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RESUMEN

TITULO: DESARROLLO DE UN PROCESO PULVIMETALURGICO PARA LA
FABRICACION DE MATERIALES POROSOS BASE TITANIO, PLATA NIQUEL Y
ALUMINIO Y EVALUACION DE SUS PROPIEDADES MECANICAS

AUTORES: D. M, Ana Z**.
U.F, Ricardo V.

PALABRAS CLAVES: Materiales porosos, pulvimetalurgia, titanio, plata, aluminio, niquel.
DESCRIPCION

Se obtuvieron materiales porosos de titanio, plata, aluminio y niquel mediante un proceso
pulvimetalurgico basado en la ocupacion temporal de un aditivo, este proceso involucro
principalmente cuatro etapas: preparacion de la mezcla, homogenizacién, compactacion
axial y sinterizacion.

El material seleccionado como aditivo formador de poro fue el carbonato de amonio, el
cual se caracterizé por su remocioén facil y completa a bajas temperaturas con tamanos
entre 800 y 850um con el fin de conseguir que los polvos metélicos se aglomeraran a su
alrededor y garantizaran una correcta distribucion de los poros. Estas particulas fueron 7
a 13 veces mas grandes que los polvos metalicos empleados, para asegurar una buena
densidad de empaquetamiento y permitir la formacion de una estructura porosa después
de la eliminacion del carbonato.

Los resultados mostraron que un aumento de la temperatura de sinterizacion originé una
disminucion de la porosidad, debido a que las elevadas temperaturas causaron una mayor
fusion incipiente de las particulas metalicas que favorecio la formacion de cuellos de unién
y difusién entre los granos. Ademas se demostré que la temperatura en si sola no es un
factor determinante en la porosidad por que a mayores tiempos de sinterizacion las areas
de contacto presentaron un crecimiento y la resistencia aumento.

Ademas, la porosidad produjo degradacién de las propiedades mecanicas de los
materiales debido a la reduccidén del area efectiva de la regidén transversal de los
compactos.

" Trabajo de Investigacion
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ABSTRACT

TITLE: DEVELOPMENT OF A PULVIMETALLURGICAL PROCESS FOR THE
PRODUCTION OF POROUS MATERIALS IT BASES TITANIUM, SILVER, NICKEL AND
ALUMINUM AND EVALUATION OF THEIR MECHANICAL PROPERTIES

AUTHORS: D. M, Ana Z**.
U.F, Ricardo V.

KEY WORDS: Porous materials, pulvimetallurgy, titanium, silver, aluminum, nickel.

SUMMARY

Porous materials of titanium were obtained, silver, aluminum and nickel by means of a
pulvimetallurgical process based on the temporary occupation of a preservative, this
process involves mainly four stages: preparation of the mixture, homogenization, axial
consolidation and sinterization.

The material selected as pore former aditive was the ammonium carbonate, which was
characterized by its removal easy and complete to low temperatures with sizes between
800 and 850 m with the purpose of getting that the metallic powders crowded round to its
surroundings and they guaranteed a correct distribution of the pores. These particles went
7 to 13 bigger times that the powders metallic employees, to assure a good packaging
density and to allow the formation of a porous structure after the elimination of the
carbonate.

The results showed that an increase of the sinterization temperature originated a decrease
of the porosity, because the high temperatures caused a bigger incipient coalition of the
metallic particles that favored the formation of necks of union and diffusion among the
grains. It was also demonstrated that the temperature in if alone it is not a decisive factor
in the porosity for that at more times of sinterization the contact areas presented a growth
and the resistance increase.

Also, the porosity produced degradation of the mechanical properties of the materials due
to the reduction of the effective area of the traverse region of the compact ones.
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INTRODUCCION

Es un hecho comunmente aceptado el papel que los materiales han jugado en la
historia de la humanidad. De hecho el devenir de la misma se ha descrito en
funcion de estos (edad de piedra, bronce, hierro, etc.) los cuales han sido
utilizados a lo largo del tiempo. EIl descubrimiento, desarrollo y uso de los nuevos
materiales han hecho que la vida humana sea mas facil y ha contribuido en cada

época histérica a su bienestar.

Aunque el desarrollo de los nuevos materiales no tuvo gran trascendencia durante
la primera mitad del siglo XX, tras la Segunda Guerra Mundial surgié con fuerza,
con la creacion de métodos de sintesis y fabricacién, técnicas de caracterizaciéon y
analisis, y métodos de simulacion y descripcion tedrica provenientes de campos

tradicionales muy diversos.

La necesidad permanente de mejora en la industria aeroespacial, naval, transporte
terrestre, en los equipos de produccion y almacenamiento energéticos, en la
obtencion eficiente de derivados del petréleo y de otro tipo de productos quimicos,
en el campo de la biomedicina, etc., ha sido un continuo aliciente para la
busqueda de nuevos materiales con mayores prestaciones y menores costos de
produccidon. Este hecho ha impulsado la evolucion desde la modificacion de
materiales preexistentes en la naturaleza hasta la aproximacién radical que
permite fabricar materiales, preconcebidos por la inteligencia humana para

aplicaciones bien definidas, sélo posibles de sintetizarse en laboratorios y fabricas.

La incidencia de nuevos materiales, como los materiales porosos, constituyen un

factor clave en el mercado mundial, resultando de vital importancia conocerlos y



saber trabajarlos para elaborar productos nuevos que sin duda alguna acabaran
sustituyendo a los antiguos de mayor peso y de exigencias mas limitadas. Nuestro
pais no ha entrado aun en esta linea de investigacién y no ha despertado el
interés por desarrollar procedimientos de fabricacion para esta clase de

materiales.

El uso de los metales en polvos se remonta a varios centenares de afos atras.
Pero fue apenas en el siglo pasado que, debido a los avances tecnoldgicos de la
segunda guerra mundial, la industria de la pulvimetalurgia se creé como tal. Desde
entonces y gracias a sus continuos avances y a la calidad y utilidad de sus
productos, ha crecido mas rapidamente que cualquier otro proceso de
manufactura de piezas metalicas. Los materiales porosos son un gran ejemplo de
aplicacion de la pulvimetalurgia. La mayoria de los metales son porosos hasta
cierto grado, esta propiedad se da en un mayor grado en las piezas hecha por la
pulvimetalurgia. La porosidad puede ser regulada y calculada segun el uso que

tenga la pieza.

El panorama que se abre ante nosotros es impresionante: materiales compuestos,
hibridos, nanoparticulados, porosos, etc. Donde estos ultimos abarcan un amplio
campo de aplicaciones en la industria que desde hace cuarenta afos realiza
ensayos para la produccién de espumas metalicas o estructuras porosas, y hoy en
dia estos son materiales utiles, debido a su interesante combinacion de
propiedades fisicas y quimicas tales como alta rigidez en conjunto con un bajo
peso especifico o alta permeabilidad combinada con una alta resistencia. Por esta
razon hace diez afios se ha aumentado el interés por estos materiales, y este
tema de investigacion pretende contribuir en la busqueda de alternativas para la
produccién de estos en nuestro pais, y mostrar las ventajas técnicas y econémicas
que presenta la pulvimetalurgia frente a otros métodos que permiten desarrollar

materiales porosos.



En este trabajo inicialmente se presentan generalidades sobre los materiales
porosos, seguidas de un breve estudio tedrico sobre el proceso y una revision de
las investigaciones desarrolladas por varios autores sobre los métodos de

fabricacion y evaluacién de las propiedades mecanicas.

Ademas, se expone la metodologia experimental llevada a cabo, que incluye
desde la seleccion del material hasta su sinterizacion y evaluacién de sus
propiedades mecanica (ensayo a la ruptura transversal). Para asi, finalmente

reportar los resultados obtenidos, analisis y conclusiones de los mismos.



1. REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1. GENERALIDADES
Los metales porosos, las células, espumas y esponjas metalicas se han convertido
en términos muy comunes usados para designar una clase de material que

contiene poros. Para distinguirlos, pueden ser utiles varias expresiones:

1.1.1 Células Metdlicas. Son materiales con espacios divididos en distintas
celdas. Los bordes de estas celdas son formados con metal sélido y el interior de
estas son vacios [1].

El término mas general, se refiere a cuerpos metdlicos con una parte vacios

gaseosos (poros) dispersos en él [2].

1.1.2 Metales porosos. Son aquellos materiales que tienen poros esféricos ais-
lados y un nivel de porosidad usualmente mas bajo del 70%. Mecanicamente los
poros no interactuan sila porosidad es mas baja del 20% [3].

Es un término generalmente restringido a tipos especiales de vacios: poros

usualmente redondos y aislados unos de otros [2].

1.1.3 Espumas metalicas (sélidas). Son una clase especial de metales poro-
sos. Una espuma sdlida se origina de una espuma liquida en la cual burbujas de

gas se encuentran finamente dispersas dentro del liquido [1].

Usualmente tienen poros en forma de poliedros, pero sus formas pueden variar,
por ejemplo, en el caso de aquellos que tienen su origen de una espuma liquida

debido que la solidificacion direccional origina diferentes morfologias.



La expresion espuma metalica es valida para la fase liquida y hasta ahora esta
parte ha sido definida como espuma metalica liquida. Sin embargo, también
frecuentemente es usada para describir los productos sélidos.

Las espumas metalicas solidas originadas a partir de espumas liquidas contienen
poros cerrados.

Algunos autores, prefieren llamar las estructuras metalicas de poros abiertos como

esponjas metdlicas, no espumas metalicas [3].

1.1.4 Esponjas Metalicas. Se refiere a una morfologia especial de un metal ce-
lular con poros usualmente interconectados [4]. Son piezas de metal que forman
una red continua y que coexisten con una red de vacios o poros, los cuales

también estan interconectados. [1].

1.1.5 Diferencias entre materiales porosos. Las definiciones dadas anterior-
mente no estan altamente ligadas entre si. Una espuma es una estructura porosa
y celular, pero una esponja no necesariamente debe contener poros, puede estar

formada por una red metalica de vacios interconectados.

Como no es facil distinguir entre estos materiales, es necesario considerar la

figura 1, donde se observan ejemplos de los materiales nombrados anteriormente:

Espuma de aluminio (IFAM),
Material celular base hierro con poros extendidos en una dimension
(MER Corp.).

c. Muestra de polvos de bronce sinterizada, la cual forma una esponja metalica,
sin embargo tales estructuras son mejor llamadas metales sinterizados o
metales porosos.

d. Esponja de aluminio, la cual también podria ser llamada metal celular si tienen
como condicién que los poros sean cerrados o aislados.

e. Esponja de niquel (Inco) [1].



Figura 1. Ejemplos de materiales porosos

Tomadas de BANHART, Jhon. METAL FOAMS. What are cellular metals and metal foams?

Los principales proveedores de las distintas clases de materiales porosos a nivel

mundial son mostrados en la tabla 1.

Tabla 1 Principales proveedores de materiales porosos

PROVEEDOR NOMBRE COMERCIAL

THE FRAUNHOFER INSTITUTE, Bremen, Alemania "IFAM" (aluminio)

ALULIGHT INTERNATIONAL, Austria “Alulight" (aluminio)

INCO Special Products, Canada "INCO" (niquel)

CYMAT CORPORATION, Canada "Cymat" (aluminio)

SHINKO WIRECO, Japon "Alporas" (aluminio)

ERG, Oakland, CA, USA "Duocel" (aluminio)

DMI, Ucrania

"Gasar" (cobre)

Tomada de: www.grantadesign.com/solutions/metalfoams.htm



1.2 CARACTERISTICAS DE LOS MATERIALES POROSOS

Actualmente se producen avances en el desarrollo de elementos estructurales con
base en materiales porosos, debido a que estos se han convertido en un atractivo
campo de investigacion desde del punto de vista cientifico y la perspectiva sus

aplicaciones [5].

La aplicacion o utilidad de un metal poroso o una espuma metalica depende de

muchas condiciones, o parametros, entre los que se destacan:

Metalurgia: Metal, aleacidn o estado microestructural requerido.

Proceso:  Posibilidades para llevar a cabo operaciones secundarias

en el material, como corte, trabajado, recubrimiento, etc.

Economia: Costos adecuados para grandes volumenes de produccion

Morfologia: Tipo y cantidad de porosidad (abierta o cerrada).

escala o tamafo de porosidad, area total superficial interna [6].

La porosidad: Son sistemas de vacios presentes en la estructura interna del
material. Es la que condiciona tanto las propiedades fisicas como la permeabilidad

o capacidad de flujo a traves de él.

La porosidad se encuentra bajo dos formas:

- Porosidad cerrada, en el caso en que los poros no se comuniquen entre ellos ni
con el exterior.

- Porosidad abierta, en el caso en que los poros se comuniquen entre si y con el

medio exterior al material.

También se clasifica en: absoluta, efectiva y no efectiva.
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- La porosidad absoluta considera como volumen poroso, el total de poros que
estén o no interconectados.

- La porosidad efectiva se refiere al porcentaje de poros interconectados. Se con-
sidera como el volumen poroso solamente conectados entre si.

- La porosidad no efectiva representa la diferencia entre las porosidades anterio-

res, es decir, la porosidad absoluta y la efectiva.

Los poros conectados con la superficie o porosidad externa disminuyen la
densidad pero también incrementan la superficie efectiva y la actividad. Cualquier
volumen de polvos sueltos contiene poros entre las particulas. Estos se llaman
poros abiertos, que son espacios dentro de los cuales puede penetrar un fluido

como agua, aceite o un metal fundido [7].

La porosidad es una caracteristica microestructural de las piezas sinterizadas
obtenidas por la técnica de la metalurgia de polvos o pulvimetalurgia. La magnitud
de la porosidad varia dependiendo del tipo de pieza a fabricar y puede alcanzar
valores elevados del orden de 50% en el caso de algunos filtros metalicos,
mientras que debera ser minima, casi nula, en el caso de piezas que en servicio
estaran sometidas a elevados esfuerzos mecanicos y exigencias adicionales,
como por ejemplo las bielas de un motor de combustion, los alabes de una turbina,
herramientas de corte resistentes a elevadas temperaturas, materiales resistentes
al desgaste y entre otros; en estos casos se emplean métodos especiales que

comprende la consolidacion en caliente o sinterizacion con aplicacion de presion.

