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RESUMEN

TITULO: ELABORACION DE LAS ALEACIONES BRONCE — ALUMINA, COBRE —
ALUMINA, COBRE - ZINC Y SU CARACTERIZACION FISICA MEDIANTE LA
TECNICA DE ALEADO MECANICO.

AUTOR: JORGE EDUARDO CAMARGO VARGAS™

PALABRAS CLAVES: ALEADO MECANICO, POLVOS METALICOS, MOLINOS DE
ALTA ENERGIA, REFORZAMIENTO CON CERAMICAS, COMPACTACION,
SINTERIZACION.

Con el presente trabajo se pretende realizar una exploracién tedrica y experimental
que muestre las ventajas y potencialidades que tiene la técnica de aleado mecanico
como alternativa para el procesamiento de materiales.

Partimos de polvos de cobre y zinc elaborados mediante las técnicas electroliticas y
con granulometria abajo de 63um, polvos de bronce esférico de tamafio menor a
125um y alumina de 0.05um y se realizaron las diferentes mezclas teniendo en cuenta
trabajos ya realizados.

Utilizando estearato de zinc y acrawax como lubricante se realizo el aleado mecanico
en un molino de alta energia Atritor, con una carga de 250 — 360 gr. Con medios
moledores de 3/16” y ¥4” en una relacion de 30% y 70% en peso respectivamente, una
velocidad de 150 — 400 r.p.m. y durante 1 — 8 horas.

Se realizo la compactacion con presiones de 480 APA hasta 840 MPa y la posterior
sinterizacion con una hora de sostenimiento y una atmoésfera de nitrégeno a una
temperatura de 840 °C.

Las condiciones bajo las cuales se trabajo son sacadas de la literatura y representan
algunas de las mejores para la cual ya se han realizado estudios.

Posteriormente se efectian las pruebas de caracterizacién y se muestra la efectividad
de la técnica para alear en estado sodlido. La difraccion de rayos X demuestra la
presencia del latén, para el caso del bronce esférico hay un cambio de forma en las
particulas que contribuye a la compactibilidad y en el caso de la aleacién cobre
alumina vemos un aumento de dureza con respecto al cobre puro debido a la
dispersion de la ceramica.

Todos estos atributos, ademas del refinamiento de grano, revelan que la técnica es
una potencialidad para el procesamiento de materiales con muy buenas propiedades
mecanicas.

Los problemas que se pueden presentar son los relacionados con la contaminacion, y
aunque aumentan el costo hay condiciones que eliminan esta falencia.

_Modalidad: Investigacion
Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Metalurgica y ciencia
de los materiales. Director: msc. lvan Uribe Pérez



SUMMARY

TITTLE: ELABORATION OF THE BRONZE — ALUMINA, COPPER — ALUMINA,
COPPER - ZINC ALLOYS BY MECHANCALL ALLOYING AND THEIR PHYSICAL
CARACTERIZATION.

AUTHOR: JORGE EDUARDO CAMARGO VARGAS™

KEYWORDS: MECHANICAL ALLOYING, AMORTIZATION, MILL OF HIGH ENERGY,
COMPACTATION, SINTERIZATION.

The present work pretends to do a theoric and experimental exploration that shows the
advantages and potentialities that mechanical alloying technique has as alternative for
materials trial.

We start from copper and zinc powder which are made through electrolytic techniques
and with granulemetry under 63 um, spherical bronzes powder bellow 125um of size
and alumina of 0.05um and the different mixtures were done taking into account works
which had already been done.

Using zinc stearate and Acrawax as lubricant, the mechanical alloying was done in a
grinder of high energy Atritor, with a charge of 250 — 360 gr. With grinding middles of
3/16” and %4” in a relation of 30% and 70% in weight respectively, a speed of 150 — 400
r.p.m. and during 1 to 8 hours.

The computation was done with pressures of 480 MPa to 840 MPa and the later
sinterization with an hour of supporting and a nitrogen’s atmosphere in a temperature
of 840° C.

The conditions under which we worked are took out of the literature and they represent
some of the better ones for which other studies have already been done.

Later, characterizations proofs were done and the efectivity of the technique to alloys
in solid state was shown. The X- rays diffraction demonstrates the presence of the
brass, for the case of spherical bronze, there is a change of shape in the particles that
contributes to the compactability, and in the case of copper — alumina alloys, we see
an increase of hardness in respect to pure copper, because of the ceramics
dispersions.

All these attributes, not only reveal grains refinement but the potential of the technique
for material processes with better mechanic properties.

The problems that can occur are related to pollution; though the cost increases there
are conditions that remove this debility.

“Modality : Research.
Faculty of Engineering Physiquechemistry. School of Engineering Metallurgy and
Science of Materials. Director: Msc. lvan Uribe Pérez.



INTRODUCCION

La necesidad de materiales con propiedades muy especificas o mejoradas a
llevado al desarrollo de nuevas técnicas de procesamiento que supere las
limitaciones impuestas por los métodos tradicionales de conformado.

El aleado mecanico es una de estas técnicas relativamente nueva y sencilla que
permite superar algunas limitaciones como extensiones de solubilidad solida, alear
elementos dificiles de alear, reforzamiento por dispersion de ceramicas,
refinamiento de tamafio de grano, etc.

La materia prima son polvos metalicos, ceramicos o poliméricos, en un rango de
tamafio menor a 150 micras y que son procesados por diferentes métodos tanto
quimicos como fisicos.

La energia necesaria para efectuar un cambio en el sistema es aportada por las
colisiones que ocurren entre los medios moledores y las paredes del recipiente.
Por tal razon, la velocidad de rotacion es un buen indicador de la cantidad de la
energia entregada y que sera utilizada para alear mecanicamente, creando una
solucion soélida, una dispersion de ceramicas en una matriz metalica, y fracturando
y resoldando las particulas para asi terminar con un refinamiento de tamafno de
grano.

Todos estos atributos que le confiere la técnica al material en cuestién, se
traducen en un aumento de las propiedades mecanicas y una disposicion
favorable para las posteriores etapas de conformado durante el proceso
pulvimetalurgico, mas especificamente compactacion y sinterizacion.

La molienda se realiza en un molino Atritor prototipo elaborado por la Escuela de
Ingenieria Metalurgica, como proyecto de grado de dos estudiantes de Ingenieria
Mecanica y se analizaran algunas propiedades fisicas de los materiales como
medida para presentar las diferencias que se pueden lograr utilizando esta

técnica.



1. POLVOS METALICOS

Dado que la materia prima del proceso de aleado mecanico son los polvos
metalicos, es importante conocer algunos de los diferentes métodos que hasta el
momento estan disponibles para la produccion de estos.

Existen diferentes procesos para la obtencion de polvos metalicos de los cuales su
eleccién depende de factores tales como las propiedades del producto que se
requieren, requerimientos de ratas de produccién, propiedades fisicas y quimicas
del material asi como la disponibilidad técnica y econémica del entorno.

Para cumplir con estos criterios de seleccion se dispone de alternativas tanto

fisicas como quimicas para la produccion.

1.1 METODOS FISICOS

1.1.1 ATOMIZACION

La atomizacion es el método dominante para la produccidén de polvos metalicos y
prealeados de aluminio, latones, hierro, acero de baja aleacion, aceros
inoxidables, aceros de herramientas, superaleaciones, aleaciones de titanio, etc.
Su predominio para la producciéon de polvos es debida a las altas ratas de
produccion que implica economia a gran escala y también porque la unica forma
de producir polvos prealeados es por esta técnica.

La atomizacion es simplemente la desintegracion de un liquido en finas gotas.
Tipicamente el tamano de los polvos atomizados es menor a 150u , aunque
tamanos mas grandes pueden ser elaborados. Los tipos generales de procesos de

atomizacion involucran:

e Atomizacién de dos fluidos, donde un metal liquido es fragmentado en
gotas por la inyeccion de un chorro de gas, agua o aceite de alta presion.
e Atomizacién centrifuga, donde un chorro de metal liquido es disperso en

gotas por la accién de la fuerza centrifuga de un disco, copa o electrodo
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e Atomizacién vacio gas-soluble, donde un metal fundido es supersaturado
con un gas que causa la atomizacién del metal en un vacio
e Atomizacién ultrasénica, donde una pelicula de metal fundido es agitada

por vibracion ultrasénica.

METAL LIQUIDO
METAL '
LialDo ] . s
CHORRO DE o
AGIA O DE GAS : ROTATORIA
&) ATOMIZACION CON FLUIDOS k) ATOMIZACION CENTRIFUGA,

ELECTRODO
A TONSUMBLE .
WACID TUBO DE
{ ~1 TRAMNSFE
/ REMCIA
L POLYOS
ELECTRODODE . -= 4 | I
TUNGSTEND | B
METAL LIQUIDD -~
. €} ATOMIZACION CON ELECTRODO ROTATORID o) ATOMIZACION AL YACIO

FIG 1.1 METODOS DE ATOMIZACION (TOMADO DEL METALS HANDBOOK)

De las anteriores formas de atomizacion, la que se realiza con fluidos es la mas
utilizada. En cuanto a los fluidos empleados el aire y el agua son los mas comunes
debido a su costo, pero en casos especiales en los cuales se requieren
propiedades muy especificas de los productos es necesario utilizar igualmente

fluidos especiales tales como argon.
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Algunas de las variables con las que se trabajan actualmente en la atomizacién
gaseosa Yy acuosa son las siguientes:

Atomizacion acuosa

Flujo de metal 1a500 Kg/min
Rata de flujo de agua 20 a 2000 Lt/min
Velocidad del agua 10 a 500m/seg
Presién de agua 5 a 150 Mpa
Sobrecalentamiento 75 a 150 °C

Atomizacién gaseosa

Flujo de metal 1a90 Kg/min
Rata de flujo de aire 1a50 m*min.
Presion de aire 0.35 a 4 Mpa
Sobrecalentamiento 75 a 150 °C

Aunque de estas variables depende en gran parte las propiedades morfoldgicas
de las particulas igualmente lo hace el disefio de las boquillas y su disposicion

tanto de la salida de metal como la salida de los fluidos desintegradores.