En el caso de los filtros, como también ocurre en cojinetes autolubricantes u otras
piezas equivalentes a estas, la porosidad esta asociada a poros interconectados
entre si, mientras que para piezas de gran exigencia mecanica lo ideal es que la
porosidad esté preferiblemente definida por poros aislados (cerrados), que
aparecen al final del tratamiento térmico de sinterizado como consecuencia de

fendbmenos microestructurales que en el se desarrollan. [8]



Los materiales con alta porosidad tienen una alta rigidez combinada con un bajo
peso especifico, por esta razén estos materiales son frecuentemente producidos

por la naturaleza, ejemplo de estos son: la madera y los huesos. [3]

1.3 APLICACIONES DE LOS METALES POROSOS

El control de las variables del proceso de fabricacion, permite ampliar el rango de
aplicacion de los materiales que tradicionalmente se han venido usando, entre
estos, los metales, especialmente aquellos con altas propiedades combinadas de
resistencia mecanica y resistencia a la corrosion, que son los mas apropiados para

la fabricacién de piezas porosas.

Los metales porosos se utilizan en diversos campos de la industria, por ejemplo,
se usan como catalizadores, en la separacion de mezclas, en la purificacién de
fluidos, y en la fabricacién de membranas.

Otras interesantes aplicaciones son la produccion de filtros en especial para el
tratamiento de aguas y catalizadores en la industria quimica y estructuras de peso
ligero en ingenieria aeroespacial. Ademas, tienen uso como aislantes,
dispersadores de humedad, y son también muy usados en la industria

automovilistica como parachoques y defensas de los automéviles [9, 10].

1.3.1 Titanio. EI titanio exhibe caracteristicas mecanicas excelentes, y aun
cuando posee una alta temperatura de fusion tiene densidad relativamente baja
(tabla 2) y posee alta resistencia quimica, los materiales porosos base titanio
pueden tener potenciales aplicaciones ingenieriles en la industria aeroespacial,

naval, transporte terrestre y como implantes en el campo de la biomedicina.

En el caso de los implantes biomédicos, un material poroso de titanio fabricado por
metalurgia de polvos es un material que iguala las condiciones estructurales y

morfoldgicas del hueso humano, es decir, una de las aplicaciones de estos



materiales, es desde el punto de vista de fijacién biolégica, debido a que la
porosidad es deseable en el implante, para que el tejido crezca dentro de la

estructura porosa [11].

Tabla 2. Propiedades fisicas y mecanicas del titanio grado 2

PROPIEDAD VALOR
Densidad [g/cm?3)] 4.51
Temperatura de fusién [°C] 1677
Calor especifico [J/g/°C] 0.54
Resistividad eléctrica [uohm.cm] 56
Conductividad térmica [W/mK] 22
Resistencia a la tension [MPa] 483
Modulo de elasticidad [Gpa] 103
Dureza en Vhn (Vickers) 190

Tomada de Enric Pedemonte. Protesis de Alta Biocompatibilidad.

El titanio y sus aleaciones son ampliamente usadas en la elaboracion de implantes
quirurgicos por su biocompatibilidad, en la industria aeroespacial por su 6ptima
combinacion de alta resistencia mecanica y bajo peso especifico y en la industria
quimica por su alta resistencia a la corrosion.

Debido a las dificultades asociadas con el forjado y maquinado de piezas
elaboradas con estos materiales, o que ocasiona un alto costo de las mismas; se
han desarrollado métodos alternativos de fabricacion. Haciendo de la

pulvimetalurgia una alternativa muy prometedora [12].

El polvo de titanio metélico en suspension aérea es explosivo y un riesgo durante

su produccion es la exposicion al monéxido de carbono en algunos hornos [13].

1.3.2 Plata. Los materiales porosos de plata tienen un campo muy promisorio en
las estructuras metalicas, debido a que poseen propiedades unicas que los hacen

aplicables a diversas areas, especialmente en la catalisis heterogénea.
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Estudios recientes han demostrado que los materiales porosos empleados en
catdlisis tienen grandes aplicaciones en los procesos de oxidacion total y parcial
de sustancias organicas, donde cada anodo de estas celdas se caracteriza por
tener cuatro puentes de unién sobre la red celular con porosidad abierta. Estas

estructuras porosas poseen un alto grado de rigidez.

La oxidacion selectiva de los alcoholes aldehidos sobre los materiales porosos de
plata es una de las aplicaciones en procesos industriales a gran escala, en la
sintesis de productos organicos, debido a que reducen los costos de produccién
[14]. En general, los materiales porosos de plata debido a su alta permeabilidad al
paso del gas, resistencia mecanica y baja densidad (tabla 3) se emplean en

catalisis [3].

Tabla 3. Propiedades fisicas y mecdnicas de la plata (Ag)

| PROPIEDAD VALOR |
! Densidad [g/cm?] | 1049 |
\ Temperatura de fusion [°C] | 919 |
! Calor especifico [kJ/kg K] 25°C | 0235 |
\ Conductividad térmica [W/mK] 20°C | 428 |
\ Resistencia a la tension [MPa] 125 |
\ Modulo de elasticidad [Gpa] | 71 |
! Dureza en Vhn (Vickers) | 25 |

Tomada de Metal Hand Book. Vol. 7.

Ademas, los materiales porosos de plata presentan otras aplicaciones, por
ejemplo, como filtros antibacteriales, especialmente en plantas de tratamiento de
agua, gracias a la resistencia a la corrosion que exhiben. Debido a que estos
materiales poseen una gran area superficial, que proporciona un contacto maximo
entre el material y el agua contaminada prolongando el contacto del material con

el flujo de agua [15].
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El polvo de plata es irritante y puede producir ulceraciones de la piel y el tabique

nasal [13].

1.3.3 Aluminio. Los materiales porosos de aluminio poseen interesantes com-
binaciones de propiedades mecanicas y fisicas, como alta tenacidad y baja
densidad (tabla 4), naturalmente atractivas para las industrias automotriz,
aeroespacial y naval. También son utilizables en carpinteria metalica vy
construcciones civiles en general, ya que estos materiales poseen buena
capacidad para absorber ruidos, alta rigidez especifica y muy buena estabilidad

térmica.

Tabla 4. Propiedades fisicas y mecanicas del aluminio

PROPIEDAD VALOR
Densidad [g/cm3] 2.6989
Temperatura de fusién [°C] 660.4
Calor especifico [kJ/kg - K] 25°C 0.900
Conductividad térmica [W/mK] 25°C 247
Resistencia a la tension [MPa] 90
Modulo de elasticidad [Gpal] 62
Dureza en Vhn (Vickers) 21

Tomada de Metal Hand Book. Vol. 7.

El potencial de aplicacién de los materiales porosos de aluminio se destaca en
varios campos, a saber: materiales ligeros para construccién, absorcion de la
energia de impacto y aislamiento térmico [9]. Donde su uso para absorcion de

energia, se refiere, a el llenado de una seccion hueca con material poroso [16].
La produccion de materiales porosos de aluminio por pulvimetalurgia, es

especialmente llamativa por su facilidad para producir piezas con formas netas a

costos razonablemente bajos [17].
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Este material presenta muy buena resistencia a la corrosion gracias a la pelicula
de alumina, que se forma en su superficie de forma espontanea y lo protege de la

corrosion [18].

1.3.4 Niquel. Las propiedades mecanicas de los materiales porosos de niquel
en determinados rangos de densidad tienen un uso especial en almacenamiento
de energia [18]. Y poseen una alta demanda en baterias en la industria
automovilistica, en catalisis y como filtros. Sin embargo la resistencia de las
estructuras porosas de niquel es un tanto mas baja comparada con las esponjas

de niquel de densidad similar [19].

Los materiales porosos de elevada porosidad y relacion superficie/volumen de
niquel pueden utilizarse en aplicaciones tales como: soporte de catalizadores,
dispersor en quemadores, filtro de gases o liquidos corrosivos hasta muy elevadas

temperaturas, etc.
El niquel puede ser usado como electrodo en reactores electroquimicos, en filtros
a presion y también para procesos de electro-catalisis aprovechando su porosidad

y sus diferentes propiedades (tabla 5) [4].

Tabla 5. Propiedades fisicas y mecanicas del niquel

PROPIEDAD VALOR

Densidad [g/cm3] 8.902

Temperatura de fusién [°C] 1453
Calor especifico [kd/kg K] 100°C 0.471
Conductividad térmica [W/mK] 100°C 82.9
Resistencia a la tension [MPa] 317
Modulo de elasticidad [Gpa] 207
Dureza en Vhn (Vickers) 64

Tomada de Metal Hand Book. Vol. 7.
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1.4 ADITIVO FORMADOR DE PORO
La principal caracteristica que debe poseer este material es que no debe

reaccionar quimicamente con el material metalico a las temperaturas de trabajo.

Un analisis de los datos en manuales de quimica y fisica han mostrado que el
carbonato ((NH4)2,CO3) y bicarbonato de amonio (NH4)HCOs; pueden ser
considerados como aditivos candidatos formadores de poro. Otros autores
encontraron algunos compuestos inorganicos convenientes para la formacién de

poros [20].

Estos reactivos pueden ser empleados como aditivos formadores de poro gracias
a sus bajos puntos de fusion (152°C, para el carbonato de amonio [21]),

es decir, pueden ser removidos facil y completamente a bajas temperaturas.

1.5 PROCESO PULVIMETALURGICO PARA LA FABRICACION DE
MATERIALES POROSOS BASADO EN LA OCUPACION TEMPORAL
DE UN ADITIVO
Desde hace 40 afios se han realizado diferentes ensayos para la fabricacion de
materiales porosos, pero los métodos iniciales se caracterizaron por tener altos
costos y baja produccion. Sin embargo, en los ultimos 10 afios estos métodos han

sido mejorados y hoy en dia muchos de estos estan siendo utilizados.

Los métodos de produccion de materiales porosos por pulvimetalurgia fueron
inventados hace pocos afos en el instituto Fraunhofer en Bremen y han sido
estudiados por diferentes autores en trabajos como “Produccion de métodos para

la fabricacién de esponjas metalicas por Banhart y Baumeister” [22].

Recientes estudios, han analizado y optimizado cada etapa de los procesos de
produccién de materiales porosos, primero, la influencia de cantidades mezcladas

de formadores de poro sobre el comportamiento de la densificacion, luego la
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capacidad de diferentes operaciones de maquinado, y también la temperatura

para remover el formador de poro [20].

Algunos autores (Wheeler) han usado como aditivo formado de poro polvos de
magnesio, los cuales son removidos por evaporizacién a 1000°C, con un siguiente
sinterizado a 1400°C de metales como titanio o sus aleaciones para obtener una

estructura porosa.

Otros autores (Bram) han empleado carbonato de amonio, el cual es removido a
temperaturas mas cercanas: 200°C, con una minima contaminacién de los polvos
metalicos de titanio, y una posterior sinterizacion a 1400°C por 1h dando como
resultado materiales con un rango de 60-77% de porosidad y propiedades

mecanicas de 10 y 100MPa para 77 y 60% respectivamente.

En otros estudios, (Mabuchi, Yamada) por descomposicibn de carbonato de
amonio y un sinterizado a 1200°C por 2h se obtuvo porosidad de 78% vy
resistencia a la compresion de 350Mpa.

Se destaca que en los casos anteriores, no se mostré un significativo nivel de

contaminacion [5].

Los materiales porosos pueden ser producidos por técnicas de metalurgia de
polvos tradicionales, donde el sinterizado de polvos sueltos permite alcanzar un

alto nivel de porosidad, pero la resistencia de las piezas son bajas.

Se pueden mejorar las caracteristicas mecanicas, por una compactacion previa
del polvo, y un control de las variables en el proceso de sinterizado, teniendo en
cuenta una cantidad especifica de material formador de poro, el cual es removido
después de la compactacion para una mayor definicion de los poros. Ademas, el
sinterizado con atmadsfera controlada, proporciona la resistencia mecanica que

necesita la pieza metalica final [5].
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La mayoria de los metales son porosos hasta cierto grado, esta propiedad se da
en un mayor grado en las piezas hecha por la pulvimetalurgia. La porosidad puede

ser regulada y calculada segun el uso que tenga la pieza [23].

Una de las formas de fabricar materiales porosos por pulvimetalurgia, es usando
un aditivo formador de poro, que consiste en un material sélido, el cual puede ser
removido, usualmente a bajas temperaturas, sin excesiva contaminacién de los

polvos metalicos en la etapa de sinterizacion.

El desarrollo del proceso pulvimetalurgico para la fabricacion de materiales
porosos basado en la ocupacion temporal de un aditivo consta de las siguientes

etapas:

1.5.1 Seleccién de los Polvos Metalicos. La apropiada seleccion de la materia
prima con respecto a la pureza, distribucion y tamafno de particula, elementos
aleantes y otras propiedades de los polvos son esenciales en la obtencion del
material poroso. También lo son el costo de los polvos y la habilidad de su

manufactura para proveer grandes cantidades con una mejor calidad [24].

El tamafo adecuado de las particulas de polvo es del orden de uno a cientos de
micrometros. La mayoria de los polvos metalicos se fabrican por fragmentacion de
un metal en estado fundido como ocurre en la atomizacién; en este proceso, se

hacen colisionar corrientes del metal con chorros estrechos de agua o de gas.

Otras veces, los polvos metalicos se obtienen moliendo o triturando de alguna
forma trozos de metal. También pueden producirse, de manera quimica como es
el caso de la reduccién de 6xidos a metal en polvo o mediante precipitaciéon de

particulas metalicas en una soluciéon acuosa [25].
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1.5.2 Caracterizaciéon de la materia prima. Los futuros procesos y el resultado
final alcanzado después del sinterizado estan altamente ligados con las
caracteristicas de los polvos tales como: tamano y forma de las particulas,

estructura y condicion de la superficie [24].

1.5.2.1 Tamano de las particulas. Se refiere a las dimensiones de los polvos
individuales. Si la forma de la particula es esférica, una sola dimension es
adecuada, para otras formas se necesitan dos o0 mas dimensiones. Esto se puede

realizar mediante microscopia electrénica de barrido (SEM).

1.5.2.2 Forma de las particulas. Los polvos metalicos se pueden catalogar en
varios tipos como se muestra en la figura 2:
esferoidal (a), granular (b), nodular (c), irregular (d), laminar (e), fibrosa (f),

dendritica (g), angular (h) y acicular (i).

Figura 2. Diferentes formas de polvos metdlicos

. h. i.
Tomada de: www.tecnun.es/asignaturas/pulvimetal/docs%5CtemaZ2.pdf
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La forma y distribucion de tamafo influencian algunas caracteristicas como
densidad, porosidad del compacto, resistencia, fluidez y cambio dimensional en el

proceso de sinterizacion.

1.5.2.3 Distribucién Granulométrica. Esta etapa se realiza principalmente a
las particulas de aditivo formador de poro y es uno de los métodos mas comunes
para obtener informacion sobre el tamafio de grano.

Consiste en la utilizacién de tamices (“screens”) o ciclones (“air classifiers) para
eliminar selectivamente determinados tamanos. Se emplean cribas de diferente
tamano de malla, donde el nimero de malla se refiere al numero de aberturas por
pulgada lineal de la criba, por lo tanto, un numero alto de malla indica menor

tamano de particula [24].

Se debe tener en cuenta la porosidad deseada y la relacién entre los tamanos de
aditivo formador de poro y los polvos metélicos a trabajar durante el proceso.

Las variaciones que ocurren en la selecciéon de tamafos de particulas mediante
tamizado se deben a las diferencias en la forma de las particulas, al rango de
tamano sucesivo de malla y a las variaciones de tamano de las aberturas dentro

de un numero dado de malla [26].

1.5.3 Preparacion de la mezcla. En esta etapa del proceso el aditivo formador
de poro es premezclado directamente con el metal en polvo.

Se seleccionan los porcentajes en volumen y se pesan las cantidades de los
materiales que van a integrar la mezcla (polvos metalicos, aditivo formador de

poro y lubricante), estos valores se determinan mediante una serie de calculos.
El lubricante es uno de los participantes de la mezcla, y su principal funcién es

reducir la friccion entre el polvo metalico y las superficies de las herramientas

utilizadas en el proceso.
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El acido estearico, estearato de zinc, estearato de litio y lubricantes sintéticos tales
como el acrawax se consideran como los lubricantes mas usados en materiales
convencionales premezclados no ferrosos. La seleccion esta en primera medida
basada en la habilidad que tiene el lubricante en adherirse a la superficie de las
particulas metalicas. La resistencia en verde es incrementada con cantidades

pequefas de lubricante.

La cantidad de lubricante adherido depende de muchos factores, incluyendo la
composicion del polvo metalico, tipo de herramienta a usar, la densidad del
compacto y la complejidad de la pieza. Esta cantidad generalmente varia de 0.5 a
1.5% en peso. Sin embargo, el estearato de litio y estearato de zinc adicionados
en un rango de 0.5 a 0.75% en peso son usados con mayor frecuencia en piezas

fabricadas de plata y niquel [27].

El lubricante debe deslizarse durante la compactacion, y asi ayudar a conseguir
una densidad uniforme en todo el compacto. De igual importancia resulta el hecho
de que la reducciéon de friccion también ayuda a la eyeccién del compactado
minimizando la posibilidad de formacion de grietas. Se debe tener gran cuidado en
la seleccion del lubricante, debido a que una mala escogencia puede resultar en
efectos adversos en las durezas de los compactos antes y después de sinterizar.
Otra precaucién que se debe tener en esta etapa del proceso es la de no
sobremezclar, debido a que esto aumenta la densidad aparente de la mezcla y

reduce la dureza de la pieza antes del sinterizado [23].

1.5.4 Homogenizacion. El proceso de homogenizacién o mezclado produce
una distribucion homogénea de los elementos aleantes y el aditivo formador de
poro, para asegurar una alta calidad del material poroso con una distribucién y
tamafo de poro uniforme. Alternativamente la mezcla de los polvos puede

realizarse por mezclado aerodinamico [24].
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En el proceso pulvimetalurgico desarrollado es importante una correcta
homogenizaciéon del lubricante tanto con los polvos metalicos como con aditivo

formador de poro.

Las variables del proceso de homogenizacion son: forma y tamarfo de la particula,
gravedad especifica de los componentes, caracteristicas y condicion de la
superficie de la particula, estructura de la particula y plasticidad y finalmente, tipo

de mezclador empleado.

1.56.5 Compactacién. La mezcla debe ser presionada lo suficiente para que
el compacto resultante soporte la fuerza de la eyeccién del molde y pueda ser

manipulado antes del sinterizado.

El compactado es una etapa muy importante por que la forma y las propiedades
mecanicas finales de la pieza estan fuertemente relacionadas con la densidad en
verde. Los polvos metalicos bajo presidn no se comportan como liquidos, la
presion no es transmitida uniformemente por el molde y hay virtualmente cero flujo
lateral, por esto, la obtencion de buenas densidades en la pieza depende en un

alto grado de el disefio de la herramienta que aplica la presion.

Los pasos que se siguen en la compactacion uniaxial de una mezcla (fig. 3): son
1- Llenado de la matriz

2- Posicionamiento de los punzones

3- Entrada del punzoén superior

4- Compactacion

5- Cese de la aplicacién de presion

6- Extraccion del compacto en verde [28].

El compactado de la mezcla a temperaturas normales y sin un ambiente

controlado es muy util, por su bajo costo para la fabricacion de piezas, sin
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embargo tiene grandes limitantes en la obtencion de una densidad en verde
adecuada de los compactos. Por esta razon se han desarrollados varios métodos
que mejoran esta y otras propiedades del compactado: Compactacion semi-
caliente (Warm Compaction), Compactacion Isostatica en Caliente (Hot Isostatic

Pressing), entre otras [23].

Figura 3. Pasos en la compactacién uniaxial

1 Entrada del punzén
Punzén-» g I superior

Matriz »
sase >N
Posicion Compactacion Extraccion del
de llenado compacto

Tomada de: www.tecnun.es/asignaturas/pulvimetal/docs%5Ctemas.pdf

Es de resaltar la influencia del material: los polvos finos son mas dificiles de
compactar, los polvos esponja son gruesos pero tienen porosidad interna que
favorecen el proceso, al principio muestran compresibilidad elevada pero el
comportamiento se dificulta a presiones elevadas cuando solo quedan los poros
internos pequenos.

Los polvos pequefios, esponja o duros presentan mayor riesgo de rotura en

extraccion.

1.5.5.1 Diseiio de la matriz y punzén. Las siguientes son consideraciones

que se deben tener al disefiar una herramienta para la etapa de compactacion:
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¥ Relacién entre longitud y ancho. La presién aplicada y por ende la densidad
decrece a lo largo de la pieza. La compactacion de doble lado (se aplica
presion por los dos lados de la mezcla) mejora la distribucion de la presién
pero sigue dejando una regidon en la mitad de la pieza con menos densidad.
Por esto relaciones entre largo y ancho de piezas superiores a 3:1 no son

recomendadas.

# Cambios bruscos en las secciones se deben omitir, debido que aumentan la

friccion, lo que puede llevar a fracturas en la pieza.

La complejidad en la forma de la pieza y el numero de operaciones que se
necesitan entran en juego para la velocidad en que se puede fabricar una pieza
[23].

1.5.6 Sinterizacion. La etapa de la sinterizacion es clave para el proceso de la
metalurgia de polvos por que es aqui donde la pieza adquiere la resistencia y
fuerza para realizar su funcién ingenieril para la cual se ha fabricado, y crucial en
la fabricacion de materiales porosos debido a que la descomposicion del aditivo
formador de poro y los diferentes mecanismos de difusion permiten dar origen a la

estructura porosa del material.

El término sinterizado tiene la siguiente definicion: es el tratamiento térmico de un
polvo o compactado metalico a una temperatura inferior a la temperatura de fusion
de la base de la mezcla. Tiene el propdsito de incrementar la fuerza y las

resistencias de la pieza creando uniones fuertes entre las particulas.

Esta etapa permite el enlace de las particulas cuando estas se activan por los
procesos de difusion a alta temperatura. A escala microscépica este enlace ocurre
por formacion de cuellos cohesivos en la zona de contacto entre particulas, que

van creciendo.
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La sinterizacion puede dividirse en varios estados o etapas. Algunos autores,
(Hirschhorn 1969), consideran cinco etapas, mientras otros, (Lenel 1980, German
1994) prefieren hablar de tres. Considerando un modelo basico de sinterizacion

basado en particulas esféricas estos estados podrian ser:

Estado inicial, donde se producen los contactos entre particulas y comienza
el crecimiento de los cuellos (en este estado se empiezan a formar los limites de
grano entre particulas y los compactos no han sufrido aun contracciones

importantes).

Estado intermedio, el cual involucra el aislamiento de los canales, y aparece

porosidad cerrada y donde el material empieza a densificar de manera importante.

Estado final, donde los poros se esferoidizan y su tamano disminuye
(actuando como un freno al movimiento de los limites de grano y ralentizandose la

densificacion).

Ademas, se debe incluir la etapa de descomposicién del aditivo formador de poro,
la cual genera los vacios que permiten obtener una estructura porosa. Esta
eliminacion de material requiere largos tiempo de sostenimiento a bajas
temperaturas (cuando se a alcanzado su punto de evaporizacién) para asegurar
su completa remocidén. Se debe tener un control de las variables del proceso que

permitan obtener porosidad aislada e interconectada.

La figura 4 muestra la evolucion de las uniones entre particulas y de la porosidad,
considerando el modelo de particulas esféricas. EI comportamiento durante la
sinterizacion estara determinado, principalmente, por el material, polvo de partida,
densidad en marron, temperatura, y tiempo de mantenimiento a la temperatura de

sinterizacion.
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Figura 4. Diagrama esquematico del cambio de la estructura de poros durante la

sinterizacion

Puntas de Eslada Eskda Estada
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2rana

Tomada de: RANDALL, German. Powder Metallurgy Science

La principal fuerza motriz de la sinterizacién es la disminucion de la energia libre
superficial de los compactos debido a la transferencia de masa (Eisele 1996),
provocada por el alto volumen de poros y que conduce a una disminucion del
volumen total de la pieza. El proceso evoluciona hacia una reduccion de la energia
libre de la superficie de las particulas y en los limites de grano y a una reduccion

de la energia interfacial que causa la contraccion de los compactos.

Las particulas pequefias favorecen algunos de los mecanismos de difusiéon que
actuan durante la sinterizacion, como la difusidn superficial, y la difusion por limite
de grano. Ademas, aumentan la energia libre por unidad de volumen lo que

incrementa las fuerzas motoras del proceso (Herring 1950) [29].

En un proceso de pulvimetalurgia convencional la densidad en verde de los
compactos esta préxima al 70% de la densidad tedrica, mientras que después de

la sinterizacion se puede alcanzar el 90-92% de la densidad tedrica.

1.5.6.1 Atmésfera Controlada. Las atmdsferas controladas son una parte
esencial en casi cualquier proceso de sinterizacion por que previenen la oxidacion

y otras reacciones que no convienen en el proceso. Algunas de las atmdsferas
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mas usadas son las compuestas con hidrégeno seco o con hidrocarburos

sometidos parcialmente a la combustion.

Si se requieren usos mas especiales y que puedan soportar el incremento en el
costo de la atmodsfera se pueden utilizar las llamadas atmodsferas sintéticas.
Debido a que son producidas mezclando cuidadosamente nitrdgeno con
Hidrégeno y con gas de hidrocarburos para la sinterizacion de aceros.

Estos tipos de atmodsferas tienen las ventajas de ser mucho mas limpias, tener
mayor adherencia al material sinterizado y un nivel muy bajo de vapor de agua
[23].

1.6 PROPIEDADES MECANICAS DE LOS MATERIALES POROSOS

Las propiedades y el comportamiento de las piezas sinterizadas dependen de la
porosidad existente entre ellas, siendo considerados diferentes ensayos para la
evaluacion de las propiedades mecanicas: resistencia a la traccion, ductilidad,
resistencia dinamica (impacto y fatiga), dureza (Hirschhorn, 1976; German, 1984)
y resistencia a la ruptura transversal. Donde el ensayo de resistencia a la ruptura
transversal es el mas adecuado, debido al caracter fragil de los materiales porosos

obtenidos por via pulvimetalurgica basado en la ocupacién temporal de un aditivo.

En general la porosidad produce degradacion de las propiedades mecanicas ya
que se reduce el area efectiva de la region transversal de las piezas,
produciéndose un incremento del valor medio del esfuerzo transferido a través de
los puentes del material entre los poros. Para éptimas propiedades mecanicas es
preferible la presencia de poros aislados que interconectados porque es menor la

reduccion del area efectiva (Kubicki, 1995; Danninger y col, 1997).

En el caso de piezas en las que se desea porosidad interconectada, ademas de la

resistencia mecanica, es requisito importante la existencia de un nivel adecuado
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de permeabilidad, para que un determinado fluido o sustancia pueda desplazarse

adecuadamente en su interior (German, 1981; Ciesliki y col, 1996) [8].

La distribucién de los poros en la matriz metalica, es un factor determinante de las
propiedades mecanicas de la estructura, por lo cual la sinterizacion debe llevarse
a cabo bajo condiciones reguladas, que permitan controlar la morfologia de la
pieza con la finalidad de optimizar la relacién porosidad-resistencia del material
[11].

26



2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

2.1 PLAN DE ACTIVIDADES

En la figura 5, se presenta la metodologia experimental seguida en esta
investigacion.

Figura 5. Metodologia utilizada para el desarrollo del proyecto

| Polvos Metalicos I
|

Caracterizacion de la materia prima I
Disefio experimental I |

Inspeccion visual I I

| |
i1

P ion de | | Introduccion del Aditivo
reparacion de la mezcla T I

Homogenizacion I

40

Compactacion uniaxial en frio I

40

Ny : NP Remocion del Aditivo
Calibracion de equipos I—’ Sinterizacion I! e e e
<

Determinacion de la Porosidad

40

Ensayo Resistencia a la Ruptura Transversal

Microanalisis de los compactos sinterizados I

FRX SEM

| Analisis de resultados I
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En este trabajo se desarroll6 un proceso pulvimetalurgico para la fabricacion de
metales porosos base titanio, plata, aluminio y niquel mediante compactacion
axial en frio y sinterizacién, y evaluar las propiedades mecanicas de los

compactos obtenidos.

2.2 MATERIALES EMPLEADOS

2.21 Polvos de Titanio. Se emplearon polvos de titanio como materia prima
con un 99.7% de pureza segun las especificaciones del fabricante, una
granulometria fija de 325 mallas equivalente a 65um y forma irregular. Fueron
suministrados por la empresa Micron-Metals e importados por la empresa Atlantic-
Equipment.

Estos fueron polvos finos de esponja, de titanio comercialmente puro grado 2, la
tabla No 6 muestra la composicion de los distintos grados de titanio (en %) segun
normas ASTM.

Tabla 6. Composicién de los distintos grados de pureza del titanio

Fe 0 N c H Ti
Grado 1 0.20 0.18 0.03 0.10 0.0125 99.47
Grado 2 0.30 0.25 0.03 0.10 0.0125 99.30
Grado 3 0.30 0.35 0.05 0.10 0.0125 99.18
Grado 4 0.50 0.40 0.05 0.10 0.0125 98.93

Grado 5 Aleacion de titanio

Tomada de Enric Pedemonte. Protesis de Alta Biocompatibilidad.