1.1.2 MOLIENDA

La molienda de materiales tanto duros y fragiles como blandos y ductiles, son de
vital importancia en los procesos pulvimetalurgicos. La conminucién mecanica es
ampliamente usada para la produccién de metales duros y polvos de oéxidos.
Seguidamente la molienda de polvos de esponjas de reduccidon, atomizados, y
electroliticos es el método mas comun. Esta conminucion es producida por la
energia que imparte medios moledores que son impulsados mecanicamente
dentro de un recipiente, y generan colisiones que dan origen al efecto necesario.
Algunos objetivos de la molienda mecanica incluyen:

Reduccion de tamario de particula

Crecimiento de tamanio de particula

14



Cambio de forma
Aglomeracion

Modificacion o cambio de las propiedades del material

[METODOS FISIcos |

DISPERSICMN DE DISPERSICH DE
SOLIDOS LIGUIC=
CONMINUCION GRANULACION
DE PARTICULAS
MOLIEMD, A TOMIZLCION
TRITURACIOMN GRARMULACION
1 MOLIEMDA COR AGLA
CEMTRIFUGS,
T
BOLAS, MOLIMD ACIO
YIBRATORID,
MOLING POR
CRAVEDAD, GASEQSA O
ATRITOR ACUDSA
Fe, Al Sn
| |[Fe, LATOMNES METALES Uy znph | [PLEACIONES
BROMCES ALEACIONES || Col, g FERROSAS Y
CARBLUROS Mo FERROSAS H
CRIDOS Mi, &1, W, Co,
BORMCES

TURNINGS, PARTICULAS,
POLYOS, LAMINAS GRANULOS] [POLVOS, HOMLELAS |

FIG 1.2 METODOS FISICOS DE PRODUCCION DE POLVOS (TOMADO DEL METALS
HANDBOOK)

1.2. METODOS QUIMICOS Y ELECTROLITICOS
1.2.1 REDUCCION DE OXIDOS
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Las condiciones del proceso de reduccion de oxidos, es basado generalmente en
conocer el equilibrio de las reacciones de reduccién usando hidrégeno, monoxido
de carbono y carbono como medio reductante.

Las propiedades de los polvos finales tales como tamafo de particula, porosidad
de particula, densidad aparente, flujo, etc. dependen principalmente del tamafio y
pureza del material inicial y la cinética del proceso de reduccion.

La mas importante variable del proceso es la temperatura de reduccién.
Tipicamente bajas temperaturas de reduccién resultan en polvos de poros finos,
grandes areas superficiales especificas, y alta resistencia en verde. Grandes
temperaturas de reduccion (> 0.6 Tr,) producen grande porosidad intra particular y

pequenas areas superficiales especificas.

1.2.2 PRECIPITACION DE SOLUCIONES

Este método consiste en la obtencion de polvos por procesos hidrometalurgicos
basados en lixiviados concentrados o diluidos, seguidos por la precipitacion del
metal de la solucion. Precipitacidon indirecta puede ser alcanzada al precipitar un
compuesto del metal, seguida por calentamiento, descomposicion y reduccion.

Los procesos mas ampliamente usados de manera comercial basados en
hidrometalurgia son cementacion de cobre y la separacién y precipitacion de
cobre, niquel y cobalto de sales solubles por reduccidén con hidrégeno. La reaccion

es:

M* + H, ————» Mo+ 2H* (1)
Si la solucion es amoniacal:
M** + 2NH; + H, — % MC  + 2NH™ (2)

1.2.3 DESCOMPOSICON TERMICA
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Del grupo de polvos descompuestos térmicamente, aquellos que resultan de la
descomposicidn de carbonilo son los mas importantes. Tanto hierro como niquel
son producidos por su respectivo carbonilo.

El carbonilo es obtenido pasando mondxido de carbono a una temperatura vy
presion especifica. El penta carbonilo de hierro es liquido a temperatura ambiente
y el tetracarbonilo de niquel ebulle a 43 °C. Cuando la presion es reducida a una
atmosfera y la temperatura es incrementada correspondientemente alrededor de
200 °C, el carbonilo se descompone para dar el metal y el monéxido de carbono.
La pureza quimica de los polvos puede ser muy alta (99.5 %) con impurezas
correspondientes a carbono, oxigeno y nitrégeno. El tamafio es fino (< 10u) y su

forma puede ser irregular o redondeada.

1.2.4 ELECTRODEPOSICION

La electrodeposicion de metales de soluciones acuosas produce una gran
variedad de polvos. Los dos métodos practicos para obtener polvos
electroliticamente son:  1.) Deposicion directa de un polvo suelto adherido o
deposito esponjoso que puede ser faciimente desintegrado mecanicamente en
finas particulas, y 2.) Deposicion de una capa densa, lisa y fragil de metal
refinado que puede ser triturado.

El método de deposicion directa o esponja sobre el catodo se alcanza controlando
la composicion (concentracion de metal y pH), temperatura, y velocidad de
circulacién del electrolito; densidad de corriente, tamario y tipo de anodo y catodo
y la distancia entre ellos, cantidad y tipo de agentes adicionados, y remocioén del

depdsito del catodo.

17



[METODOS GUIMICOS Y ELECTROGUIMICOS]

|
PRECIPIT &CICH
LA DE EXTRACCICN REDUCCION REACCION REDUCCION
= oL LICONES _{oEFasE L aumica | — ﬁéﬂfgggg {ELECTROLITICA
SN FASE EASEOSA |
CASEOSA REDUICCICH
REDUICCION —{COM CiH |
| {C0M H- MET ARG | FRECIPITACICN
LSO ACIOMN SOLUCIOMNES | =0LUCIONES
DE SALES || | ACLIOSAS
METODD METALICAS
CARBOMLD [T COMHFCO |
DISOCIACION E&r&gigs
REDUCCION | [PLASHA |
RECOCIDOD REDUCCICH METALICE
PISOCIACION DE SALES GASEOSAS ——‘ FLECTROLISIS
TERMICAEN M |0 FUMDIDAS | I=0BRE UN
FEACTOR | o TOD0
REDUCCION DIRECT A EOLIDG
| DE MEMAS ¥ OTROS |
- ARBLROS, DO
| JoxiDos e
4 T SFER A, PROCESO |
[PXIDANTE MET ALOTERMICO
Mi, Co, Cu | fa Ml Thy Tif - Pey 70
FOLYOS METALICOS Ag, P Au | YU
Ly OXIDOS, MEZCLA,
[E POLYOS To. T, Fe, W,
HOROMET2LL
RiSICO

FIG 1.3 METODOS QUIMICOS DE PRODUCCION DE POLVOS (TOMADO DEL METALS
HANDBOOK)
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2. ALEADO MECANICO

El aleado mecanico es una técnica de procesamiento de polvos que permite la
produccion de materiales homogéneos partiendo de mezcla elementales. John
Benjamin y sus colegas de la empresa INCO, fueron los primeros en desarrollar la
técnica alrededor de 1966. La técnica fue el resultado de una gran busqueda para
producir una superaleacion base niquel para una aplicacién en turbinas de gas,
llegando a conformarse mediante la dispersion fina de Oxidos , la cual le
suministraba mejor resistencia a altas temperaturas.

A partir de este momento se inicio el desarrollo del proceso de aleado mecanico
como una técnica a nivel industrial para la dispersion de ceramicas finas.

La formacion de una fase amorfa por molienda mecanica de un compuesto inter
metalico Y — Co en 1981 y en el sistema Ni — Nb por molinos de bolas de polvos
elementales en 1983 reafirmaron la condicion de que el aleado mecanico es una
técnica potencial de procesamiento de no equilibrio.

A mediados de los 80" , un gran numero de investigaciones llegaron a sintetizar
una variedad de fases estables y meta estables incluyendo soluciones sdlidas
supersaturadas. Adicionalmente estudios revelaron que la técnica puede activar
mecanicamente los polvos e inducir reacciones mecano quimicas a temperatura
ambiente.

Debido a estos atributos especiales, esta simple pero efectiva técnica de

procesamiento ha sido aplicada a metales, ceramicos, polimeros y materiales

compuestos.

TABLA 2.1 DESARROLLOS DEL ALEADO MECANICO ( TOMADO DE C. SURYANARAYANA)
1966 Desarrollo de aleaciones ODS base niquel

1981 Amortizacion de inter metalicos

1982 Desordenamiento de compuestos ordenados

1983 Amortizacion de mezclas de polvos elementales
1987/88 Sintesis de fases nanocristalinas

1989 Desarrollo de reacciones por desplazamiento

1989 Sintesis de fases cuasi cristalinas
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El aleado mecanico es una técnica simple y util para sintetizar tanto fases en
equilibrio y no equilibrio de materiales usados comercialmente partiendo de
polvos. También es un proceso econdmico con importantes ventajas técnicas. Una
de las mas grandes ventajas del aleado mecanico estd en la sintesis de
aleaciones que no son posibles por muchas otras técnicas, asi como aleado de
elementos normalmente inmiscibles.

Algunos atributos importantes del aleado mecanico son:

o Produccion de dispersion fina de particulas

o Extension de limites de solubilidad sélida

o Refinamiento de tamafos de grano abajo del rango nanométrico
o Sintesis de fases originales cristalinas y cuasi cristalinas

o Desarrollo de fases amorfas (vidrios)

o Desordenamiento de intermetales ordenados

o Posibilidad de alear elementos dificil de alear

o Induce reacciones quimicas a bajas temperaturas

Las materias primas, el tipo de molino usado, el proceso de consolidacion, y los
detalles de los diferentes tratamientos térmicos dependen del tipo de producto
deseado, pero la via de procesamiento permanece esencialmente igual. El actual
proceso de aleado mecanico empieza con la mezcla de polvos en la proporcion
adecuada y cargando el polvo dentro del molino junto con los medios de molienda
(bolas de acero). Esta mezcla es asi molida por el espacio de tiempo deseado
hasta alcanzar el estado estable. Un estado estable ocurre cuando la composicion
de cada particula de polvo es la misma a la proporciéon de los elementos al
comienzo de la mezcla. Algunas veces los polvos son molidos hasta un estado
intermedio tanto para formar fases meta- estables o para alcanzar ciertas
propiedades. Los polvos molidos son asi consolidados dentro de una forma de
volumen y tratados térmicamente para obtener la micro estructura y caracteristicas

deseadas
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2.1 MECANISMO DE ALEADO

Durante la molienda con alta energia, las particulas de polvo son repetidamente
achatadas, fracturadas y resoldadas. Siempre que dos bolas de acero colisionan,
alguna cantidad de polvo es atrapado entre ellas. Tipicamente, alrededor de 1000
particulas con un peso agregado de aproximadamente 0.2 mg son atrapadas
durante cada colision. La fuerza del impacto deforma plasticamente las particulas
de polvo, creando nuevas superficies y disponiendo a las particulas para que se
unan, con lo cual se conduce a un incremento del tamafo de particula. En la etapa
inicial de molienda, las particulas son blandas (usando tanto particulas ductil -
ductil o ductil - fragil) y su tendencia a unirse y formar particulas grandes es alta.
Un amplio rango de particulas se desarrolla, algunas tres veces mas grandes que
las particulas iniciales. La particula compuesta en esta etapa tiene una
caracteristica de estructura laminar consistiendo de varias combinaciones de los
constituyentes iniciales.

Con la continuacion de la deformacién, las particulas llegan a endurecerse por
trabajo y fracturan por un mecanismo de falla por fatiga y / o la fragmentacion de
hojuelas fragiles. Fragmentos generados por este mecanismo pueden continuar a
reducir en tamano en ausencia de fuerzas fuertes de aglomeracion. En esta etapa,
la tendencia a la fractura predomina sobre el soldado en frio.