2.2.2 Polvos de Plata. En esta investigacion se hizo necesario adquirir plata
metalica solida en la Cooperativa de Joyeros Coosanjoyas S.A. y a partir de esta

se realizd un proceso de disolucion en acido nitrico (concentracion al 50%) para
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conseguir nitrato de plata, se adiciono cloruro de sodio y después de una serie de
lavados se agreg6 acido sulfurico (concentracion al 10%) y finalmente polvos de
zinc para precipitar la plata metalica en forma de polvo, la cual fue reducida de

tamano con ayuda de un mortero para su posterior distribucion granulométrica.

2.2.3 Polvos de Aluminio. Los polvos de aluminio empleados como materia
prima en este proceso fueron suministrados por Electromanufacturas S.A., con
una pureza del 99.9%, una granulometria de 100 um y forma irregular, segun las

especificaciones dadas por el proveedor.

2.2.4 Polvos de Niquel. Estos polvos, al igual que los de aluminio fueron
suministrados por Electromanufacturas S.A, segun las especificaciones dadas por
el proveedor estos polvos tenian una pureza del 99.5%, una granulometria de 110

pm y una morfologia esférica.

2.2.5 Carbonato de Amonio. 500 gramos de aditivo formador de poro fueron

suministrados por la Escuela de Ingenieria Metalurgica y Ciencia de Materiales, en
forma de polvo. La formula quimica de este reactivo es ((NH4),COs3 y por lo tanto
al quemarse puede producir amoniaco, monoxido de carbono, didxido de carbono
y 6xidos de nitrégeno; y en contacto con agua o en contacto prolongado con aire

puede liberar amoniaco [20].

Debido a que el carbonato de amonio puede ser removido facil y completamente a
bajas temperaturas fue escogido en el presente trabajo como una sustancia
formadora de poro; con una granulometria de 800 y 850um. Sus particulas son de
color blanco y de forma angular pero debido a su caracter giroscépico tiende al

color azul, como se puede observar en la figura 6 (a y b).
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Figura 6. a. Micro y b. macrografia del carbonato de amonio.
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a. b.

a. Micrografia tomada de : LAPTEV, A; BRAM, M; BUCHKREMER, H.P; STOVER, D. Study of Production
Route for Titanium Parts Combining Very High Porosity and Complex Shape.

b. Macrografia tomada por los autores de la investigacion a 15x de aumentos.

2.2.6 Atmosferas de sinterizacion. Se emplearon atm’sferas de argén en el
proceso de sinterizacién del titanio y nitrogeno en el caso del aluminio para
prevenir la oxidacién, las cuales fueron suministrados por el Grupo de
Investigaciones en Corrosion (GIC) y la Escuela de Ingenieria Metalurgica y
Ciencia de Materiales en presentacion de balas con capacidad de 20 y 40 m3
respectivamente.

La atmodsfera de nitrdgeno (para la sinterizacion del aluminio) fue escogida por
factores econdmicos y de seguridad respecto a otras atmosferas tales como

hidrégeno y argdn. El flujo utilizado en los dos gases fue de 100cm*/min.

2.3 EQUIPOS

Para la realizacion de las pruebas se emplearon los siguientes equipos:

2.3.1 Equipo para la caracterizacion de la materia prima. Con el fin de verificar
la forma y el tamano de los polvos a utilizar en esta investigacion se realiz6
inspeccion visual a los polvos con ayuda del analizador de imagenes LEICA

modelo Q500MC, lupas manuales y el microscopio binocular marca OLYMPUS.
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La distribucion granulométrica consistio en la utilizacion de tamices o serie de
mallas TYLER y un equipo de vibracién Ro-tap para eliminar selectivamente
determinados tamanos de aditivo formador de poro y asi, escoger el valor

adecuado de acuerdo a la porosidad deseada.

2.3.2 Equipo empleado en la preparacion de la mezcla. Se realizaron una
serie de calculos para obtener las cantidades de aditivo formador de poro, polvos
metalicos y lubricante a utilizar, para lo cual se empled una balanza electronica,
marca METTLER, con exactitud de 0.001g.

2.3.3 Equipo para la etapa de homogenizaciéon. La mezcla se realizé en
quenos recipientes individuales plasticos en un molino de bolas adaptado para
esta etapa del proceso pulvimetalurgico como se muestra en la figura 7.

Se evito el empleo de granallas en su interior para impedir que los polvos
metalicos se contaminaran o existiera perdida de material y que el aditivo formador

de poro disminuyera su tamafio de grano, debido a su fragilidad.

Figura 7. Molino de Bolas adaptado para el proceso

Tomada por los autores

El tiempo de homogenizacion de las mezclas preparadas fue de 60-95 min a 60
rom para conseguir una mezcla adecuada y obtener una pieza con propiedades

constantes en toda su extension.
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Para esta etapa se realizaron pruebas preliminares, donde se sometieron las
mezclas a diferentes tiempos de mezclado para optimizar un tiempo que

permitiera obtener una mezcla completamente homogénea.

2.3.4 Diseino de la Matriz y punzén. La elaboracion de la matriz y punzén se
realizd bajo la norma ASTM B312, cuyas dimensiones vienen representadas en la

figura 8.

Figura 8. Caracteristicas dimensiénales de la matriz y punzén.

Cavidad del molde
31.750 x12.7mm

125 mm

40 mm

20 mm

70 mm

31.737 mm

Plano realizado por los autores
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El material empleado para la construccion de la matriz y el punzén fueron: acero
para herramientas D6 para la matriz y acero A2 para el punzén los cuales fueron
sometidos a un tratamiento térmico de temple y revenido para obtener una dureza

superficial de aproximadamente 58 a 60 Rockwell C.

En la seleccion del material para la construccion de la matriz, se tuvieron en
cuenta dos condiciones, la resistencia a la deformacion cuando se aplican altas
presiones y la resistencia a la abrasion causada por la friccion de las particulas

finas en las paredes de la matriz.

2.3.5 Equipo para la etapa de compactaciéon. El ensayo se realiz6 en el equipo
Universal de Ensayos, marca Trebel, con capacidad hasta 40 toneladas fuerza,
carrera y velocidad variable, asi como presion regulable por medio de un

manometro.

Figura 9. Fotografia de la maquina universal de ensayos marca Trebel

Tomada de : www.albatros.uis.edu.co
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2.3.6 Equipo para la etapa de sinterizacion. Para esta etapa del proceso se

uso un Horno Tubular de Zonas marca Lindberg con resistencias, al cual fue
adaptado un tubo de acero inoxidable 316L resistente a altas temperaturas, y una
conexion que alimentaba de gas al sistema suministrando para materiales como el
titanio y aluminio una atmdsfera inerte en el interior del tubo, evitando asi la

reaccion con el ambiente y por lo tanto una posterior oxidacion.

Figura 10 a. Fotografia del horno tubular de zonas marca Lindberg

a. Detalle del interior del tubo.
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Tomada por los autores

2.3.7 Equipo para la determinacion de la porosidad. Se empled el porosime-
tro Ruska para medir la porosidad interconectada de los compactos porosos

sinterizados.

El equipo mide volumenes de desplazamiento de un piston que luego son
convertidos a cm® usando curvas de calibracién y tiene capacidad de medida para
volumenes clasificados de acuerdo al tamano de la muestra en copa pequefa,

mediana y grande, y cada copa tiene su propia posicion de inicio.
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Es necesaria la manipulacién del mercurio con precaucién para evitar su contacto

con la piel.

Figura 11. Fotografia del porosimetro Ruska

Tomada por los autores

2.3.8 Equipo para ensayo de resistencia a la ruptura transversal. Los ensa-
yos mecanicos se realizaron en el equipo marca AUTOGRAPH AG-I SHIMADZU
con capacidad hasta 25 toneladas. Acondicionada con una celda de carga de 1KN

para ensayos de resistencia a la ruptura transversal.

El ensayo de resistencia a la ruptura transversal a tres puntos se realizé con una
separacion de apoyos de 24.6mm, un punzon de 10mm de diametro y una
velocidad de avance de 5 mm/min. Se obtuvieron curvas carga vs deformacién por
medio del software Trapezium versién 1.03 de 1999.

La figura 12 muestra el equipo para ensayos mecanicos y un detalle de la celda

empleada para el ensayo de ruptura transversal en 3 puntos.

2.3.9 Equipos para microanalisis de los compactos sinterizados. Se empled
el equipo de microscopia electronica de barrido LEO 430, el cual permitié obtener
imagenes en alto vacio sin tener que realizar pretratamiento a los compactos

obtenidos.
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Figura 12. a. Fotografia del equipo universal de ensayos mecanicos marca
AUTOGRAPH AG-I
b. Detalle del montaje de la celda.

Tomada por los autores.

También se realizé un microanalisis a los compactos sinterizados en el equipo
Oxford Instrument, basado en una microsonda electronica con detector de rayos X

de energia dispersiva.

2.4 VARIABLES Y CONSTANTES DEL PROCESO
Los valores escogidos como constantes de acuerdo a los objetivos propuestos, asi
como las variables independientes y dependientes del proceso se muestran en la

tabla 7 y 8.
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Tabla 7. Constantes del proceso

CONSTANTES
De cada material

Granulometria polvo metalico
Presion de compactacion
Atmésfera en el horno
Porcentaje de lubricante
Tiempo de mezclado

Tabla 8. Variables seleccionadas para proceso

VARIABLES INDEPENDIENTES

VARIABLES DEPENDIENTES

Cantidad volumétrica de aditivo
Temperatura de sinterizacion
Tiempo de sinterizacion
Densidad
Porosidad
Resistencia mecanica

En sintesis, teniendo en cuenta los resultados de los ensayos preliminares y la

bibliografia consultada en la tabla 9 se muestran los valores seleccionados para

las constantes anteriormente nombradas (tabla 7) segun el material.

Tabla 9. Valores de las constantes del proceso de acuerdo al material

Constantes Ti
Presion de compactacion 12Ton
Cantidad Volumétrica de Aditivo 20%
Granulometria de los polvos metélicos 65 um
Atmésfera en el horno de sinterizacion Argbn
Granulometria del aditivo 850um
% Lubricante 0.7
Tiempo de mezclado 1h
Temperatura de fusion 1668°C

Ag Al
7Ton 9 Ton
30% 40%

80 um 100 um
Sin atm Nitrogeno
800um 800um

0.7 0.7

1h 80min

962°C 660°C

Ni
14Ton
50%
110 um
Sin atm
800um
0.7
95min
1453°C
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Los valores de tiempo y temperatura se basaron en la bibliografia consultada y en
los ensayos preliminares realizados. Donde el nivel inferior de temperatura de
sinterizacion fue un porcentaje cercano a la mitad de la temperatura de fusion 54%
y el nivel superior un 72%.

Sin embargo, después de pruebas preliminares para las muestras de aluminio, fue
necesario aumentar su temperatura a 500 y 600°C y sostener por mayor un
tiempo, debido a los deficientes resultados obtenidos.

Las tablas 10 a13 muestran los valores seleccionados:

Tabla 10.Variables a analizar en el proceso de sinterizacion para el titanio

NOMENCLA- NIVEL
VARIABLE TURA UNIDAD INFERIOR NIVEL SUPERIOR
Temperatura T °C 900 1200
Tiempo t h 2 4

Tabla 11. Variables a analizar en el proceso de sinterizacion para la plata

NOMENCLA- NIVEL
VARIABLE TURA UNIDAD INFERIOR NIVEL SUPERIOR
Temperatura T °C 520 700
Tiempo t h 1 3

Tabla 12. Variables a analizar en el proceso de sinterizacion para el aluminio

NOMENCLA- NIVEL
VARIABLE TURA UNIDAD INFERIOR NIVEL SUPERIOR
Temperatura T °C 500 600
Tiempo t h 15 3

Tabla 13. Variables a analizar en el proceso de sinterizacion para el niquel

NOMENCLA- NIVEL
VARIABLE TURA UNIDAD INFERIOR NIVEL SUPERIOR
Temperatura T °C 800 1050
Tiempo t h 2 4
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2.5 DISENO EXPERIMENTAL

Debido a la complejidad del proceso pulvimetalurgico para la fabricacion de
materiales porosos y a la cantidad de variables que intervienen en cada etapa, se
hizo necesario realizar un diseno experimental para conocer el efecto de variables
como temperatura y tiempo en la etapa de sinterizacién, la influencia del

porcentaje de aditivo formador de poro sobre la porosidad de los compactos

obtenidos y la resistencia mecanica de cada material.

El disefio experimental tomado como herramienta para el desarrollo de este
estudio es un diseno factorial a dos niveles que nos permitié en 4 experiencias

para cada material indicar tendencias y determinar la direccion a la cual se dirigié

el estudio.

Las tablas 14 a 17 representan el disefio factorial 22, para cada material.

Tabla 14. Matriz de disefo para el titanio

Tiempo de Temperatura de Aditivo Matriz de disefio
Muestra sinterizacion sinterizacion formador de
(h) (°C) poro (%) XU X2 s
1 2 900 20 - - -
2 4 900 20 + - -
3 2 1200 20 - + -
4 4 1200 20 + + -
Tabla 15. Matriz de disefo para la plata
| Tiempo de Temperatura de Aditivo Matriz de disefo
Muestra sinterizacion sinterizacion formador de
(h) °c) poro (%) 2T IO I
1 1 520 30 - - -
2 3 520 30 + - -
3 1 700 30 - + -
4 3 700 30 + + -
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Tabla 16. Matriz de disefo para el aluminio

Tiempo de Temperatura de Aditivo Matriz de disefio
Muestra sinterizacion sinterizacion formador de
(h) °c) poro (%) XX
1 1.5 500 40 - - -
2 3 500 40 + - -
3 15 600 40 - + -
4 3 600 40 + + -
Tabla 17. Matriz de disefo para el niquel
| Tiempo de Temperatura de Aditivo Matriz de disefio
Muestra sinterizacion sinterizacion formador de
(h) (°C) poro (%) S N
1 2 800 50 - - -
2 4 800 50 + - -
3 2 1050 50 - + -
4 4 1050 50 + + -

Se observan los datos obtenidos con los niveles codificados de manera que el

signo negativo (-) representa el nivel inferior de la variable y el signo (+) el nivel

superior.

Esto, con el fin de cumplir los objetivos propuestos y resaltar los aspectos mas

relevantes considerados por los autores.