Debido a la continuacién del impacto de las bolas de molienda, la estructura de las
particulas es refinada establemente, pero el tamafno de las particulas contintda
siendo el mismo. Consecuentemente el espacio inter laminar decrece y el numero
de capas en una particula incrementa

Como anteriormente se habia mencionado, la rata de refinamiento de la estructura
interna (tamafo de particula, tamano de grano, espaciamiento inter laminar), es
aproximadamente logaritmico con el paso del tiempo y por lo tanto el tamafo de

particula inicial es poco importante.
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FIG 2.1 COLISION ENTRE DOS MEDIOS MOLEDORES CON LA MEZCLA DE POLVOS
(TOMADO DE C. SURYANARAYANA)

En unos pocos minutos a una hora, el espacio laminar llega a ser pequefio y el
tamafio de grano es refinado a dimensiones nanométricas. La facilidad con que
esto puede ser alcanzado es la razén por la cual el aleado mecanico ha sido
extensamente empleado para producir materiales nanocristalinos.

Después de la molienda por un cierto periodo de tiempo, el estado estable de
equilibrio se logra cuando es alcanzado un balance entre la rata de union, el cual
tiende a incrementar el tamafio promedio de particula, y la rata de fractura, el cual
tiende a disminuir el tamafio promedio de particula compuesta. En esta etapa cada
particula contiene sustancialmente gran parte de los ingredientes iniciales en la
proporcion en que juntos fueron mezclados, y las particulas alcanzan
endurecimiento por saturacion debido a la acumulacion de energia de esfuerzos.
La distribucidn de tamano de particula en esta etapa es estrecha, porque
particulas mas grandes que el promedio son reducidas en tamafio a la misma
velocidad que fragmentos mas pequefios que el promedio crecen a través de la

aglomeracién. El tamafio promedio de particula obtenido en esta etapa depende
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de la relativa facilidad con la cual aglomerados pueden ser formados por soldado
en frio, resistencia a la fractura y a la fatiga de las particulas compuestas, y
resistencia de las particulas a deformarse.

De la explicacién anterior, es claro que durante el aleado mecanico, una gran
deformacion es introducida dentro de las particulas. Esto se manifiesta por la
presencia de una variedad de defectos cristalinos, tales como dislocaciones,
vacancias, defectos de apilamiento, y el incremento del numero de limites de
grano. La presencia de estos defectos estructurales incrementa la difusividad de
elementos solutos dentro de la matriz.

Adicionalmente, el leve aumento de la temperatura durante la molienda ayuda a
desarrollarse el proceso de difusidon, y consecuentemente, ciertas aleaciones
toman lugar entre los elementos constituyentes. Mientras estas aleaciones toman
lugar generalmente a temperatura ambiente, algunas veces se debe al tratamiento

térmico de los polvos aleados mecanicamente por la aleacion a ser alcanzada.

2.1.1 COMPONENTES DUCTIL — DUCTIL

Esta es una de las combinaciones ideales para el aleado mecanico. Benjamin y
Volin [ 10 ] primero describen el mecanismo de aleado en un sistema que
involucra dos diferentes componentes ductiles. Esto sugiere que en una primera
etapa los componentes tienden a aplanarse mediante un proceso de

microforja y cierta parte se adhiere sobre la superficie de los medios moledores.
Pero se debe minimizar esta cantidad de particulas adheridas a la superficie ya
que puede llevar a productos heterogéneos. En la siguiente etapa las particulas
aplanadas tienden a soldarse entre si y forman un compuesto de estructura
laminar de los metales constituyentes aparte que se incrementa el tamano de

particula.
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FIG 2.2 MICROGRAFIA DE BARRIDO ELECTRONICO DE DOS COMPONENTES DUCTILES
DURANTE EL ALEADO MECANICO ( TOMADO DE C. SURYANARAYANA )

Con el incremento del tiempo de molienda las particulas se endurecen por la
deformacion en frio aumentando asi la fragilidad que conduce a la fragmentacion y
formacion de particulas con dimensiones mas equiaxiales.

El aleado empieza a ocurrir en esta etapa debido al decrecimiento de las
distancias de difusion, incremento de la densidad de defectos en la red y el leve
calentamiento que se puede llegar a dar durante la molienda. El endurecimiento y
tamano de particula tiende a alcanzar un estado de saturacion, llamado etapa de
procesamiento de estado estable. Con el progreso de la molienda el aleado llega a
nivel atbmico dando paso a la formacion de soluciones sdlidas, inter metalicos,
fases amorfas, etc.

Una muestra de que el aleado mecanico ha sido completo es la facilidad con que

las particulas se pueden desprender del medio moledor.

2.1.2 COMPONENTES DUCTIL — FRAGIL
La evolucion micro estructural de este sistema también fue estudiado por

Benjamin [ 3 ] y de acuerdo con este, en una primera etapa las particulas ductiles
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tienden a laminarse por las colisiones entre los medios moledores mientras las
particulas fragiles sufren una conminucion.

Estas particulas fragiles llegan a quedar atrapadas y distribuidas a lo largo del
espaciamiento interlaminar. Con el paso de la molienda las particulas ductiles se
endurecen por deformacion y la composicion de las particulas individuales
converge a la mezcla inicial quedando uniformemente distribuidas las particulas
fragiles si no son solubles.

Si la fase fragil es soluble el aleado ocurre y la homogeneidad quimica es

alcanzada.

P S

s

FIG 2.3 ESQUEMA DE LA EVOLUCION DE LA MICROESTRUCTURA DE UNA
ALEACION DUCTIL - FRAGIL ( TOMADO DE C. SURYANARAYANA )

2.1.3 COMPONENTES FRAGIL — FRAGIL

Es muy dificil que aleado mecanico llegue a ocurrir en este sistema debido a la
ausencia de componentes ductiles. Sin embrago, se ha reportado el aleado en
sistemas fragiles de Si — Ge y Mn - Bi, ademas de formacion de fases amorfas a
partir de inter metalicos fragiles.

Como se menciono anteriormente, durante la molienda las particulas fragiles
disminuyen continuamente su tamano. Sin embargo, a tamafos muy pequenos de
particulas presentan una fase ductil y por tanto no disminuye mas el tamafio, este

termino es denominado limite de conminucion.
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Por otro lado se ha encontrado que durante esta molienda el componente mas
fragil es atrapado por el menos fragil como era de esperar y los factores que
favorecen el aleado empiezan a cobrar su importancia, como lo es la temperatura
y el espaciado entre granulos el cual es un poco mayor que en el caso del sistema
laminar de componentes ductiles que es muy pequefia.

El posible mecanismo que contribuye a la transferencia de material durante la
molienda de materiales fragiles puede incluir la deformacién plastica la cual se ve
favorecida por aumento de la temperatura local, micro deformacion en defectos

volumétricos y deformacion superficial.

2.2 MATERIAS PRIMAS

Las materias primas usadas para el aleado mecanico son polvos puros amplia y
comercialmente disponibles de tamafos de particulas entre 1 - 200 micras. El
tamano de la particula de polvo no es muy critico, excepto que este debe ser mas
pequefio que el tamafo de los medios de molienda, ya que éste disminuye
exponencialmente con el tiempo y alcanza un pequeno valor después de unos
cuantos minutos de molienda. Entre la gama de materiales que se pueden
manejar en aleado mecanico se encuentran  polvos elementales, polvos de
aleaciones master, polvos prealeados, polvos ceramicos entre otros. El contenido

de oxigeno de polvos metalicos puros comerciales varia de 0.05 a 0.2 % en peso.

2.3. EQUIPOS

El equipo en el cual se lleva a cabo el aleado mecanico es un molino de alta
energia  que difiere en capacidad, eficiencia de molienda y diferentes
disposiciones para enfriamiento, calentamiento, etc.

El nombre de molino de alta energia esta relacionado con la transferencia
energética alta que hay por las diferentes colisiones entre los medios moledores y
entre estos y las paredes del molino. A su vez la energia y la frecuencia de
colision esta determinada principalmente por la velocidad impartida a los medios

y la trayectoria que sigan tanto individual como en conjunto.
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Existen diferentes tipos de molinos que se utilizan actualmente para el proceso de

aleado mecanico.

2.3.1. MOLINO BATIDOR, tales como el SPEX, este equipo muele alrededor de
10gr del polvo al tiempo, es mas comunmente usado para investigaciones de
laboratorio. La variedad comun del molino tiene un frasco conteniendo la muestra
y bolas de molienda, asegurado en la abrazadera y balanceando energéticamente
hacia atras y hacia adelante varias miles de veces por minuto. EI movimiento de
sacudida de adelante y atras es combinado con movimientos laterales de las
terminales del frasco.

Con cada oscilacion del frasco, las bolas impactan contra la muestra y el final del
frasco, moliendo y mezclando la muestra juntos. Debido a la amplitud (aprox.
5cm) y velocidad (1200 r.p.m.) de la abrazadera movil, la velocidad de las bolas
es alta (5m/s), y consecuentemente la fuerza de impacto de las bolas es

usualmente grande.

2.3.2. MOLINO DE BOLAS PLANETARIO. Es otro molino comun para el aleado
mecanico el cual permite que unos cientos de gramos sean procesados a la vez.
Este molino debe su nombre al movimiento planetario de sus frascos. Estos son
arreglados sobre un soporte de disco rotatorio, y un mecanismo de conduccion
especial causa la rotacién alrededor de su propio eje. La fuerza centrifuga
producida por los frascos rotando alrededor de su propio eje y por el disco de
apoyo rotativo actuan sobre el contenido del frasco, consistiendo del material a
triturar y las bolas de molienda. Debido a que los frascos y el disco de apoyo rotan
en direcciones opuestas, las fuerzas centrifugas actuan alternativamente en la
misma direccidn y opuestas. Esto causa que las bolas de molienda circulen bajo
la pared interior del frasco - el efecto friccion - seguidas por el material a ser
pulverizado y bolas de molienda levantadas y viajando libremente a través del

interior de la camara del frasco y chocando contra el interior de la pared opuesta -
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el efecto de impacto. En comparacion a los molinos anteriores se consideran de

menor energia debido a la frecuencia de impacto.

2.3.3 MOLINO ATRITOR. Son los molinos en los cuales gran cantidad de
polvos (de unos kilogramos hasta 100) puede ser aleados a la vez. La velocidad
del medio moledor es mucho mas baja que los dos molinos anteriores (0.5m/s), y
consecuentemente la energia es mas baja. Los tanques de molienda son
disponibles tanto en acero inoxidable y / o recubierto en el interior con alumina,
carburo de silicio, nitruro de silicio, circonio, caucho y poliuretano. De igual forma
una gran variedad de bolas de molienda comprendidas entre diametros de 3/32”
hasta 3/8” son disponibles de materiales como vidrios, ceramicos, aceros al

carbono, aceros al cromo, nitruro de silicio, carburo de tungsteno, etc.

La operacion es simple: el polvo a ser molido es colocado en un tanque
estacionario con el medio de molienda. Esta mezcla es asi agitada por un eje con
brazos, rotando a altas velocidades, aprox. 250 r.p.m. Esto causa al medio a
ejercer tanto fuerzas de impacto como de cizallamiento sobre el material.
En el ambito comercial el Atritor es equipado con un disefio especial de alto
torque de arranque y motor eléctrico de dos velocidades. La velocidad baja es
utilizada para cargar y descargar y la velocidad alta es utilizada para molienda.
Algunas ventajas del Atritor son:

e Diez veces mas rapido que el molino de bolas

e Simple de operar

¢ Eficiente energéticamente

¢ No requiere premezcla

e Minimo requerimiento de mantenimiento

e Construccion robusta
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FIG 2.4 MOLINO ATRITOR ( TOMADO DEL METALS HANDBOOK)

En el comercio existe una variedad de equipos a los cuales se les hacen
modificaciones para casos u operaciones especiales, algunos de ellos se

muestran en la tabla 2.2.