2.6 ENSAYOS EXPERIMENTALES

2.6.1 Caracterizacion de la materia prima. Las caracteristicas que se conside-
raron como de mayor importancia durante la preparacion de los materiales fueron:

aspecto, forma, tamafio y distribucion granulométrica de los polvos metalicos y el

aditivo formador de poro.
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2.6.1.1 Inspeccion visual de los polvos. Esta etapa se realizd con el fin de
verificar el aspecto, la forma y el tamafio de los polvos metalicos.

El microscopio binocular OLYMPUS a bajos aumentos permitié verificar el brillo
metalico y el color de los polvos usados para la fabricacidon de los compactos, esto

se muestra en las macrografias de la figura 13 (a-d).

Figura 13. Macrografias de polvos de: a. titanio, b. plata, c. Aluminio, d. Niquel

Macrografias tomadas por los autores

Las particulas de acuerdo a su forma se pueden clasificar como se mostr6 en la
seccion 1.5.2.2, y con la ayuda del analizador de imagenes LEICA se catalogaron
en irregulares y esféricos como se muestra en la tabla 18. Los polvos de niquel
fueron completamente esféricos caracteristicos de un proceso de atomizacion por
gas, mientras los polvos de titanio plata y aluminio presentaron una forma

irregular.
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Tabla 18 Morfologia y color de los polvos metalicos

MATERIAL MORFOLOGIA DE LA PARTICULA COLOR DE LOS POLVOS
TITANIO Irregulares Gris oscuro
PLATA Irregulares Pardo claro
ALUMINIO Irregulares Gris claro
NIQUEL Esféricos Verde oscuro

La figura 14 (a-d) permite observar con mayor detalle la morfologia de los polvos
metalicos de cada material, donde las particulas irregulares son poligonales con

bordes redondeados (figura 14 a, b y c) y con cierta tendencia a la aglomeracion.

Figura 14. Micrografias de los polvos metalicos a 50x de aumentos.

a. titanio, b. plata, c. aluminio y d. Niquel.
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Micrografias tomadas por los autores

Los polvos irregulares mostraron que eran menos fluidos y menos densos que los
polvos esféricos de niquel, ademas, el area superficial y los puntos de contacto
disminuyo debido a su forma comparada con los polvos esféricos, o que permitio
mayor accién de fuerzas adhesivas durante las etapas de compactacion y

sinterizacion en los polvos de niquel.

El aumento de los puntos de contacto causé un incremento de la friccion entre las
particulas durante la compactacion, lo cual generd un calentamiento interno, este
calentamiento mejoro la plasticidad de los polvos y aumentd la resistencia en
verde necesitandose mejores presiones de compactaciéon para conseguir una

determinada densidad comparada con los polvos esféricos.
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En las particulas esféricas el tamafio fue determinado por su diametro y en las
particulas irregulares se trabajo utilizando el parametro de diametro circular

equivalente.

2.6.1.2 Distribucion granulométrica.  Los polvos irregulares de carbonato

de amonio fueron reducidos y tamizados en una serie de mallas Tyler
(315-900um), para seleccionar una tamafo de 800um (850um para la mezcla con
titanio), con una distribucion granulométrica hacia el polvo grueso para usar en la
preparacion de las mezclas. La tabla 19 muestra la distribucion granulométrica

realizada al carbonato de amonio.

Tabla 19. Distribucion granulométrica del aditivo formador de poro

Dp Peso % %acum. %acum.
(um) (9) Peso Rete(+) Pasa(-)
900 14,83 11,00 11,00 89,00
850 25,07 18,60 29,60 70,40
800 34,38 25,50 55,10 44,90
500 27,50 20,40 75,50 24,50
315 19,55 14,50 90,00 10,00
200 13,48 10,00 100,00 0,00

Total 134,81 100,00

En la distribucién granulométrica que presentaron las particulas de aditivo
formador de poro, se seleccioné un tamafo de particula que permitiera conseguir
altos valores de porosidad, seleccionando asi, un mayor tamafo para las
particulas de carbonato de amonio (figura 15 punto (v)) en comparacion con los
polvos metalicos (figura 15 punto (i)). Debido a que si la mezcla se realiza con
particulas de igual tamafo (pequefio (i) o grande (v)) se obtiene una baja densidad
de empaquetamiento contrario a lo que se presentd con una mezcla de tamanos

(punto (ii)).
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Por esta razon, los compactos en verde presentaron una buena densidad de
empaquetamiento y permitieron la formacion de una estructura porosa después de

la remocién del aditivo formador de poro (particulas de mayor tamafo).

Figura 15. Densidad de empaquetamiento

ii iii iv v

Tomada de www.tecnun.es/asignaturas/pulvimetal/docs%5Ctema3.pdf

La granulometria seleccionada para el aditivo formador de poro fue de 850um para
la mezcla con titanio y 800 um para la plata, niquel y aluminio, con el objetivo que
el tamafio de las particulas de aditivo formador de poro fueran 7 a 13 veces mas
grandes que las particulas de los polvos metalicos utilizados, como se muestra en
la tabla 20.

Tabla 20. Relacion de tamanos entre las particulas metalicas y el aditivo formador de poro.

MATERIAL TAMANO DE LAQ PARTICULAS DE TAMAN%’DE LOS RELACION: A/B
ADITIVO FORMADOR DE PORO [um] = POLVOS METALICOS [um]
TITANIO 850 65 13
PLATA 800 70-90 10
ALUMINIO 800 100
NIQUEL 800 115 7

2.6.2 Preparacion de la mezcla. Los componentes de la mezcla fueron: los
polvos metalicos, el aditivo formador de poro (carbonato de amonio) y el lubricante

(estearato de zinc). Como se muestra en la tabla 21.
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Tabla 21. Mezclas de cada material.

Polvos de Titanio 80% vol
Mezcla 1 Carbonato de Amonio 20% vol
Estearato de Zinc 0.75 % peso
Polvos de Plata 70% vol
Mezcla 2 Carbonato de Amonio 30% vol
Estearato de Zinc 0.7% peso
Polvos de Aluminio 60% vol
Mezcla 3 Carbonato de Amonio 40% vol
Estearato de Zinc 0.7% peso
Polvos de Niquel 50% vol
Mezcla 4 Carbonato de Amonio 50% vol
Estearato de Zinc 0.7% peso

Se seleccionaron cantidades volumétricas de aditivo formador de poro dentro de
un rango de 20-50% dependiendo del material, estos valores se asignaron de

acuerdo al porcentaje de porosidad deseado.

En esta etapa se adicion6, también, una cantidad pequefa de ligante temporal o
lubricante (estearato de zinc) en porcentaje en peso respecto al polvo metalico,
usado para disminuir el frotamiento de los granos entre si durante la etapa de
homogenizacién, lubricar las paredes de la matriz en el compactado y prevenir la
segregacionm, este se adicioné en un rango de 0.7-0.75% segun la bibliografia

consultada [28].
Basados en los siguientes calculos se determino la cantidad de los componentes

de mezclado necesaria para llenar el volumen de la matriz (tabla 22) y obtener una

altura adecuada de las probetas, después de la etapa de compactacion.
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Se empled como base de calculo el area de la matriz multiplicada por una altura
de llenado (determinada en pruebas preliminares), que fue diferente para cada
material.

Volumen area x altura = 4.03225cm? x h

Area = 3.175cm x 1.27cm = 4.03225 cm?

Altura (h) = diferente para cada material

Tabla 22. Composicién de las mezclas de cada material.

H V Ti V sal Wti Wsal W estearato
Mezcla % Aditivo
[mm] [mi] [mi] [q] [a] [a]
1 4 20 13.032 3.258 18.242 1.786 0.9121
2 1.7 30 4.798 2.056 7.532 1.074 0.053
3 17 40 4113 2.742 5.014 1.670 0.035
4 0.95 50 1.915 1.915 8.282 0.890 0.058

Las cantidades de dosificacién para cada mezcla de polvos metalicos, lubricante y
formador de poro se basaron en los objetivos propuestos y en la literatura
consultada.

2.6.3 Homogenizacion. Las mezclas preparadas enla etapa anterior fueron
mezcladas en un molino de bolas adaptado para el proceso. Esta etapa se
realizé en un rango de 60-95 minutos dependiendo de la mezcla y sin ayuda de
bolas o granallas, evitando asi, la contaminacién y disminucion del tamano de la
granulometria del aditivo, debido a su aspecto terroso y facil de desintegrar.

La mayor preocupacion en esta etapa del proceso fue la obtencion de una mezcla
homogénea, necesaria para conseguir un compacto sinterizado con porosidad

uniforme.

Los primeros resultados obtenidos en pruebas preliminares para la seleccion del

tiempo de mezclado en los diferentes materiales mostraron que al utilizar el equipo
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de homogenizacion en un tiempo de 30 minutos no se presento aglomeracion
entre las particulas del aditivo formador de poro, el lubricante y los polvos
metalicos, haciéndose notable la diferencia de densidades de estos materiales y
por lo tanto, las particulas de menor densidad fueron segregadas en la parte

superior de la mezcla.

Al analizar estas dificultades y tomando en cuenta, que las particulas irregulares
requieren de tiempos largos para alcanzar la homogenizacion y que la diferencia
de tamafos entre los materiales mezclados era grande se procedié nuevamente a
realizar la mezcla con mayores tiempos, hasta conseguir una completa
homogenizacion sin disminucion de tamano de particula de los materiales
participantes de la mezcla. Las caracteristicas deseadas se lograron en tiempos
superiores a 1 hora pero inferiores a 2 horas, porque superar este tiempo

conducia a la desintegracion del aditivo formador de poro durante el proceso.

Figura 16. Compactos :
a. Homogéneos (titanio, 294 MPa)

b y c. Con irregularidades (niquel, 340 MPa) consecuencia de la etapa de mezclado.

Fotografias tomadas por los autores.
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Al cabo de una hora y debido al tamano y morfologia de las particulas de los
polvos metalicos y el aditivo formador de poro, se observd que una vez terminada
la etapa de homogenizacion las mezclas 1 (titanio) y 2 (plata) fueron homogéneas
en toda su extensién, mientras que las mezclas 3 (aluminio) y 4 (niquel)
presentaron algunas irregularidades (esto se muestra en la figura 16), que
necesitaron ser corregidas con mayores tiempos de homogenizacion que incluian

etapas de reposo y almacenamiento.

2.6.4 Compactacion. El ensayo se realizé bajo la norma ASTM B331, donde
las mezclas preparadas bajo la forma de polvo se introdujeron en frio a presiones
de compactacion de 170, 219, 294 y 340MPa, para la plata, aluminio, titanio y
niquel, respectivamente, en una matriz con la forma apropiada y dimensiones
internas de 31.75 x 12.7mm, para conformar una pieza cohesionada, lo que
condujo a que las particulas metalicas al ser compactadas y dependiendo de su
ductilidad se deformaran en los puntos de contacto entre ellas.

Es de resaltar que en esta etapa es donde se corre el riesgo de alcanzar la
completa densidad es decir eliminar toda la porosidad, razén por la cual en
nuestro caso, con la ayuda de la literatura consultada, se realizaron pruebas
preliminares para escoger de forma adecuada la constante: presion de

compactacion.

Un aspecto importante durante esta etapa es el llenado de la matriz, donde se
hace necesario un sistema alimentador de llenado apropiado y la disposiciéon de la
prensa para un adecuado suministro de los polvos a la matriz, y asi realizar un
acomodamiento uniforme de la mezcla a lo largo de toda la cavidad, para lograr
esto se dieron suaves golpes y se contdé con una varilla mezcladora para arreglar

las particulas dentro de la matriz.

49



En esta etapa se lograron obtener piezas coherentes como se observa en la figura
17 (a-d) y con buena resistencia para su manipulacion en la etapa posterior. Sin
embargo, antes de continuar la etapa de sinterizacion los compactos en verde, se
sometieron a un dimensionamiento y mostraron valores muy cercanos a las
dimensiones de la matriz, es decir, estuvieron alrededor de: 31.75mm de largo por
12.7mm de ancho y una altura que vari6 en el rango de 3.4 a 4.9mm dependiendo

del material.

Figura 17. Compactos en verde
a. Titanio (294 MPa), b. Plata (170 MPa),
c. Aluminio (219 MPa), d. Niquel (340 MPa).

Fotografias tomadas por los autores.

Se realizaron pruebas preliminares a diferentes presiones de compactacion para
cada material, hasta lograr una altura promedio de aproximadamente 4.2 mm de

las muestras después de la etapa de prensado. Observando que a mayores
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presiones de compactacion se presentaron mayores cambios dimensionales y

variaciones en la densidad del compacto.

Los compactos obtenidos presentaron una resistencia en verde adecuada para su
manipulacion antes de la etapa de sinterizacion, es decir, fueron lo
suficientemente fuertes para resistir la abrasion y la rotura mientras fueron

transferidos de la prensa de compactacion al horno de la etapa posterior.

Sin embargo, durante la compactacion y como consecuencia de la etapa de
eyeccion de los compactos del interior de la matriz, algunas probetas
(contramuestras) presentaron como irregularidad una grieta longitudinal, debido al
esfuerzo aplicado cuando fueron expulsadas del interior de la cavidad del molde.
Debido a que la falta de una resistencia adecuada, provoco el inicio de pequefias
microgrietas que poco a poco empezaron a coalescer generando una delgada
grieta que atraveso de un extremo a otro su longitud como se muestra en la figura
18.

Figura 18. Grieta longitudinal presente en algunos compactos en verde

Fotografia tomada por los autores.

2.6.5 Sinterizacion. La sinterizacion se llevo a cabo en un horno tubular de zo-
nas a temperaturas entre los 500 -1200°C, y el tiempo de residencia fue de 1 a 4h
dependiendo del valor seleccionado para cada variable del material, a una

velocidad de calentamiento de 36°C/min.

51



Las probetas fueron ubicadas dentro del horno a temperatura ambiente, donde,
gradualmente y de forma escalonada se aumentdé cada 100°C hasta llegar a la
temperatura de sinterizacion, esto con el fin de garantizar un calentamiento
homogéneo de las probetas y llevar a cabo la remocién completa del aditivo
formador de poro y lubricante.

Cumplido el tiempo de sinterizacion el horno fue apagado manteniendo un flujo de
gas estable hasta llegara a bajas temperaturas para evitar problemas de
oxidacién. A temperatura ambiente se retiraron las piezas, garantizando que el
enfriamiento lento y gradual generara condiciones cercanas a las del equilibrio, y
seguidamente los compactos fueron introducidos en el desecador para asi

protegerlos del ambiente.