TABLA 2.2 MOLINOS ATRITOR COMERCIALES (TOMADO DE U. PROCESS)

TIPO DE MOLINO |CAPACIDAD(Lt) |POTENCIA ( HP)
SERIE S 72 - 2700 5 - 1500
SERIE SC 54 - 1110 10 - 125
SERIE Q 36 - 500 75 - 110
SERIE C/H 17 - 604 3 - 150

A nivel de laboratorio también existe una gama de molinos los cuales por su
condicion permiten una amplia flexibilidad en el manejo de variables, facil
operacion y bajo mantenimiento.

Un prototipo que se realizo en la escuela de Ingenieria Metalurgica y Ciencia de
los Materiales representa un Atritor disefiado para ser empleado como una
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maquina de laboratorio en procesos de Aleado Mecanico; la cual esta dotada de
una gama de accesorios que permiten realizar ensayos de aleado en humeda o en
seco, que posibilitan introducir atmosferas inertes, y posee un sistema de camisa
de refrigeracion en caso de que se necesite un control de temperatura.

El Atritor esta conformado principalmente por una estructura que sirve de apoyo al
sistema motriz y el sistema de mezcla y aleado.

Para llegar al disefio definitivo del Atritor se disefiaron tres modelos. El primer
modelo estaba basado en una maquina construida para un laboratorio en Chile. El
segundo modelo estaba basado en los equipos para venta de la compania Fritsch.
Estos modelos dejaron de considerarse debido a que poseian sistemas que
aumentaban costos tales como las poleas, las cuales no ayudaban al sistema de
variacion de velocidad debido a que la relacién entre ellas era casi 1:1, por lo tanto
era una perdida en energia y dinero

En la figura 2.2 se observa una vista tridimensional del Atritor prototipo con todos
sus componentes, este es el modelo final desarrollado. En la figura 2.2 (a) y (b) se

muestran las vistas frontal y lateral del mismo.

A- Motor eléctrico H- Rigidizadores

B- Estructura I- Recipiente de refrigeracion
C- Acople J- Bandeja porta vaso

D- Tubo de carga K- Bandeja fija

E- Tapa del recipiente con sello L- Tornillo de elevador

F. Eje agitador M- Variador de velocidad
G- Recipiente de molienda N- Base del Atritor

2.4. VARIABLES DEL PROCESO

El aleado mecanico es un proceso complejo que involucra la optimizacién de un
numero de variables para lograr las fases y/o micro estructuras deseadas. Algunos
de los parametros importantes que tienen un efecto en la constitucion final de los

polvos son:
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FIG 2.5 MOLINO ATRITOR. ( a) Vista lateral, ( b ) Vista frontal
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= TIPO DE MOLINO

Como se menciono anteriormente existen diferentes tipos de molinos para realizar
el aleado mecanico, que difieren en su capacidad, velocidad de operacion,
contaminacion durante el proceso, tiempo de molienda y en algunos casos control
de temperatura.

La escogencia de las caracteristicas del equipo se realiza acorde a las

propiedades que quiero obtener y a la cantidad a procesar.

= CONTENEDOR DE MOLIENDA

El principal cuidado que se debe tener con respecto al contenedor es el material
del cual debe ser fabricado, ya que este aspecto puede incidir de dos formas en el
proceso: 1) Si el material de procesamiento no es del mismo tipo se puede
presentar contaminacion al no seleccionar el material adecuado. 2) Si el material a
procesar es igual o similar puede alterarse las propiedades quimicas de
composicion.

Acero endurecido, acero templado, acero inoxidable y carburo de tungsteno son
los materiales mas utilizados, pero para propoésitos especiales se ha utilizado

cobre, titanio, circonio, agate, etc.

= VELOCIDAD DE MOLIENDA

El factor que determina la cantidad de energia entregada al polvo es la velocidad
que se le imparte a los medios moledores. Pero hay una velocidad critica que no
se puede exceder dependiendo del disefio del molino, ya que no se producen
colisiones y por tanto no hay aleado.

Otro factor asociado con la velocidad o la intensidad de molienda es que si se
trabaja a velocidades altas se da igualmente un incremento en la temperatura.
Esta situacion puede tener sus ventajas por ejemplo cuando se requiere difusion,
pero es una desventaja cuando se requieren fases o propiedades que en estas

condiciones se descomponen.
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= TIEMPO DE MOLIENDA

El tiempo de molienda es otro parametro importante. Normalmente el tiempo es
llevado hasta alcanzar un estado estable entre la facturacion y el soldado en frio
de las particulas de polvo. Los tiempos requeridos depende del tipo de molino
usado, de la intensidad de molienda, relacién carga de bolas — polvo y de la
temperatura de molienda. Para cada combinacibn de los parametros
anteriormente citados corresponde un determinado tiempo, teniendo en cuenta
que la prolongacion de ésta variable puede conllevar la formacién de fases

indeseables y contaminacién de los polvos.

= MEDIOS DE MOLIENDA

Igual que en el contenedor hay una variedad de materiales de los cuales se hacen
los medios moledores, tales como aceros de herramientas, aceros templados,
aceros inoxidables, carburos de tungsteno, etc. La densidad de los medios debe
ser grande para que se creen fuerzas de impacto sobre las particulas de polvo.

El tamafno de los medios también tiene una influencia sobre la eficiencia de
molienda, ya que generalmente a mayor tamano aumenta le energia de impacto
entregada. Aunque se ha reportado que las bolas mas pequefias producen intensa

accion friccional, lo cual promueve la formacion de fases amorfas.

= RELACION DE PESO BOLAS - POLVOS

Esta variable a tomado diferentes valores para diferentes investigaciones, que van
desde relaciones 1:1 hasta 220 : 1, pero la mas comunmente usada es la
relacion 10 : 1 cuando se usan molinos de baja capacidad como un molino spex,
mientras que con uno de alta capacidad como el Atritor se encuentran relaciones
50:1y100: 1.

Esta variable tiene un significativo efecto sobre el tiempo de molienda requerido
para formar una determinada fase en los polvos que estan siendo molidos. Asi,
una relacién alta se traduce en menos tiempos de molienda, debido al incremento

del numero de colisiones por unidad de tiempo.
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= ATMOSFERA DE MOLIENDA

El principal efecto de la atmdsfera de molienda esta encaminado a prevenir la
contaminacion de los polvos. Por lo tanto los polvos son molidos en contenedores
que han sido previamente evacuados o llenados con gases inertes tales como
argon o helio. El uso del nitrégeno esta limitado ya que este puede formar nitruros.
Por otro lado la atmdsfera de molienda puede ser utilizada para propdsitos
especificos, como la formacién de fases, compuestos, etc. Asi las atmdsferas de
nitrégeno se utilizan para la formacion de nitruros, las de hidrogeno para hidruros y

las de oxigeno para la formacion de éxidos.

» AGENTES DE CONTROL DE PROCESO

Un agente de control de proceso (PCA) es adicionado a la mezcla de polvo
durante la molienda, especialmente cuando la mezcla involucra una sustancial
fraccion de un componente ductil. Los PCA son principalmente compuestos
organicos, los cuales actuan como agentes de superficie activa. EI PCA se
absorbe sobre la superficie de las particulas de polvo y minimiza la soldadura en
frio y de esta forma inhibe la aglomeraciéon. Los agentes de superficie activa
absorbidos sobre la superficie de las particulas interfieren con la soldadura en frio
y disminuye la tension superficial del material sélido.

Debido a que el requerimiento de energia para molienda es igual al producto de
nuevas areas superficiales generadas por la tensién superficial, una reduccién en
la tension superficial resulta en el uso de tiempos de molienda mas cortos y/o
polvos mas finos.

Un amplio rango de PCA ha sido usado en la practica. Estos son principalmente
compuestos organicos usados en un nivel de 1 —5 % en peso del total de carga
de polvos y algunos de ellos son acido estearico [CH3(CH,)1sCOOH], hexano
(CeH14), acido oxalico [(COOH), - 2H,0], metanol, etanol, acetona, alcohol
isopropilico, heptano, Nopcowax 22DSP, octano, tolueno, triclorotrifluoroetano,
grasa de silicona, etc. Grafito, alumina, nitrato de aluminio y cloruro de sodio

también han sido usados como PCA.
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» TEMPERATURA DE MOLIENDA

Este parametro es importante por el efecto que puede causar para la formacion de
caracteristicas muy especificas del material tales como soluciones sdlidas,
nanoestructuras, intermetales o una fase amorfa.

Para tal fin los equipos utilizados tiene un sistema ya sea de calentamiento o de

enfriamiento segun los requerimientos.

2.5. ENDURECIMIENTO POR DISPERSION DE OXIDOS

El endurecimiento de metales por dispersion consiste en el reforzamiento de una
matriz metalica mediante la adiciéon de 6xidos u otros constituyentes refractarios,
en orden a incrementar la resistencia del material y ampliar el rango de

temperatura de aplicacion.

2.5.1 METODOS DE PRODUCCION DE DISPERSION DE CERAMICAS
Los procesos utilizados para producir una dispersién de particulas en una matriz

metalica son los siguientes:

e Oxidacion interna, en el que polvos prealeados atomizados son
expuestos a una atmosfera oxidante; combinaciones adecuadas de las
condiciones experimentales, actuando sobre la solubilidad, difusividad y
reactividad, permiten que el soluto se oxide internamente y que el solvente

no se oxide, ni que se forme una capa superficial de oxido.

e Precipitacion desde una fase liquida, usando técnicas de solubilidad

rapida para obtener pequefos tamarnos de dispersoides.

e Molienda de alta energia de polvos del metal con polvos de ceramicas o
con oxidos presentes en los mismos polvos metalicos; asi se puede generar
una fina dispersion de particulas incoherentes con la matriz. Los tamanos

de polvos mas finos disponibles comercialmente varian entre 30 y 50 nm.
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e Molienda reactiva, en el que polvos elementales o prealeados son
atricionados en un molino de alta energia en presencia de una atmodsfera,
medios de molienda o polvos, que aportan C, O, N para producir la
precipitacion in-situ en la matriz, de Oxidos, carburos o nitruros
respectivamente.

Los dos ultimos métodos son procesos en el que dos o mas tipos de polvos

son continuamente mezclados, soldados, deformados en frio y fragmentados,

resultando soluciones solidas o mezclas de fases, de tamafos micro o

nanomeétricos, y de estructura amorfa o cristalina.

2.5.2 CRITERIO DE SELECCION DE DISPERSOIDES

Los requerimientos funcionales y las correspondientes caracteristicas de las
particulas que satisfacen las necesidades de buen comportamiento mecanico a
altas temperaturas son las siguientes:

v' Estabilidad a las temperaturas de procesamiento. Las particulas deben ser
termodinamicamente estables, sin transformaciones de fase hasta 1300 K vy
deben ser compatibles quimicamente con la matriz.

v' Resistencia mecanica: las particulas deben reunir caracteristicas especificas
que permitan maximizar la resistencia a la deformacién. Para ello es critico que las
particulas sean de tamafio nanométrico, que estén dispersas uniformemente y que
la tendencia al engrosamiento sea minima (los componentes de las particulas
deben tener baja solubilidad y difusividad en la matriz).

v' Disponibilidad: Dependiendo del método de fabricacion, también se debe
considerar la disponibilidad de las materias primas que den origen a las particulas.
v Este ultimo factor es una de las desventajas de usar polvos de ceramicas ya
que estas son dificiles de producir en tamafos nanométricos y por tanto de

conseguirlas.

36



3. COMPACTACION

La consolidacion persigue transformar el polvo en una pieza de forma
determinada, una densidad determinada, y una cierta resistencia en verde. El
proceso mas comun es la compactacién, el cual consiste en la alimentacién de
una cantidad controlada de polvo dentro de una cavidad de una matriz cuyo eje
esta dispuesto verticalmente sobre las prensas.

Las prensas desarrollan presiones entre 400 a 700 APA, en sentido
perpendicular a la seccién proyectada de la pieza a comprimir.

El objetivo de la compactacidon se puede resumir en los siguientes puntos:

- Compactar o consolidar el polvo en la forma deseada.

- Obtener , en la medida de lo posible, las dimensiones finales deseadas,
teniendo en cuanta las variaciones dimensionales que ocurren en la
sinterizacion.

- Conseguir el nivel y tipo de porosidad adecuados.

- Obtener resistencia en verde suficiente para la posterior manipulacién de las
piezas.

Los factores a tener en cuenta a la hora de elegir un proceso de compactacion

determinado son:

- La continuidad del proceso.

- Densidad final

- Direccionalidad de la presion

- Fluidez del polvo.

- Temperatura del polvo y del molde de compactacion
3.1 COMPACTACION UNIAXIAL

Se trata del método mas importante en cuanto al volumen de produccién de

piezas. El equipo mas simple consiste de una matriz , un punzoén inferior y otro
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superior. La alimentacion de la matriz se realiza por medio de un recipiente que
contiene el polvo y que esta animado por un movimiento de vaivén sobre la matriz
La técnica de compactacion puede ser de simple efecto, en la que solo se tiene
una accién dinamica generalmente el punzén superior mientras el inferior se
mantiene fijo. En el caso de doble efecto el polvo es compactado por la accion de

los dos punzones.

FIG 3.1 COMPACTACION UNIAXIAL (TOMADO DE GENERALIDADES DE LA METALURGIA
DE POLVOS)

3.2 COMPACTACION ISOSTATICA EN FRIO

Se basa en el principio de Pascal: una presion aplicada a un fluido en reposo se
transmite con igual intensidad en todas las direcciones. El método consiste en
introducir el polvo en un molde de un material elastico, y este dentro de un fluido
habitualmente agua, y aplicar una presion ( 210 — 410 Mpa). La presién es igual en
todas las direcciones y se obtiene una densidad muy proxima a la tedrica. Al ceder
la presién el molde vuelve a su tamafio original y el compacto puede retirarse sin
dificultad.

Los moldes empleados deben ser flexibles, compatibles con el fluido y con el polvo

e impermeables.
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3.3 MOLDEO POR INYECCION

En este caso el polvo metalico es mezclado con un ligante organico para formar
una masa plastica que es calentada e inyectada en un molde. La viscosidad del
ligante es suficientemente baja como para llenar el molde por completo. Al enfriar,

el ligante solidifica pudiendo ser extraida la pieza del
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FIG 3.2 PROCESO DE PRENSADO ISOSTATICO ( TOMADO DE GENERALIDADES DE LA
METALURGIA DE POLVOS)

molde. La pieza es entonces calentada cuidadosamente para extraer el ligante y

posteriormente sinterizada.

3.4 COMPACTACION POR GRAVEDAD

Es un método empleado para la obtencién de filtros. Consiste en llenar un molde
de polvos y sinterizarlo dentro del propio molde. Asi se obtienen materiales
porosos, sin tener consumos de energia durante la compactacion. Presenta
algunos problemas como la extraccion de la pieza del molde tras la sinterizacion,
el adecuado relleno para piezas complejas, o la necesidad de gran cantidad de

moldes para altas producciones.

3.5 COMPORTAMIENTO DEL POLVO DURANTE LA COMPACTACION
Durante la compactaciéon bajo presién tiene lugar dos procesos basicos: el
movimiento de las particulas y la deformacion y fractura de estas. La

compactacion puede asi entenderse como la lucha entre las fuerzas de friccion de
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las particulas entre si y con el molde y el propio endurecimiento por acritud del
material por un lado , contra la presion de compactacion y la ductilidad por otro.

La compactacion se inicia con un deslizamiento de particulas individuales. Las
particulas inician una deformacién elastica localizada en los puntos de contacto,
seguida de una deformacién plastica con formacion de areas de contacto. Estas
areas de contacto aumentan progresivamente con el aumento de deformacion
plastica, produciéndose eventualmente la rotura de algunas particulas. Estas se
integran gradualmente en un todo que empieza a deformarse elasticamente y
plasticamente.

La deformacion plastica representa el factor mas importante de densificacion
durante la compactacién. La cuantificacion de esta deformacion es compleja,
dependiendo de la ductilidad del polvo, aunque a mayores presiones se obtendran
mayores deformaciones. Asi la efectividad de la presién es mayor a presiones
bajas cuando la deformacién plastica tiene lugar facilmente, y se hace menos
efectiva al aumentar.

Los efectos de presion sobre los polvos de metal dependen de un numero de
condiciones, entre ellas el mismo polvo.

El tipo de polvo y su método de fabricacion estan relacionados con una buena
compresion. Ademas, la distribucion de tamafo de particula, la forma y la
composicidon son otros factores mas importantes que influyen en el
comportamiento de un polvo bajo presién. Con relacion a la forma de la particula,
se ha encontrado que las particulas lisas tales como la forma esférica,
empaquetan mas facilmente que los de la forma irregular. Por otra parte, la
deformabilidad de particulas lisas es inferior a las formas irregulares, como
también las presiones de operacion son comunmente mas altas. En general, la

resistencia en verde es mejor con particulas de forma irregular.

Los polvos bajo presion no se comportan como fluidos o siguen las leyes de la
hidrodinamica. Porque la friccidn y el efecto de unién de particula incrementa con

la presion, una fuerza externa aplicada en una direccién pierde su eficacia a una
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distancia corta desde la superficie del polvo y no es transferida efectivamente a lo
largo de la masa. Esto es especialmente cierto con particulas muy pequefas y de

forma irregular.

Ademas de las caracteristicas de un polvo, la cantidad de presién aplicada en la
briquetizacion debe también ser tomada en cuenta. La presion practica mas baja
depende de la compresibilidad de un polvo y la presion maxima que puede
aplicarse es limitada por la capacidad del material a resistir una
sobredeformacion, asi como también de la resistencia de las herramientas. Las
presiones excesivas pueden producir hendiduras, fracturas o grietas por
deslizamiento, especialmente en partes que tienen secciones delgadas y gruesas
en la direccién del prensado’®. La carencia de presion suficiente, crea secciones

fragiles o partes que son comprimidas insuficientemente para permanecer unidas.

3.6 LUBRICACION

El lubricante tiene como funcién reducir la friccion entre el polvo y la pared de la
matriz y los punzones, con lo que se pueden emplear mayores presiones de
compactacion. También reduce la friccidn entre el compacto y la pared de la matriz
durante la eyeccién del mismo.

El método tradicionalmente empleado es la mezcla de los polvos con el lubricante.
Este método es el mas sencillo, y ademas de mejorar la lubricacién entre el polvo
y la pared, la mejora entre las mismas particulas. Sin embargo tiene el
inconveniente de poder provocar grietas si esta en exceso, y puede afectar
negativamente las propiedades del polvo tras la lubricacién.

Los lubricantes mas empleados son estearatos, acido estearico y ceras.
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4. SINTERIZACION

La masa de polvo metalico, que se ha compactado mediante presidn, resulta fragil
debido al débil enlace entre las particulas. Para darle mayor resistencia, se recurre
a la sinterizacién, que es el conjunto de fendmenos que en el curso de un trabajo
térmico hace pasar sin fusién, la masa de polvo compactada o aglomerada al
estado solido teniendo una cierta resistencia mecanica, siendo el producto final el

sélido compacto, como se indica en la figura 4.1.

2% fase de la sinterizacion

FIGURA 4.1. ETAPAS DE LA SINTERIZACION.( TOMADO DE GNERALIZADES DE LA
METALURGIA DE POLVOS)

Durante el calentamiento de un polvo a una cierta temperatura, se observa que las
particulas de polvo se adhieren unas con otras; esta adhesion es aumentada con
el tiempo y tiene por consecuencia una solidez cada vez mas grande. En seguida,

se observa que la masa de polvo sufre una disminucion de volumen, es decir, una
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densificacion. En ciertos casos (temperatura cercana al punto de fusion, procesos
muy prolongados) la densidad aparente del polvo sinterizado puede alcanzar la
densidad del metal compactado, es decir, la porosidad practicamente desaparece.
Asi, la sinterizacion completa pone en juego dos procesos distintos, aunque se

produzcan a menudo simultaneamente:

e La soldadura de particulas adyacentes en zonas cada vez mas grandes.

e La modificacion de la forma de los poros y su desaparicion progresiva.

Termodinamicamente es logico que el sistema evolucione hacia un sistema
compacto, ya que la masa de polvo, debido a la gran cantidad de intercaras, tiene
exceso de energia libre, la cual tendera a eliminarse cuando las condiciones lo
permitan. Estas condiciones se presentan precisamente en el proceso de
sinterizacion. Por otra parte, desde el punto de vista cinético, la movilidad atomica
en estado solido es funcion de la temperatura. Por lo tanto, para que las particulas
de polvo puestas en contacto se sintericen, es necesario que los atomos estén
animados de cierta movilidad, lo que se consigue aumentando la temperatura del
sistema, produciéndose asi mas zonas de contacto. Ademas, si la masa de polvos
estd formada por distintos elementos quimicos, tienen lugar fendmenos de

aleacion al mismo tiempo que se produce la union de las particulas.

Otras caracteristicas metalurgicas que varian con la sinterizacibn y cuya
determinacion se puede utilizar para estudiar la evolucion de este fendmeno son la

resistividad, la dureza, la porosidad y la micro estructura.

4.1 ETAPAS DE LA SINTERIZACION
En la sinterizacion se distinguen tres etapas. Cada una de estas etapas
corresponde a una cierta temperatura absoluta T que es proporcional al punto

absoluto de fusion Tr.
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T/ T; = 0.30 : difusion
T/ Tr = 0.45 : densificacion

T/ T = 0.5— 0.6 : recristalizacion

1) El primer fendbmeno observado en la evolucién de un compacto que se esta
sinterizando es el crecimiento de los puentes de enlace. Las areas de contacto de
las particulas de polvo aumentan, ya que se sueldan intimamente. Las
dimensiones del compacto varian ligeramente porque los centros de las particulas
se aproximan y la resistencia aumenta. Bajo la influencia de tensiones y excesos
de vacantes, el crecimiento de los puentes de enlace se desarrolla cumpliendo
una ley exponencial. Las fuerzas resultantes de la tension superficial original

mantienen los limites interparticulares en el plano de contacto.