En esta etapa del proceso pulvimetalurgico se realizd la remocion del aditivo
formador de poro, siendo la temperatura el principal factor que influencié la
cinética de descomposiciéon. Este proceso ocurri6 mas lentamente a bajas
temperaturas, y fue necesario introducir las muestras dentro del horno antes de

iniciar el calentamiento para lograr una completa remocion del aditivo.

La remocion del aditivo fue cerca de los 59°C, y se descompuso en amoniaco,

diéxido de carbono y agua segun la siguiente reaccion:

((NH4)2003) — 2NH; + CO, + H,O

En esta etapa se logré incrementar la fuerza y la resistencia de los compactos
obtenidos anteriormente, es decir, se crearon uniones fuertes entre las particulas,

debido a la creaciéon de puentes de enlace mediante el fendmeno de difusion.

Para una mayor comprension de los resultados obtenidos, se hace necesario el
empleo de la tabla 23, la cual presenta las condiciones de sinterizacion de las

cuatro muestras elaboradas para cada material.
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Tabla 23. Condiciones de sinterizacion de las diferentes muestras

Material No % Aditi Presion Temperatura Tiempo

Muestra " 9teF rvpa) °C] h]
1 20 294 900 2
2 20 294 900

Titanio
3 20 294 1200 2
4 20 294 1200 4
1 30 170 520 1
2 30 170 520 3
Plata
3 30 170 700 1
4 30 170 700 3
1 40 219 500 15
2 40 219 500 3
Aluminio
3 40 219 600 15
4 40 219 600 3
1 50 340 800 2
2 50 340 800 4
Niquel

3 50 340 1050 2
4 50 340 1050 4

Después de la etapa de sinterizacion se observo en el aspecto superficial de los
compactos una distribucién uniforme de poros donde antes se encontraba ubicado

el carbonato de amonio lo cual reveld una visible estructura porosa (figura 19).
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2.6.6 Cambios dimensionales de los compactos sinterizados. Basados en la
norma ASTM B 610 se determinaron los cambios dimensionales de las muestras

porosas obtenidas por via pulvimetalurgica.
El porcentaje de cambio dimensional Dt fue dado por la siguiente ecuacion:

%DT = LT- LD x 100
Lp
Lt = Dimensiones de las muestras sinterizadas.

Lpo= Dimensiones de la cavidad de la matriz.

Figura 20. Nomenclatura de las dimensiones de los compactos sinterizados.

Fotografia tomada por los autores.

2.6.7 Determinacion de la porosidad. Para realizar la medida de porosidad
de los compactos sinterizados, se empled el método del porosimetro Ruska, (el

procedimiento llevado a cabo se muestra en el anexo A).
Este ensayo esta basado en la ley de Boyle y consiste en la medicion de

volimenes desalojados de mercurio en cm® por medio de la accién de un piston y

su posterior lectura en una curva de calibracién. Determinando asi una diferencia
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entre el volumen de la muestra y el volumen de poros que se encuentran en ella
para la obtencion de valores de porosidad efectiva.

Para la determinacién de la porosidad fue necesario realizar la calibracion del
equipo, que consistié en la medida del volumen del recipiente empleado, y asi

graduar el nivel de lectura del mercurio.

Los volumenes medidos, se convirtieron de medidas Rcore y RHg a centimetros
cubicos mediante las curvas de calibracion. Con estos datos y con la siguiente

formula, se determino la porosidad del material.

Porosidad (%) = 1 - Rcore x 100
RHg

2.6.8 Ensayo de resistencia a la ruptura transversal. Las propiedades
mecanicas se evaluaron mediante ensayos de ruptura transversal, utilizando la
norma ASTM B528 para muestras metdlicas sinterizadas, y consistio en la
aplicacion una carga uniforme con velocidad de avance gradual y condiciones

controladas.

La resistencia a la ruptura transversal se determin6 con la siguiente expresion a
partir de la carga requerida para romper una muestra que esta soportada entre
dos puntos por medio de la aplicacion de una fuerza en la linea central de los
soportes (figura 21).

TRS=3xPxL

2xt2xw

Donde:
TRS = Resistencia a la ruptura transversal de compactos sinterizados, [Mpal].
P = carga maxima en el ensayo de ruptura transversal a tres puntos, [N].
L = longitud entre puntos, [mm].
W = ancho de la probeta, [mm].

t = espesor o altura de la probeta, [mm].
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En este ensayo las muestras fueron sometidas a un esfuerzo de flexién estatica

de 3 puntos como se muestra en la figura 21.

Figura 21. Esquema (a) y fotografia (b) del ensayo de resistencia a la ruptura transversal.

Enzayo e flzsion g
CEriE Centrel }

| ! probets de ermaro |

| <5 g D .

2.6.9 Microanalisis de los compactos sinterizados. Con el fin de evaluar y
argumentar criterios, se obtuvieron imagenes de las muestras de titanio (1500 y
1000x), plata (250 y 1000x), aluminio (100 — 350x) y niquel (100 - 1000x) en un

microscopio electrénico de barrido (SEM) marca LEO 430.

Ademas, se obtuvieron espectros de fluorescencia de rayos X para conocer la
composicion elemental exacta de una regidn representativa de los compactos vy
asi determinar el contenido de impurezas en los materiales porosos después de
removido el aditivo formador de poro, tomando en cuenta la composicion

elemental inicial.
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3. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

3.1 CAMBIO DIMENSIONAL DE LOS COMPACTOS SINTERIZADOS

Los compactos en verde se obtuvieron cuando la presion sobre la mezcla en polvo
comprimio las particulas, las cuales adoptaron la forma de la matriz, y mas tarde,
en la etapa de sinterizacidon estos aumentaron su densidad y resistencia,

permitiendo la obtencién de los compactos porosos que se muestran en la figura
22.

Figura 22 . Compactos Sinterizados
a. Ti (1200°C, 4h), b. Ag (520°C, 3h) c. Al (600°C, 3h), d. Ni (1050°C, 4h).

C.

Fotografia tomada por los autores.

La tabla 24 muestra los cambios dimensionales que ocurrieron como resultado del

proceso de sinterizacion; los datos obtenidos fueron porcentajes a partir de las



medidas de los compactos sinterizados y la cavidad de la matriz, segun la norma
ASTM B610 (seccion 2.6.6).

Tabla 24. Cambios dimensionales de los compactos sinterizados

No Longitud Cambio Ancho Cambio
Material Promedio Dimensional Promedio Dimensional
Muestra o o
[mm] ° [mm] °
1 32,050 0,945 12,900 1,575
2 31,900 0,472 12,850 1,181
Titanio
3 32,700 2,992 13,100 3,147
4 32,100 1,102 13,100 3,147
1 31,8 0,157 12,900 1,575
2 31.75 0 12,850 1,181
Plata '
3 31,75 0 12,850 1,181
4 31,8 0,157 12,850 1,181
1 32,050 0,945 12,950 1,969
2 32,000 0,787 12,900 1,575
Aluminio
3 32,250 1,575 13,000 2,362
4 32,100 1,102 13,000 2,362
1 32,650 2,835 13,550 6,693
2 32,500 2,362 13,150 3,543
Niquel

3 32,200 1,417 13,100 3,150
4 32,500 2,362 13,150 3,543

Célculos segun norma ASTM B610

Los porcentajes con signo positivo indicaron expansiéon de los compactos, es decir
no se observo contraccion (-), pero se presentaron valores que indicaron que
algunas muestras obtuvieron dimensiones muy cercanas a las de la matriz

empleada para la compactacion.
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Los cambios dimensionales mas significativos se presentaron en el aluminio y los
mas insignificantes en la plata, pero se puede generalizar una expansion del
material debido a que la presencia del carbonato de amonio después de su
remocion genero vacios que disminuyeron los puentes de enlace y las areas de
contacto de las particulas de polvo, contrario a un proceso normal de
conformacion de piezas sin aditivo donde las dimensiones del compacto varian
ligeramente porque los centros de las particulas se aproximan y la resistencia

aumenta.

3.2 POROSIDAD DE LOS COMPACTOS OBTENIDOS
La estructura porosa presentada por los materiales fue consecuencia
principalmente de la eliminacion del aditivo formador de poro a bajas temperaturas

y los valores obtenidos se muestran en la tabla 25.

Tabla 25. Porosidad de los compactos obtenidos

. No i %
Material Muestra %aditivo Rcore RHg Porosidad
1 20 1,20 2,00 40,00
oo 2 20 1,30 2,05 36,59
Titanio
3 20 1,50 2,25 33,33
4 20 1,40 2,00 30,00
1 30 1,10 1,90 42,11
2 30 1,20 1,75 31,43
Plata
3 30 1,10 1,75 37,14
4 30 1,20 1,75 31,43
1 40 1,75 2,30 23,91
. 2 40 1,80 2,30 21,74
Aluminio
3 40 1,75 2,25 22,22
4 40 1,60 2,04 21,57
1 50 1,20 1,90 36,84
. 2 50 1,40 2,10 33,33
Niquel
3 50 1,40 2,16 35,19
4 50 1,50 2,10 28,57
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En las muestras de titanio y plata la porosidad obtenida estuvo por encima del
porcentaje en volumen del carbonato de amonio adicionado, es decir, estas
muestras se vieron favorecidas en la formacion de poros interconectados entre siy

con el exterior, contrario a lo sucedido en los compactos de aluminio y niquel.

La forma esférica de los polvos de niquel favorecié la accién de las fuerzas
adhesivas durante la etapa de compactacion y sinterizacion trayendo como
consecuencia una disminucion de la porosidad en el compacto final como se
muestra en la figura 23, donde se observan mayores puntos de union entre las

particulas.

Figura 23. SEM de Niquel. Muestra 1 a 100x.

Photo No

Tomada por los autores

En las muestras de aluminio la disminucion de la porosidad se debié a que las
temperaturas de sinterizacion empleadas fueron un 75y 90% de la temperatura de
fusion del material, es decir fueron valores muy cercanos y diferentes a los

empleados en los otros materiales donde los porcentajes de esta variable fueron
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54 y 72% la temperatura de fusion. Esto facilitd la accion de los mecanismos de
difusion y la fusion incipiente de las particulas que disminuyeron la cantidad de

poros.

3.3 DENSIDAD DE LOS COMPACTOS SINTERIZADOS

Tabla 26. Volumen de los compactos solidos de titanio, plata, aluminio y niquel

No Longitud Ancho Altura Volumen
Material Promedio Promedio ' Promedio
muestra [mm?3]
| [mm] X [mm] h [mm]
1 32,05 12,90 4,50 1860,50
o 2 31,90 12,85 4,75 194710
Titanio
3 32,70 13,10 4,90 2099,01
4 32,10 13,10 4,80 2018,45
1 31,80 12,90 3,50 831,23
2 31,75 12,85 3,45 965,18
Plata
3 31,75 12,85 3,40 871,93
4 31,80 12,85 345 966,70
1 32,05 12,95 4,65 1929,97
2 32,00 12,90 4,90 2022,72
Aluminio
3 32,25 13,00 4,30 1802,78
4 32,10 13,00 4,45 1856,99
1 32,65 13,55 3,55 1570,55
2 32,50 13,15 3,95 1688,13
Niquel
3 32,20 13,10 3,75 1581,83
4 32,50 13,15 4,20 1794,98

Se realiz6 la determinacion de la densidad de piezas sinterizadas, partiendo del
volumen de un compacto sélido y del porcentaje en volumen de la porosidad
interconectada. Es decir, para el célculo del volumen del material poroso (tabla

27) se dimensionaron los compactos, como si fuesen macizos (tabla 26) y a este
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volumen hallado se sustrajo el porcentaje de porosidad en volumen (tabla 25). Sin
embargo, es necesarios recordar que este calculo no considera la porosidad

aislada.

Tabla 27. Volumen y densidad de los compactos porosos obtenidos

| Volumen [m?] :
Material No Pe_so [o] Material Densidad
muestra = Material poroso [Kg/m3]
poroso
\ 1 5,34 1116,30 477917
\ o 2 5,64 1234,74 4566,13
Titanio
\ 3 5,77 1399,342 4120,51
4 5,56 1412,91 3937,96
1 7.23 826,01 8697,90
\ 2 717 963,66 7428,65
Plata
\ 3 7.21 870,55 8269,03
| 4 7,19 960,62 743766
\ 1 4,24 1468 46 2887,39
\ . 2 4,11 1583,00 2596,34
Aluminio
\ 3 3,90 1402,16 278143
4 3,04 1456,46 2705,19
1 8,45 991,92 8518,80
\ ) 2 8,82 1125,42 7837,07
iquel

| 3 8,96 1025,26 8739,27
\ 4 8,83 1282,12 6887,03

Tabla 28. Comparacion de las densidades de los materiales porosos con la densidad en

estado solido

Densidad Tedrica  Densidad Promedio
Material Material sélido Material poroso
[g/cm?] [g/cm?]
Titanio 4,51 435
Plata 10.50 7.96
Aluminio 2.70 2.74
Niquel 8.90 7.72
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En la tabla 28 se realiza una comparacién de la densidad de los compactos
porosos obtenidos con la densidad tedrica de estos materiales solidos, donde se
puede observar que la densidad del material poroso disminuye, exceptuando el
caso de las muestras de aluminio, en donde se presento un aumento de la
densidad debido a una posible oxidacion del material, y por lo tanto, una posible

formacion de alumina (densidad 3.96 g/cm?®).

3.4 INFLUENCIA DE LA TEMPERATURA EN EL PROCESO DE
SINTERIZACION

Figura 24. Influencia de la temperatura en la porosidad de los compactos de:

a. Titanio, b. Plata c. Aluminio, d. Niquel.
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En la figura 24 (a-d) se observd que a un aumento de la temperatura de
sinterizacion, origind una disminucién de la porosidad, debido a que las elevadas
temperaturas causaron una mayor fusion incipiente de las particulas metalicas,
que favorecié la formacion de cuellos de unidn entre los polvos y la difusion entre

los granos. Adquiriendo asi, una mayor densidad como se observa en la figura 25.

Figura 25. SEM de Plata. Muestra 4 a 1000x

Cuellos de
union

Tomada por los autores

La consecuencia de este fendbmeno no es favorable en el desarrollo de este
proceso pulvimetalurgico para la fabricacion de materiales porosos porque

conduce a una disminucion en la porosidad de los compactos sinterizados.

Cabe resaltar que en las muestras de plata (3h) y aluminio (3h) la temperatura en
si sola no fue un factor determinante, es decir estuvo fuertemente ligada con el
tiempo. Esto se puede corroborar en las figuras 24b y 24c donde largos tiempos

de exposicion no presentaron cambios significativos en el porcentaje de porosidad.
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Se reconocié como fundamental la etapa de sinterizacion en la produccién de
materiales porosos por metalurgia de polvos debido a que fue aqui donde ocurrié
el proceso térmico en el cual a bajas temperaturas se realizé lentamente la
remocion del aditivo y a elevadas temperaturas las particulas de material se

aglomeraron y de manera gradual se redujo el volumen de poros (figuras 26 y 27).

Figura 26. SEM de Aluminio. Muestra 1 a 200x
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3.5 INFLUENCIA DEL TIEMPO EN EL PROCESO DE SINTERIZACION
En las figuras 28 (a-d) se muestra la el efecto del tiempo de sinterizacion sobre la
porosidad, donde se observd de forma global que a mayores tiempos de

sostenimiento la porosidad disminuyo.

Se reconocid que el tiempo al igual que la temperatura es una variable importante
en la fabricacion de materiales porosos, ya que la descomposicién del aditivo
formador de poro ocurrié en un intervalo de tiempo definido y largos tiempo de
exposicion de los compactos a una temperatura determinada favorecieron los

mecanismos de difusion.

Figura 28. Influencia del tiempo en la porosidad de:
a. Titanio, b. Plata c. Aluminio, d. Niquel.
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En la figura 28b el punto en comun que presentaron las dos muestras de plata a
tres horas de sinterizacion, demostré una menor influencia de la temperatura en
este material para tiempos cercanos a tres horas. Caso muy similar se presento
en el aluminio (figura 28c), lo cual permitié corroborar que la temperatura en si

sola no es un factor determinante en la porosidad.

El tiempo en el proceso de sinterizacion fue inversamente proporcional a la
porosidad obtenida en los compactos porosos, debido a que los centros de las
particulas se aproximaron y la resistencia aumento, es decir, largos tiempos de
sostenimiento permitieron que las areas de contacto presentaran un mayor
crecimiento y que se unieran intimamente por la formacién y crecimiento de los

puentes de enlace (difusion) como se muestra en la figura 29.

Figura 29. SEM de Niquel. Muestra 3 a 200x

Puntos de
union

Tomada por los autores

3.6 RESISTENCIA A LA RUPTURA TRANSVERSAL DE LOS MATERIALES
POROSOS
Las figuras 30 a 33 describen el comportamiento mecanico obtenido por los

compactos sinterizados en el ensayo de resistencia a la ruptura transversal
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(flexion a tres puntos) segun la norma ASTM E 528. donde se muestra la carga

aplicada vs la deformacion.

Aqui se corroboraron las afirmaciones de los resultados anteriores, demostrando
que los materiales porosos sometidos a elevadas temperaturas y largos tiempos
de sinterizacidn obtuvieron los menores porcentajes de porosidad y por ende un

aumento su resistencia mecanica (TRS).

3.6.1 Titanio. En la figura 30 se muestra el comportamiento de los compactos
porosos de titanio, el cual se caracterizo por la ausencia de una zona elastica
inicial, debido a la fragilidad del material y la presencia de un comportamiento

plastico causado por el endurecimiento por deformacion de las muestras.

Figura 30. Resultado del ensayo de ruptura transversal para el titanio poroso.
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Los pequefios picos y fluctuaciones de la carga se deben a la coalescencia y
ruptura de las conexiones de las particulas por la presencia de porosidad interna y

externa.

Podemos observar que la muestra 4 obtuvo las mejores propiedades de
resistencia a la ruptura transversal (581 N) comparada con la muestra 3 que
presento una baja resistencia (120 N) y una deformacion insignificante, debido a
que su temperatura de sinterizacion fue mas elevada, el tiempo mas largo, y por
lo tanto, presento menor porosidad..

En el anexo B se muestran las curvas originales obtenidas por el software

Trapezium.

3.7.2 Plata. Las curvas obtenidas exhiben una zona elastica y una amplia zona
de deformacion plastica. Una vez el material ha soportado su carga maxima
debido al endurecimiento por deformacion para posteriormente llegar a la rotura, la
deformacion se pudo observar a nivel macro por la deflexidon que tuvo la probeta y

la presencia de una marcada grieta en su parte central.

Estas muestras, debido a su caracter ductil y maleable presentaron una mayor
deformacién comparadas con los compactos de los demas materiales.

En la figura 31 se presenta el comportamiento de las cuatro muestras de este
material, donde se puede apreciar que las condiciones de sinterizacion de la
muestra 4 permitieron que presentara la mayor deformacion plastica (cercana a
3.25mm) hasta llegar al punto de rotura, sin embargo, la muestra 2 obtuvo la mejor
resistencia (157.2 N). Este hecho se atribuye a la coalescencia y ruptura de las

conexiones de las particulas por la presencia de porosidad interconectada.

En el anexo C se muestran las curvas originales obtenidas por el software

Trapezium.
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Figura 31. Resultado del ensayo de ruptura transversal para la plata porosa.
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3.7.3 Aluminio. Los resultados obtenidos fueron muy similares a los obtenidos
por otros autores (Tolosa, R. Influencia de la porosidad sobre la resistencia del

aluminio sinterizado) en este mismo ensayo para materiales porosos.

Los valores obtenidos por los compactos ensayados fueron muy bajos (en un
rango de 16 a 43N) comparados con la resistencia obtenida en los otros
materiales. Este hecho se atribuyé a una oxidacién del material en la etapa de
sinterizacion, la cual condujo a la posible formacion de un 6xido de mayor punto

de fusién que no permitié una completa sinterizacion.

Puede observarse en la figura 32 que la muestra 4 presentd las mejores
propiedades de resistencia a la ruptura transversal, de este material, (42.38 N)
comparada con la muestra 3 que obtuvo un valor muy bajo (16.125 N), debido a

que la poca porosidad de este material aumento su resistencia.

70



En el anexo D se muestran las curvas originales obtenidas por el software

Trapezium.

Figura 32. Resultado del ensayo de ruptura transversal para el aluminio poroso.
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3.7.4 Niquel. Las curvas carga vs deformacién en todos los compactos de niquel,

representaron el caracter fragil que posee este tipo de material, es decir, se

caracterizaron por la ausencia de una zona elastica y la presencia de una pequefia

zona plastica hasta llegar al punto maximo de carga y su casi inmediato punto de

rotura.

En la figura 33 podemos observar que la muestra 4 obtuvo las mejores

propiedades de resistencia a la ruptura transversal (298.43N) con una baja

deformacion debido a la baja porosidad presentada.

En el anexo E se muestran las curvas originales obtenidas por el software

Trapezium.
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Figura 33. Resultado del ensayo de ruptura transversal para el niquel poroso
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El ensayo de resistencia a la ruptura transversal fue seleccionado, debido al

caracter fragil de los materiales porosos.

En general, el comportamiento mecanico de los materiales porosos sinterizados

ante cargas de flexion se vio fuertemente influenciado por la cantidad y

distribucion de poros en el material, la microestructura y finalmente la geometria

de cuellos.

Se observo que, la porosidad produjo degradacion de las propiedades mecanicas

de los materiales debido a la reduccion del area efectiva de la region transversal

de los compactos, por lo que se prefiere entonces la presencia de poros aislados.

3.7 RELACION RESISTENCIA A LA RUPTURA TRANSVERSAL

(TRS) / DENSIDAD

Esta relacién fue del orden de 10 y 107 (tabla 29). Donde el aluminio a pesar de

ser un material que reune una serie de propiedades mecanicas adecuadas dentro
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del grupo de los metales no férreos presento la relacion mas baja alcanzando un
promedio de 4.86x10*, que lo convirti®6 en un material con pocas aplicaciones

posibles.

Tabla 29. Resistencia a la ruptura transversal (TRS) y relacion TRS/densidad

q No P max TRS Densidad Relacion
Material  yyestra IN] [MPa]  [Kg/m3]  TRS/densidad
1 384,50 54,31 4779,17 1,136x102
. 2 489,09 62,25 4566,13 1,363x10
Titanio
3 120,94 14,19 4120,51 3,443x103
4 581,06 71,04 3937,96 1,804x102
1 135,63 36,73 8697,90 4,223 x10°
2 157,25 37,94 7428 65 5,107 x103
Plata :
3 142,22 39,88 8269,03 4,823 x103
4 169,56 50,67 7437,66 6,812 x10°3
1 171,31 39,20 2887,39 1,357 x102
2 173,19 31,15 2596,34 1,200 x102
Niquel
3 243,31 48,74 2781,43 1,752 x102
4 298,44 47 47 2705,19 1,755 x102
1 28,25 3,72 8518,80 4,370 x10+4
2 22,53 2,68 7837,07 3,425 x10+
Aluminio
3 16,13 2,48 8739,27 2,833 x104
4 42,38 6,07 6887,00 8,819 x10+

El titanio gracias a su relacién (TRS)/densidad (1.16x10%) y a las excelentes
caracteristicas mecanicas que exhibe puede tener potenciales aplicaciones, en
especial en el campo de la biomedicina donde estudios posteriores a esta
investigacion (Estupifian, H. Preparacion y evaluacién de materiales porosos base
titanio para fines biomédicos) hallaron un modulo de Young adecuado muy

cercano al del hueso humano para la muestra 4 de esta investigacion.
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Las muestras de plata aunque soportaron cargas de aprox. 143N y su relacion
estuvo alrededor de 4.8x107, gracias a su permeabilidad al paso del gas, se
propone como material para la fabricacién de filtros. Esto debido a que el empleo
de los materiales porosos como filtros en tratamientos de agua dependen de la
porosidad del material [32], ya que la seccion total por la que puede circular el
agua es la porosidad eficaz, es decir, si un material posee una porosidad del 10%

(0,10), el agua estaria circulando por el 10% de la seccién total.

El niquel debido a su alta relacion TRS / densidad (1.516x10) y a que soporto
carga hasta de 298.44N puede tener posibles aplicaciones en filtros [4], pero se
propone mas especificamente su empleo como electrodo poroso de niquel en
pilas donde una condicidén indispensable de los electrodos es que sean
permeables a los gases y liquidos por lo que deben ser de naturaleza porosa. Esta

particularidad exige la optimizacion de la estructura del electrodo.

3.8 ANALISIS MICROESTRUCTURAL

Las figuras 34 y 35 muestran la estructura de materiales poroso de plata y
aluminio respectivamente, que ha sufrido la descomposicion completa del
carbonato de amonio adicionado en porcentaje en volumen como se describe en
la parte experimental, la cual evidencia la formacién de poros irregulares de gran

tamano rodeados por el material metalico.

También se observa la presencia de microporosidades, causadas por la
eliminacion del estearato de zinc empleado como lubricante y por la accién de los

mecanismos de difusion.

Los vacios formados en la figura 36 no poseen exactamente las formas de las
particulas de aditivo formador de poro, debido a que este fue removido a bajas
temperaturas y los mecanismos de difusion actuaron hasta las elevadas

temperaturas a las que fueron sometidos los compactos.
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Figura 34. SEM de Plata. Muestra 1 a 250x

Photo No

Tomada por los autores

Figura 35. SEM de Aluminio. Muestra 2 a 350x

L] 19 mm
Photo No.=1748

Tomada por los autores
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Figura 36. SEM de Titanio. Muestra 4 a 1000x.

Tomada de: ESTUPINAN Hugo. PREPARACION Y EVALUACION DE MATERIALES POROSOS BASE
TITANIO PARA FINES BIOMEDICOS

Figura 37. SEM de Aluminio. Muestra 3 a 250x

Tomada por los autores
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Figura 38. SEM de Niquel. Muestra 3 a 1000X
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Tomada por los autores

En la observacion detallada de la forma de los poros obtenidos, se encontraron los
cuellos de union entre particulas (figura 37 y 38), los cuales se formaron y
crecieron, originando puentes de enlace durante el proceso de sinterizacion. Este
fendmeno favorecio la union de las particulas debido a que las areas de contacto
de las particulas aumentaron, sin embargo, cuando esto sucede, se produce una

pérdida de porosidad, la cual reduce los espacios vacios.

Las figuras 34 a 37 mostraron la presencia de poros abiertos (35 y 36) y poros
aislados (34 y 37) en la estructura porosa obtenida. Donde se resalta que los
poros conectados con la superficie o porosidad externa incrementaron la superficie

efectiva.

3.9 MICROANALISIS DE LOS COMPACTOS SINTERIZADOS
Los espectros de fluorescencia de rayos X presentados en las figuras 39 a 41
muestran los porcentajes de los diferentes elementos que hicieron parte de la

composicion de los compactos al finalizar el proceso.
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Se resalta la presencia de mercurio en los compactos de plata consecuencia del
fendbmeno de amalgamacion producido en la etapa de determinacion de la
porosidad de las muestras por el empleo de un porosimetro de intrusién. La
presencia de este elemento se puede evitar realizando una limpieza ultrasénica a

los compactos.

En la figura 38 también se encontré la presencia de sodio (Na) producto de la
adicion de cloruro de sodio en el proceso de disolucidn y precipitacion de la plata

en el laboratorio para la obtencién del polvo.

En las figuras 39 y 41 se observan picos de aluminio, causados por una posible

contaminacion en el almacenamiento de los polvos metalicos.

Cabe resaltar la pureza exhibida por el compacto de aluminio (figura 39) analizado
el cual presentd una elevada pureza (96.6%).
La presencia de elementos como oxigeno, magnesio y silicio, fueron causa de una

posible formacion de compuestos en las diferentes etapas del proceso.

Figura 39. Espectro de fluorescencia de rayos X de una muestra de plata
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Figura 40.

Figura 41.

Espectro de fluorescencia de rayos X de una muestra de aluminio
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En general, los picos de mayor tamafio representaron los elementos principales, y
por lo tanto los mayores porcentajes de composicion: plata 70.9%, aluminio
96.6% y niquel 80.3%, y se mostré que los elementos contaminantes presentes se
pueden controlar en las diferentes etapas del proceso pulvimetalurgico para la

fabricacién de materiales porosos.

Las tablas de las composiciones se observan en el anexo F.
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4. CONCLUSIONES

Se demostré6 que los materiales porosos pueden ser producidos por
técnicas de metalurgia de polvos tradicionales, mediante un proceso de
compactacion axial en frio y sinterizacion, donde el empleo de un aditivo temporal

eliminado a bajas temperaturas permitié alcanzar un alto nivel de porosidad.