2) En la etapa de la densificacion y crecimiento de grano, que tiene lugar cuando
la relacion ry/r (Figura 5.2) sobrepasa un determinado valor, las areas de contacto
entre las particulas se incrementan considerablemente. Cuando esto sucede, se
produce una pérdida de porosidad, la cual reduce los espacios vacios. También se
produce una disminucion total del tamafo y algo de distorsion de la pieza durante
el proceso de sinterizacion. Para compensar esta contraccion debe formarse una

briqueta de mayor tamano.

3) En la etapa final, recristalizacién, aparecen los poros aislados debido a la
coalescencia de las particulas. Los poros se redondean y desaparecen los

pequeiios, en tanto que los mayores crecen.

Los cambios dimensionales y de densidad apenas son perceptibles.
Es dificil distinguir entre el crecimiento de los puentes de enlace y la densificacion
ya que ocurren casi simultaneamente. Por esto algunos autores consideran que se

trata de la misma etapa.
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4.2 MECANISMOS DE LA SINTERIZACION
Los posibles mecanismos de la sinterizacidon podemos esquematizarlos de la

siguiente forma:

L) * "‘.‘
Trn r_'
a b
PN

C

a) Difusidn superficial, Los dkoros se mueven a lo largo de la superfi-
cie v s& revinen en los puntos de contacko entre paticulas aumentan-
ando el radio de los puentes de enlace,

b} Evaporacion-condensacion, En las zonas de contacto entre particulas
donde hay mavor presion de vapor del metal, crece el radio de los
puentes de enlace,

) Difusion a kravés de la red. Difusion de volumen.

d} Fluencia, Deformacion a lo largo del puente de enlace como resultado
de la kension superficial,

FIGURA 4.2. MECANISMOS DE LA SINTERIZACION. ETAPA DE LOS POROS
INTERCONECTADOS. ( TOMADO DE GENERALIDEADES DE LA METALURGIA DE POLVOS)

Sin transferencia de materia por adherencia.
por evaporacion y condensacion.
e Por difusién de la red a través de vacantes.
e Por difusion de la red a través de atomos intersticiales.
e Por difusién en limites de granos.
e Con transferencia de material.
e Por fluencia plastica.
e Por cizallamiento de los limites de grano.

e Por recristalizacion.
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El mecanismo de la adherencia tiene lugar al poner en contacto dos particulas
bajo presion, lo que ocurre en la compactacion. Se trata de un enlace débil.

La difusién superficial es un mecanismo de sinterizacion que ocurre cuando el
compacto alcanza temperaturas del orden de 0,3 Tf. En estas condiciones los
atomos superficiales tienen suficiente movilidad para desplazarse, dirigidos por la
tensién superficial, desde la zona convexa a la zona céncava (Figura 7.5) de dos
particulas de polvo que estan sinterizandose. El resultado de este mecanismo es
un aumento del espesor del puente de enlace sin que ocurra acercamiento de los

centros de las particulas.

&) Difusidn supetficia |y evaporacian - condensacidn,  Ocurren
simultaneamente. Los polvos se redondean pero no tiene lugar el
acercamienta de las centras de las particulas, Mo hay contraccian,

b} Difusidn de volumen, Se reduce laporosidad tokal incrementandose
el tamario medio de los poros,

) Fluencia. Los poros se reducen por el peso del mekal vecino,

FIGURA 4.3. MECANISMOS DE LA SINTERIZACION. ETAPA DE LOS POROS
AISLADOS.(TOMADO GENERLIDADES DE LA METALURGIA DE POLVOS)

A temperaturas mas elevadas que las necesarias para la difusién superficial, se
produce, simultaneamente, la evaporacién y la condensacion del metal. EI cambio

de fase predominante depende de la presion de vapor, que es mayor encima de

46



una superficie concava o menos convexa. Por esta razén, se produce una
disminucién de las superficies convexas y un aumento de las superficies
concavas. No existe en este mecanismo acercamiento de los centros de las

particulas.

Cuando la temperatura en la escala absoluta de sinterizaciéon es la mitad de la
temperatura de fusion de los polvos, el mecanismo que adquiere mayor relevancia
es la difusidén a través de la red. Esta difusién es posible por las imperfecciones
térmicas (vacantes y dislocaciones) existentes en los polvos metédlicos o
generadas en las etapas de mezcla, compactacion y sinterizacion. Las trayectorias
de la difusion de vacantes van desde zonas de maxima concentracion de defectos
a las zonas donde hay menor concentracion. En la figura 5.4 estan representadas

las trayectorias de las vacantes en la sinterizacion de dos particulas esféricas.

FIGURA 4.4. MECANISMOS DE LA SINTERIZACION. ETAPA DE LOS POROS
AISLADOS.(TOMADO DE GENERALIDES DE LA METALURGIA DE POLVOS)

La difusion de vacantes aumenta el espesor del puente de enlace y redondea los

poros. Este ultimo efecto se explica por el transito de vacantes que existe entre los
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vértices y los centros de los lados del triangulo curvilineo representado por tres

esferas cuyo esquema aparece en la figura 5.5

Tanto en la difusidon por vacantes como en la difusion por atomos intersticiales se
cumple la ley de Fick
J=-DA *dc/dx

donde J es el flujo del metal, D el coeficiente de difusion, A la superficie donde

tiene lugar el flujo, y dx el gradiente de concentracion.

& SUMIDERC DE YWACAMTES
# FUENTE WACANTES

LIMITE
GRANC

Seccion transversal de un conjunto de alambres de cobre de S mm de
didmetro sinterizados a 1075 °C en atmosfera de hidrdgeno

FIGURA 4.5. ESQUEMA DEL MECANISMO DE LA DIFUSION DE VOLUMEN EN TORNO A UN
PORO. (TOMADO DE GENERALIDADES DE LA METALURGIA DE POLVOS)

El coeficiente de difusion depende de la temperatura segun la férmula de

Arrhenius:

D=Dge
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donde Do es una constante que depende de la naturaleza del metal y del tipo de
difusién, a es la energia de activacion, R es la constante de los gases y T la
temperatura absoluta.

La difusidn es mas rapida a lo largo de los limites de grano que en el interior de los
cristales y mas lenta en dichos limites que en las superficies libres, pero el area de
limite de grano es, en un metal, inversamente proporcional al tamafno del grano y
muy superior al area de superficie. Ademas, los limites de grano forman una red
que pasa a través de todo el metal, favoreciendo la homogeneidad cuando la

difusién tiene lugar a través de los limites de grano.

La fluencia es la deformacion plastica que experimenta con el tiempo un metal
sometido a un esfuerzo y a una temperatura constante. La difusion de lugares
vacantes produce fluencia si se lleva el material desde los limites de grano que
estan sometidos a un esfuerzo de compresion, a los limites de grano donde hay
esfuerzo de traccidn. La velocidad de deformacion de este mecanismo es

inversamente proporcional al cuadrado del diametro del grano.

El deslizamiento de dos granos en contacto, a modo de cizallamiento, es un
mecanismo de transferencia de materia, motivado por un esfuerzo, que tiene
importancia a altas temperaturas. La existencia de este mecanismo se pone de
manifiesto grabando una rejilla o red de lineas sobre la superficie de una probeta
pulida y atacada. Donde exista un limite de grano se somete a un esfuerzo a
temperatura constante, y se aprecia que las lineas de la rejilla se cizallan donde

cruzan a los limites del grano.
La recristalizacion es el fendmeno que se produce al calentar un metal deformado.

Consiste en eliminar la mayoria de los defectos reticulares introducidos, a base de

formar, una nueva red cristalina con menos defectos a partir de la red con acritud.
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4.3 EFECTO DE LA SINTERIZACION
Las piezas de polvos metalicos sinterizados pueden ser agrupadas en dos
categorias basicas:

1. Los elaborados de un metal puro o polvos completamente prealeados.

2. Los producidos por la mezcla de varios porcentajes de diferentes polvos
para producir una aleacion.

La gran diferencia entre los dos grupos es que los compactos en los cuales las
particulas metalicas no estan aleadas en el proceso de sinterizacion, pueden ser
tratados muy diferente a los que estan aleados. Por ejemplo, en el caso de los
compactos de bronce elaborados a partir de una mezcla intima de polvos de cobre
y estano, el estafio entra en la solucién con el cobre en la sinterizacién. Las
particulas de polvo estan continuamente cambiando durante la operacién hasta
que un material uniforme se obtiene. Por lo tanto, las variables y resultados
producidos en este “sinter — aleado”, deben ser considerados con respecto a sus
efectos sobre la condicion intermedia, causada por la velocidad de difusion de los

elementos aleantes, asi como su efecto en la aleacidn final.

La disminucion del compacto es causada por la accion de fuerzas de sinterizacion
en union con los cambios estructurales microscopicos, los cuales ocurren con una
temperatura o tiempo de sinterizacion progresivo. Con el aumento de las
temperaturas o tiempo de calentamiento prolongado, el volumen de poros de un
compacto se reduce con un acompafamiento en la reduccién del volumen total.
Mientras la sinterizacion continua a altas temperaturas, hay una disminucién firme
en la porosidad acompanada por simultdneos movimientos de material dentro de
los vacios. El decrecimiento del volumen total usualmente comienza en la
superficie del compacto y se mueve hacia el centro. Esto ha sido encontrado en

polvos finos, donde la velocidad de decrecimiento es mayor que los granos
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gruesos, debido a su gran area superficial total. Esto es porque las particulas muy
pequefas son mas influenciadas por las fuerzas de sinterizacion, o fuerzas de
tension superficial, las cuales producen una contraccion de la superficie de las

particulas en contacto adyacente.

Otro factor que afecta fuertemente el cambio dimensional en la sinterizacion es la
densidad de prensado. Con el incremento de las densidades de briquetizacion, la
disminucidon es reducida en la sinterizaciéon y en algunos casos el crecimiento
ocurre.

El aumento de un compacto es algunas veces causado por el escape, adsorcion u
oclusion de gases a altas temperaturas. Si estos gases pueden escapar antes de
que las etapas de sinterizacién y la solidificacion ocurra, ellos hacen poco dano.
Pero a altas temperaturas estos escapes causan un considerable crecimiento del
compacto y en muchos casos, causan en la superficie ampollas o grietas. La
velocidad de calentamiento y el tipo de atmdsfera empleada tienen un efecto
particular sobre esta accién. Los polvos finos son capaces de absorber grandes
cantidades de gases y atrapar mas aire durante el prensado que polvos mas
gruesos, para esto es especialmente necesario aplicar un calentamiento
lentamente y permitir el tiempo suficiente para la evolucién completa del gas con
estos polvos. De esta manera, el gas absorbido y ocluido se emite a presion
atmosférica, cuando ellos escapan gradualmente. Si el calentamiento es también
rapido, una gran cantidad de gas es envuelto espontaneamente al comienzo de la
operacion y rompera la estructura. Como resultado una pérdida de densidad
ocurre y una multitud de pequefios poros “secundarios” son formados. Estos no se
cierran facilmente por el crecimiento del grano o difusién. El efecto es que la

densidad decrece con el aumento de la temperatura de sinterizacion.

= Densidad
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La densidad de sinterizacién es afectada por las mismas condiciones que se
relacionan con el fendbmeno de disminucion y crecimiento. En compactos
prensados suavemente, la densidad incrementa con el aumento de la temperatura,
mientras que tiende a decrecer para piezas compactas a altas temperaturas de
briquetizacion. A altas temperaturas, la densidad tiende a incrementar
rapidamente en un corto periodo de tiempo seguida por un ligero y gradual
incremento. Para las temperaturas mas bajas, el incremento inicial en la densidad
es usualmente menos rapido y es seguido por un largo periodo durante el cual la
densidad incrementa a una velocidad muy baja. Como regla, la densidad
incrementa con el tiempo de sinterizacion. Un incremento gradual de 7.5
gramos/cm® a 1 hora (1427 a 1447 °C) a 7.85 gramos/cm® a 60 horas ha sido

notado con compactos prensados de hierro a 414 APA.

4.4 HORNOS DE SINTERIZACION

El horno es el elemento principal de la sinterizacion. Es un artificio constituido por
una caja susceptible de calentamiento y que permite el control y la regulacion del
tiempo, de la temperatura, de la atmdsfera y de las velocidades de calentamiento y

de enfriamiento.

4.4.1 Tipos de hornos

Los hornos se pueden dividir en varios tipos segun el criterio de clasificacién que
se adopte, a partir del procedimiento de calentamiento, por la atmdsfera o por la

solera del horno. Esquematicamente puede hacerse la division siguiente:

e Hornos segun el tipo de calentamiento. En esta clase de hornos el
sistema de calentamiento que se acopla al horno depende de la
temperatura a conseguir y ésta es funcion de la naturaleza del compacto a
sinterizar. En la tabla 5.1 se indican las temperaturas y los tiempos de

trabajo correspondientes a cada tipo de material.
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TABLA 4.1. CONDICIONES DE SINTERIZACION DE DIVERSOS MATERIALES METALICOS.

Material Temperatura °C Tiempo en minutos
Bronce 740 - 780 15
Cobre 750 - 1000 25
Latén 850 - 950 25
Hierro/acero 1100 - 1300 25
Niquel 1100 35
Ferritas 1400 60
Material pesado 1500 60
Metal duro 1200 - 1600 30
Molibdeno 2050 120
Tungsteno 2350 480
Tantalo 2400 480
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El calentamiento por gas tiene como ventaja la economia y como inconveniente la
dificultad del control de la temperatura. La temperatura alcanzada por el horno
suele llegar a 1100 °C y por ello apenas se emplea este sistema de calentamiento
para sinterizar. El método de calentamiento mas utilizado para hornos de sinterizar
es por el sistema de la resistencia eléctrica, que aprovecha el calor generado
segun la ley de Joule. La disposicion de las resistencias da nombre a los hornos,
que son de tipo mufla o caja. Los hornos tipo mufla tienen las resistencias
enrolladas alrededor de la cavidad tubular que es la mufla; los hornos tipo caja
tienen las resistencias instaladas a lo largo de las paredes interiores y por lo tanto
en contacto con la atmdsfera del horno.

El material de las resistencias suele ser nicrom (niquel 70%, cromo 30%), que

alcanza temperaturas de 1100 °C, y aleacion Kanthal o carburo de silicio, que
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alcanza temperaturas algo superiores (1300 °C). Las resistencias de carburo de
silicio tienen la ventaja de presentar una gran resistencia a los gases de la
atmosfera y a la fluencia (creep), pero en contrapartida poseen el inconveniente,
para los hornos discontinuos, de estar dotados de una gran velocidad de
calentamiento. Para lograr temperaturas superiores se utilizan resistencias de
molibdeno (1800 °C), de wolframio (2500 °C) y de grafito (2700°C). Para
temperaturas aun mayores, se utilizan los hornos de induccion (3000 °C).
Finalmente, otro método de calentamiento consiste en hacer pasar directamente la
corriente eléctrica a través del componente a sinterizar. Es asi, que se sinterizan
los compactos de polvos de wolframio, de polvos de molibdeno y de polvos de
tantalo.

El control de la temperatura de los hornos se realiza mediante termopares. Estos
consisten en varillas metalicas que tienen un extremo soldado y el otro unido a
una union fria conectada a un milivoltimetro. Se genera fuerza electromotriz por
efecto Peltier y por efecto Thomson. Dado que el potencial es funcion de la
temperatura a que se encuentra la unidn soldada, la lectura de potencial se

traduce facilmente en temperatura.

e Hornos segun la atmésfera. En los tratamientos térmicos se entiende por
atmédsfera la masa gaseosa encerrada dentro del horno, que esta en
contacto con las piezas a tratar. Las atmédsferas pueden tener caracter
neutro, oxidante o reductor. El papel desempefiado por la atmdsfera
controlada es doble. En efecto, por una parte evita que se produzcan
reacciones perjudiciales, como son la oxidacién y la descarburacion de las
piezas que se estan tratando. Por otra parte, permite realizar las reacciones
previstas, a saber, la reduccion de 6xidos superficiales y la eliminacién de

gases adsorbidos.

El vacio que se utiliza para sinterizar carburos cementados y aceros aleados, se

consigue mediante bombas mecanicas y de difusion de aceite o mercurio.
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Las atmdsferas neutras de argon, helio y nitrdgeno apenas se emplean, debido al
precio de estos gases y a las trazas de oxigeno que suelen contener. Mas
interesantes son, desde el punto de vista pulvimetalurgico, las atmodsferas
carburantes o descarburantes obtenidas por combustién o disociacion de mezclas
de hidrocarburos (metano, propano, butano, gas natural) con aire. Estas suelen
contener N, CO, Hy, CO,y pequefas cantidades de vapor de agua.

La composicidon de la atmosfera del horno depende del tipo de generador utilizado,
que puede ser exotérmico o endotérmico. En el generador exotérmico se
introducen hidrocarburos y aire seco y limpio, convenientemente dosificados; se
gueman en la camara de combustién, se filtran y se separa el agua. El gas seco
resultante se introduce al horno de sinterizacion.

La mezcla que se introduce al generador exotérmico es parecida a la que se
inyecta en el endotérmico, pero el generador endotérmico no tiene quemador sino

que los gases reaccionan entre si en un catalizador calentado externamente.

Otra atmdsfera que sirve para sinterizar es la que se obtiene por disociacion del
metanol a 300-350 °C en presencia de catalizador, o a 900-1000 °C en ausencia
de éste, segun la reaccidn

CH;O0H + 21, 66 Kcal < CO + 2H>

Al metanol se le suele anadir agua para evitar la reaccion que tiene lugar entre
400y 800 °C.

El control de la atmésfera se suele realizar analizando automaticamente mediante
espectrofotometria de infrarrojos, las proporciones de algunos de los elementos de
la reaccion y midiendo el punto de rocio (presion de vapor de agua) en una celda
de litio. Asi se determina el potencial de carbono de la atmdsfera.

Entre los gases del horno se puede suponer la reaccion

CO, +H, & CO + H,O
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El potencial de oxigeno se deduce conociendo la entalpia libre de formacién del

CO. y del H,0 y las constantes de equilibrio de las reacciones:

2H,0 < 2H; + O,
Es decir, la concentracion en vapor de agua es inversa a la concentracion en

monoxido de carbono. Cuanto menor sea [H;O], mayor sera el poder
descarburante de la atmodsfera, lo que se mide con el punto de rocio, o sea la
temperatura a la que se condensa el vapor de agua que hay en la atmdsfera. Si
hay mucha presion el vapor de agua condensara a una temperatura mas elevada

que si hay poca presion.

Los hornos de amoniaco disociado se emplean para sinterizar bronces. El
catalizador es un conjunto de esferas de niquel a la temperatura de 500 °C y a la

presion atmosférica. La composicién del gas es 75% en Hy y 25 % en Na.

Sefialemos para terminar que atmdsferas mas ricas en hidrogeno se obtienen
descomponiendo electroliticamente el agua y eliminando la humedad del

hidrégeno formado.

e Hornos segun solera. Los hornos mas frecuentes son de tipo continuo y
estdn equipados con una banda transportadora o algun otro medio
mecanico de transporte automatico de trabajo. Los hornos continuos para la
produccion de partes pulvimetalurgicas, normalmente estan compuestos de
tres zonas:

1. Zona de precalentamiento.
2. Zona de calentamiento.

3. Zona de enfriamiento.

El compacto verde es colocado en una cinta transportadora y es movido

lentamente a través del horno de sinterizacién. La temperatura dentro del horno
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asciende lentamente en la zona de precalentamiento hasta alcanzar la
temperatura real de sinterizacion. Permanece esencialmente constante durante el
tiempo en la temperatura determinada, y luego prosigue a la zona de enfriamiento

donde la caida en la temperatura de la pieza se controla.

Zona de Zona de Zoha de
precalentamiento Calor enfriamiento

LR

Entrada deslubricacion f;éia;;?ﬂ sinterizado tratl;:!rr:ﬁ':ii!:c.r;tn Salida
>
IMEALAREA
E ~Horno
& }\
= " Pieza ,
£ L o] x"“"h—-—-....__

Tiempo / Posicion

FIGURA 4.6. ZONAS DEL HORNO. (TOMADO DE GENERALIDADES DE LA METALURGIA DE

POLVOS)
La temperatura de sinterizacion es conservada debajo del punto de fusién del

metal. Alguno de los aditivos de aleacion puede fundirse, lo cual resulta en
sinterizacién con fase liquida. Tipicamente el horno contiene una atmésfera
protectora para impedir oxidacion de alta temperatura de las piezas en la zona
caliente, y para ayudar a reducir 6xidos todavia presentes y/o producir reacciones

quimicas requeridas en la superficie.

A medida que las piezas viajan a través del horno, el ciclo de temperatura resulta
en cambios en composicién y micro estructura. En la zona de precalentamiento, el

lubricante volatiliza, siendo arrastrado por el flujo de la atmésfera.
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5 MODELOS Y MAPAS DE MOLIENDA

Como se menciono anteriormente, el aleado mecanico es una técnica en la cual
estdan involucradas un gran numero de variables independientes como
interdependientes.

Como en otros procesos, en el modelamiento se tratan los factores mas relevantes
que permitan crear un herramienta capaz de evaluar unas condiciones y
manifestar un estado.

En aleado mecanico, por ejemplo, si se puede predecir la naturaleza de una fase
formada bajo unas condiciones determinadas, se puede considerar un modelo

aceptable y exitoso.