La porosidad obtenida fue consecuencia de la eliminacion del aditivo
formador de poro a bajas temperaturas y de la accion de los mecanismos de
difusion, donde el titanio y la plata se vieron favorecidas en la formacion de poros
interconectados entre si y con el exterior, contrario a lo sucedido en los compactos
de aluminio y niquel, donde la forma de los polvos y el empleo de temperatura
muy cercanas a la temperatura de fusién y largos tiempos de disminuyeron la

porosidad esperada.

Se reconocio que el control de las variables en el proceso de sinterizacion
permite aumentar la porosidad de los compactos finales, debido a que fue en esta
etapa donde a bajas temperaturas se realizé lentamente la remocién del aditivo y
a elevadas temperaturas las particulas de material se aglomeraron y de manera

gradual se redujo el volumen de poros.

Se demostré que aunque la temperatura de sinterizacion es un factor
fundamental en la fabricacién de materiales porosos por una via pulvimetalurgica,
sola no es un factor determinante en la porosidad, porque a largos tiempos de
sostenimiento a una misma temperatura los centros de las particulas se
aproximaron ocasionando una disminucion de la temperatura y por lo tanto, un

aumento de la resistencia.
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El comportamiento mecanico de los materiales porosos sinterizados ante
cargas de flexion se vio fuertemente influenciado por la cantidad y distribucién de
poros en el material, la microestructura y finalmente la geometria de cuellos. Es
decir, la porosidad produjo degradacion de las propiedades mecanicas de los
materiales debido a la reduccion del area efectiva de la region transversal de los

compactos.

Se reconocié la relacién TRS / densidad de los compactos porosos como
un parametro importante a la hora de proponer las posibles aplicaciones de los
materiales fabricados, debido a que tanto la densidad como la resistencia a la

ruptura transversal estan fuertemente ligadas con la porosidad de los compactos.

La elaboracion de materiales porosos depende de proponer procesos de
fabricacién que permitan un control preciso de forma, estructura y propiedades, los
cuales al mismo tiempo se puedan elaborar de una manera econdmica. Una
alternativa a los procesos convencionales de fabricacién de estos materiales
porosos es la metalurgia de polvos, la cual permite la obtencion de propiedades
especificas como por ejemplo, una alta relacién entre la resistencia mecanica del

material y su peso.

El control de las variables del proceso de fabricacion, permite ampliar el
rango de aplicacion de los materiales que tradicionalmente se han venido usando,
entre estos, los metales, especialmente aquellos con altas propiedades
combinadas de resistencia mecanica y resistencia a la corrosion, que son los mas

apropiados para la fabricacién de piezas porosas.
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5. RECOMENDACIONES

Se recomienda implementar nuevos métodos de fabricacion de materiales
porosos, realizando modificaciones al proceso pulvimetalurgico, como la
compactacion isostatica en caliente o proponiendo nuevos técnicas que

incluyan la fusion del material con adicion de un espumante.

Se puede proponer el empleo de otros materiales que se descompongan
por calentamiento a bajas temperaturas como posibles aditivos formadores de

poro para el proceso.

Se pueden realizar estudios de permeabilidad a los compactos obtenidos
de plata y niquel para ratificar su empleo en filtros para tratamientos de agua,
debido a que estos materiales dependen no solo de la porosidad eficaz sino de

de la cantidad de fluido que pueda circular por su seccion total.

El estudio recomendando anteriormente sirve de igual forma, para la
aplicacion de estos materiales como electrodos empleados en catalisis y en la
produccién de pilas, ya que una condicion indispensable de estos es que sean
permeables a los gases y liquidos por lo que deben ser de naturaleza porosa.

Esta particularidad exige la optimizacién de la estructura del electrodo.

Se recomienda ampliar el uso del carbonato de amonio como aditivo
formador de poro desarrollando materiales porosos en metales diferentes a los

propuestos.
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Se recomienda realizar posteriores estudios de biocompatibilidad a las
muestras de titanio para su posible aplicacion como implante biomédico, y
estudios electroquimicos para evitar problemas de corrosion que se puedan

presentar.

Se puede realizar un analisis profundo de costos de produccion y mercadeo
del proceso para la implementacion de estos métodos de fabricacion de

materiales porosos via pulvimetalurgica en nuestro pais.

Se debe gestionar la adquisicion de equipos de compactacion y
sinterizacion en la escuela de Ingenieria Metalurgica y Ciencia de Materiales,
los cuales van a servir para profundizar el campo de la pulvimetalurgia e

incursionar en el area de los materiales porosos.
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ANEXO A

DETERMINACION DE LA POROSIDAD
POROSIMETRO RUSKA

Quitar la copa del mandmetro, llenar con mercurio tripledestilado y ajustar
nuevamente el mandémetro

Chequear que el porosimetro esté en buenas condiciones de operacion (que
no existan fugas). Para esto, colocar una de las tres copas vacias y ajustarla,
conla valvula de descargar, mover el piston hacia adelante para que la
presion del aire desplace el nivel de mercurio hasta una cierta altura en el
manometro, fijar la marca y esperar tres minutos, si el nivel permanece
constante, el equipo esta en buenas condiciones de operacion.

Seleccionar la copa mas pequeia que pueda alojar la muestra y ajustar
(vacia) al porosimetro.

Con la valvula de descarga abierta llenar el piston un poco mas atras de la
posicion de operacién. Cada copa tiene su propia posicién de inicio segun
sea: copa pequena: 150; copa media:250; copa grande: 400.

Llevar el mecanismo de pistdn hacia adelante hasta su posicidén de inicio y no
retroceder para evitar el blacklash.

Cerrar la valvula de descarga y llevar el piston hacia delante hasta que la
lectura de la manga micrométrica sea cero.

Abrir la valvula de alivio suavemente antes de llevar el piston un poco mas
atras de su respectiva posicion de inicio.

Colocar el corazéon o muestra dentro de la copa ajustada a cero y ajustar.

Con la valvula de alivio abierta llevar el pistén hacia delante hasta su posicion
de inicio correspondiente, no retroceder (todas las lecturas durante la

operacion se deben hacer con el pistobn moviéndose hacia adelante para
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10.

11.
12.

13.

14.

15.

evitar el efecto backlash vy el ajuste a cero debe repetirse para cada copa y
ocasionalmente durante la operacién del instrumento.

Cerrar la valvula de alivio y llevar el piston suavemente hacia adelante hasta
alcanzar el nivel de mercurio de referencia anterior, registrar la medida del
micrometro como Rcore que es proporcional al volumen de soélidos de la
muestra.

Abrir la valvula de alivio y retirar la copa del manifold

Colocar el picndmetro dentro de un recipiente y llenarlo de mercurio, luego
introducir la muestra dentro del picndmetro y medir el volumen bruto de la
muestra.

El volumen de mercurio recogido desalojado del picnédmetro se lleva ala
respectiva copa usada para obtener el Rcore y se ajusta la copa al bloque del
manifold.

Se repiten los pasos anteriores y se obtienen un estimativo proporcional al
volumen de mercurio en la copa, el volumen bruto de la muestra se designa
como RHg.

Tomar los datos obtenidos y realizar las conversiones de Rcore y Rha a

centimetros cubicos mediante las curvas de calibracion .

Figura 42. Anexo A. Partes porosimetro Ruska

Walvula de descarga

- Manomeatro

Cilindro Macanismo da
ajuste
Picnamatro {manifold)

Copas
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ANEXO B

RESULTADOS DEL ENSAYO DE RUPTURA TRANSVERSAL TITANIO

Figura 43. Anexo B. Resultados del ensayo de ruptura transversal titanio

b. Muestra 2

a. Muestra 1

(N) ebiedn

bl T T T T T T T T T 1S
il N U AN Y SN JN Y DR U IS P R |FV/||_||||_| -4
] ! ' ' ' [ ' I | | 1
t t t u t t u t t
-u---quJvrﬂ.-r--u.-.h- il -r-yﬂ-.-h- _
A O SV A
(=]
| | ! ' | ! ' | !
||_|||._|.|_.|||_|||J||IPJ|/|._.| |ﬁ|||/||‘_| =T m
1 1 1 1 L 1 1 L 1 1 Il .m
' ' ' ' [ ' | ! ' ' il
S e Tyt il il il iy At e |4|u¢_)ﬂ|-_|/|._| -1
' ' ' ' ' ! ! ] ! ! | Q
[ [ [ 0 [ 0 0 T 0 | S
i i e B B e e e Eas i Il Tt il SR BRI PRSI
' ' ' ' ' ' ' ' RN\ |
T T T T T T T T T T T
(NP N T NV | A I A N P " A
[ [ ' ' ' [ ' ' ' i o
T T T T T T T T T T v
AN DRI AT KR TR DU S SO RNV BT SRR\
[ [ [ ' [ [ [ [ | [ [
' ' ! ! ' ' ! [ ' ' !
L L e e e e e O A
L L L L L L L L L L i
' ' ' ' [ ' ' ' ' ' 1| o
i Bt e Tty Al il il il iy At e s At Sl il il il il e Bl Bl
L L L L L L L L L L %
3 B8
§ 8 8 8 8 B B 8 8 g8 of
(N)ebied
it e e B N e e e i
| - | | | ' | )
T T T T T T T T T S
' ' ' ' ' ' ' '
R = e B B B e R e e B
' ' ' ' ' ' ' '
1 NG 1 1 1 ! 1 ]
[ g 1 [ [ [ [ 1 [ Qm
' ' ' ' ' | | ' ' =
||_||||_||WA||_||||_||/A|||J|||J||||_|| um
' ' ' ' ' 1 ' ' ' I~
t t t t t t t =]
' ' ' T~ ' ' ' ' m
||_||||_|||L|||L||Vl/||L|| a-doa-doao
| | [ [ [ [ [ [ [
I I ' I I AN / ' ' [
[ [ 1 [ [ T [ 1 [ S
' ' ' ' ' ' ! ' '
it it it St e Tt Rl Bty et et s Bty i |%|.|._|-
' ' ' ' ' ' ' ' '
-
(=]
1 1 ' 1 1 1 1 1
(SRR S DU U | | | | U N
| | [ [ [ [ [ [ [
! ! [ ! ! ! ! [ 8
T T T T T T T T 0 3
' ' ' ' ' ' ' ' '
S e R e R e e B E e EE T EE e e
' ' ' ' ' ' ' ' '
L L s L L L L s L o
g 8 B 8 R B B 8 8 o

d. Muestra 4

c. Muestra 3

N
D
L S P S R sy e p N
] ) 7 T d S
I} I} I} I}
] ] ] ] ]
) Y SN | Y A P g
1 1 1 1 1 2
T T T T T S
' SRR N TR A T AT U st
, . : . . . . . . N
| | | | | ! | | | o
I ‘4\\M1ﬁw R N N ) A B
I I I 1 I I I I I -
T T T T T T T T T S
S R R I i A N e SR R L -
1 1 1 1 1 1 1 1 o
Chuiiut il s Sl Sl i Bl Sl il e o= x--r-——F1--11- N
| | | | | | | | | A
T T T T T T /P, T o
R R P RO PR AT F W RS JHN SR D
\ ) ] l | \ I ) ] S
S g
] | ] ] | ] ] . ]
L TITT ST T T I i A | <" TTT° ©
, ! , , ! , , N S
| | | | | | | | I o
IS S A A [ S A NN Y S
1 1 1 1 1 1 1 1 1 0
j j j j j j j j j M// e
I e e R e e e
h=s n n n n n n n n o
58 8 § 8 8 2 ¢ o .8
-
8 8 < < © 2 ~ = = o ®
(N) ebien
Flhododeofecbcdode ool o do ool oo oo ]
| | | | | | | | I £
| | | | | | | | I NS
T T T T T T T T T =¥
Fr-1-A4----r-7-4--[--r-q4-A--F-t-1----F-t-1 &
| | | | | | | | I INE
1 1 1 1 1 1 1 1 1 -
OD
U Ay A N S N N (P P A A
I I I I I I I I 1 0
o= | | | | | | I —
p .
e t t t t t t u s
TR ) O s iy S Py E A
1 jm | | | | | | I
| HWN_ | | | | | | | A
S I L I B I T I
.MMWH/I//
| —l—T— | | | | | 0
L L P s == I I L <
| | | | | 1 ——d_ I o
I [ U S N AN P S TR ~ -l
| [ | [ | [ [ [
| | | | | | | | I
o
(3
-~ o o)
(32 N o o [Ie) o w o w0
~— ~— Al [} ~ © < o -~ o
(N) ebiep

Deformacion (mm)

Tomadas del el software Trapezium.

91



b. Muestra 2

ANEXO C

a. Muestra 1

RESULTADOS DEL ENSAYO DE RUPTURA TRANSVERSAL PLATA

Figura 44. Anexo C. Resultados del ensayo de ruptura transversal titanio
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ANEXO D

Muestra 1

RESULTADOS DEL ENSAYO DE RUPTURA TRANSVERSAL ALUMINIO

Figura 45. Anexo D. Resultados del ensayo de ruptura transversal aluminio
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ANEXO E

RESULTADOS DEL ENSAYO DE RUPTURA TRANSVERSAL NIQUEL

Figura 46. Anexo E. Resultados del ensayo de ruptura transversal niquel
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ANEXO F

MICROANALISIS DE LOS COMPACTOS DE Ag, Al y Ni

Tabla 30. Anexo F. Resultados del Microandlisis de una muestra de plata

Nivel Rango (KeV) Bruto  Neto  %Total
OKa 0.447 a 0.608 2838 912 2.7
NaKal 0947 a 1.128 3209 474 14
MgKal 1.168 a 1.347 3813 413 1.2
AlKa 1.388 a 1.587 5256 977 29
SiKa 1.648 a 1.847 5150 = 552 1.6
HgMb 2.168 a 2.388 20140 6406 = 19.1
AgLal 2.868 a 3.088 47679 = 23763 709

Tabla 31. Anexo F. Resultados del Microanalisis de una muestra de aluminio

Nivel Rango (KeV) Bruto  Neto  %Total
OKa 0.447 a 0.608 3957 2094 2.8
NaKa1 0.947 a 1.128 1717 237 0.3
AlKa 1.388 a 1.587 102870 = 73550 @ 96.6
ClKa 2.507 to 2.727 880 232 0.3
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Tabla 32. Anexo F. Resultados del microanalisis de una muestra de niquel

Nivel Rango (KeV) Bruto  Neto  %Total
OKa 0.447 a 0.608 19833 = 5676 14.0
AlKa 1.388 a 1.587 3143 696 1.7

SiKa 1.648 s 1.847 2964 550 14
ClKa 2507 a 2.727 3458 716 1.8
NiKa 7.327 a7.628 44107 @ 32555 @ 80.3
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