5.1 ESTUDIOS DE MODELAMIENTO

El ndmero de variables involucradas en el proceso de aleado mecanico es muy
grande. Para una aleacion particular las variables incluyen el tipo de molino, la
velocidad de molienda, los medios moledores, la intensidad de molienda, el tiempo
de molienda, la atmésfera, el agente controlador de proceso, etc.

Por otro lado, a escala local la naturaleza de impacto entre dos cuerpos
moledores, la frecuencia de impacto, la cantidad de polvo durante una colision
puede variar de punto a punto. asi, el modelamiento del proceso de aleado
mecanico es una tarea dificil.

De los experimentos llevados a cabo hasta el momento, se ha intentado
correlacionar la fase formada con los parametros del proceso durante el proceso
de molienda y se han creado mapas de molienda.

El primer intento para estimar el tiempo requerido para que ocurra el aleado
mecanico fue realizado por Benjamin Volin [12]. Ellos sugieren que la rata de
refinamiento estructural depende de la rata de entrada de energia mecanica al
proceso y a la rata de endurecimiento por trabajo del material en proceso.

El modelamiento de aleado mecanico ha sido clasificado en dos categorias:
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modelamiento local y global. Una colisién involucrando una cantidad determinada
de polvo es considerado como un modelamiento local. El tipo de maquina, la
frecuencia y velocidad de impacto son consideradas constantes. Con estas
condiciones se calcula la deformacién plastica de la particula, el cambio de forma
de la particula, la probabilidad de que una particula colisione y fracture.

En un modelamiento global se busca una frecuencia media efectiva de impacto,
considerando la velocidad de colision, frecuencias y el espesor de las particulas.
Aikin y Courtne [10] posteriormente desarrollaron una descripcion fenomenoldgica
del proceso basado en principios cinéticos. Usando estos modelos, los autores
fueron capaces de estimar la deformacion plastica, la rata de deformacion, el
aumento de la temperatura por la colision, el endurecimiento de la particula, la
frecuencia de impacto y la velocidad.

Abdellaoui and Gaffet calcularon la velocidad de los medios moledores, la energia

cinética por impacto, la frecuencia y potencia de choque para diferentes tipos de

molinos.

TABLA 5.1 VRIABLES DE OPERACION DE ALGUNOS MOLINOS
PARAMETRO ATRITOR SPEX PLANETARIO
VELOCIDAD DE

LA BOLA (m/s) 0-0.8 <39 25-40
ENERGIA

CINETICA( J) <10 <120 10 - 400
FRECUENCIA DE

CHOQUE (Hz) > 1000 200 100
POTENCIA POR

IMPACTO(WI/gr) |<0.001 <0.24 0.8

5.2 MAPAS DE MOLIENDA
Los estudios de modelamiento anteriormente mencionados no han predicho la

fase formada bajo unas condiciones determinadas de molienda. La habilidad para
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ser capaz de predecir la naturaleza de la fase formada es una gran ventaja en el
disefio de la micro estructura y constitucion de la aleacién.

En todas las investigaciones el parametro escogido para analizar y calcular es
siempre comparado con la constitucion de las fases experimentalmente obtenidas.
Abdellaoui y Gaffet [ 10 ], estudiaron el comportamiento de amorfizacion de NijoZry
en diferentes tipos de molino y también evaluaron la potencia de choque que es
transmitida al polvo. Basados en un tratamiento matematico ellos calcularon la
frecuencia de choque y la potencia. Esto mostré que la inyeccion de potencia es el
unico parametro fisico gobernante durante la transformacion de fase.

Para el compuesto inter metalico NijgZr; prealeado, una fase amorfa homogénea
fue obtenida solo cuando la inyeccién de potencia de choque estuvo en el rango
de 0.4 a 0.8 W/gr, (Fig. 6.1)

Aunque la transformacion de fase en polvos aleados mecanicamente ocurre
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FIG 51 POTENCIA DE CHOQUE COMO FUNSION DE LA VELOCIDAD DE ROTACION
(TOMADO DE C. SURYANARAYANA)
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debida a la energia transferida por los medios moledores al polvo, debe ser util
calcular la energia transferida. Esto por supuesto, depende del tipo de molino y de
los parametros de operacion. Esto muestra que la energia disipada por colision
durante la molienda incrementa con el incremento de la velocidad de rotacion y
también con el incremento del tamafio de los medios moledores. Este calculo

asume que la colision es perfectamente inelastica.
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FIG 52 ENERGIA TRANSFERIDA POR COLISION Y POR UNIDAD DE MASA COMO
FUNSION DE LA VELOCIDAD DE ROTACION EN UN SISTEMA Pd - 13.5% AT Si.
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Un mapa de molienda describiendo las fases presentes en una mezcla de polvos
de Ti— 33% at Al para diferentes tiempos de molienda y para diferentes valores de
relacion bolas / polvos es mostrado en la figura 6.3. Esto muestra que el tiempo
requerido para la formacion de una fase particular es mas corto para relaciones de
dolas / polvos mas altos ya que hay mas traslado de energia mecanica por unidad
de masa de polvo. Si lo que permanece constante es la relacion de bolas / polvos,
la secuencia de formacion de una fase esta determinada por el tiempo de

molienda.
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FIG 5.3 MAPA DE MOLIENDA PARA Ti - 33% at Al, RELACIONANDO EL BPR Y EL TIEMPO

DE MOLIENDA CON LAS FASES FORMADAS. (TOMADO DE C SURYANARAYANA)
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6. METODOLOGIA Y DESARROLLO EXPERIMENTAL

A continuacion se describe las diferentes etapas que se desarrollaron junto con las
variables tenidas en cuenta para la obtencién de la aleacién y la caracterizacion
que se realizo.

Es importante destacar que el desarrollo experimental de esta exploracion se
ejecuto teniendo en cuenta la disponibilidad tanto de materia prima como de
equipos en la universidad.

Por tal motivo el criterio para la eleccién de polvos de cobre y zinc esta asociado
a la facilidad de produccién de estos. En el caso del bronce se cuenta con polvos
esféricos atomizados producto de una donacion. Por ultimo la alumina que se
tiene en el laboratorio de metalografia posee caracteristicas de pureza y
granulometria aptas para el proceso, razon por la cual fue el ceramico que se

utilizo.

6.1 MATERIAS PRIMAS

El punto de partida del proceso de aleado mecanico son los polvos de los
productos que se quieren tratar, que para nuestro caso son polvos de cobre, zinc,
bronce y alumina, ademas del liquido controlador de proceso y lubricante durante

la compactacion.

e Polvos de Cobre
Los polvos de cobre fueron elaborados en la Escuela de Ingenieria Metalurgica y
Ciencia de Materiales de la Universidad Industrial de Santander mediante técnicas

electroliticas, teniendo en cuenta las siguientes variables:
Electrolito:

concentracion de cobre 30-40 gr./ Lt

concentracion de acido sulfurico 100 - 120 gr./Lt
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Corriente anddica: 0.430 — 0.550 A /cm? , anodos de cobre puro

Corriente catodica: 0.7 —0.11 A /cm? , catodos de aluminio

Los polvos obtenidos por esta via tienen forma dendritica y una granulometria

abajo de 63 um. con una densidad de 8.96 gr./lcm?.

FIG 6.1 CELDA ELECTROLITICA PARA ELECTRODEPOSICION DE COBRE (CORTESIA
PLANTA DE ACEROS UIS)

e Polvos de Zinc
Los polvos de zinc igualmente fueron elaborados en la Escuela de Ingenieria

Metalurgica, mediante técnicas electroliticas y bajo las siguientes condiciones de

operacion:
Electrolito:
Concentracion de zinc 20 - 25 gr./Lt
Concentracion de acido sulfurico 40 - 60 gr./Lt
Corriente anddica: 0.25 A/ cm?, anodos de zinc
Corriente catddica: 1.79 A/ cm? , catodos de aluminio
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Los polvos obtenidos por esta via tiene una forma dendritica y su tamafno esta
abajo de 100 micras.

e Polvos de alumina

Los polvos de alumina utilizados son los disponibles en el laboratorio de
metalografia los cuales son producidos mediante el proceso Bayer y que tienen las
siguientes propiedades:

Densidad 2.9 gr./em®

Granulometria 0.05 um

Estos datos estan disponibles en las especificaciones que suministra el

fabricante.

e Polvos de Bronce

Estos polvos se obtuvieron mediante la donacion de la empresa Making Metals de
Inglaterra, y que de acuerdo con el fabricante tiene las siguientes caracteristicas:
Bronce 90/10 (90% Cu—10% Sn)

Forma redondeada

Fueron producidos mediante el proceso de atomizacion

La granulometria es >250u 0.1 %
>125n 36.7%
>63u 34.9%
<63u 28.3%

Densidad 8.80 gr/cm®

e Agente controlador de proceso

Para la etapa de molienda como se menciono anteriormente es necesario utilizar
un agente controlador de proceso, que tiene como funcion activar la superficie de
las particulas.

Para tal fin utilizaremos ceras organicas, que son estearato de zinc, acido

estearico y Acrawax.
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Estos compuestos pueden aportar carbono, su punto de fusion esta entre 300 y
450 C y el criterio para utilizar cada uno de estos lubricantes esta basado en la

i @
OO
", &

(a) 600x (b) 150x

disponibilidad y necesidad.

_—
30 micras

( c) 150x (d) 150x

FIG 6.2 POLVOS METALICOS Y ALUMINA. (a) COBRE, (b) BRONCE, (c) ALUMINA, (d) ZINC
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6.2 PREPARACION DE LA MEZCLA

En esta etapa se determina la cantidad de polvos de cada uno de los elementos
que conformaran las aleaciones que se evaluaran, partiendo de que se trabajara
con una capacidad media de molienda de 350 gramos. De igual forma
adjudicaremos un nombre a cada una de estas aleaciones para la facil

identificacion de posteriores pruebas.

v" Bronce endurecido mediante dispersion con 4% en peso de alumina :
Cantidad de polvos de bronce: 345.6 gr.
Cantidad de polvos de alumina: 14.44 gr.

v" Cobre endurecido mediante dispersién con 7% en peso de alumina:
Cantidad de polvos de cobre: 233.64 gr.

Cantidad de polvos de alumina: 16.35 gr.

v" Cobre aleado con 20% en peso de Zinc:

Cantidad de polvos de cobre: 200 gr.

Cantidad de polvos de zinc: 50 gr.
Antes de introducir estos polvos dentro del molino Atritor, se debe realizar una
homogenizacion en su distribucion.
Esto se logra colocando los polvos en un recipiente cuidando de no llenarlo mas
alla del 40 — 50 % de su capacidad y posteriormente montarlo en un sistema
rotatorio, en nuestro caso se adapto a un molino en el laboratorio de procesos de
minerales, y por ultimo mantenerlo en rotacién a 20 r.p.m. durante 30 min. a una

hora.
6.3 MOLIENDA DE LOS POLVOS

La molienda se llevara a cabo en un molino de alta energia ( Atritor ), que fue

elaborado por la Escuela de Ingenieria Metalurgica y Ciencia de los Materiales de
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la Universidad Industrial de Santander, como proyecto de grado de dos
estudiantes de ingenieria mecanica.

= Caracteristicas del Molino:

Diametro del molino: 10 cm
Capacidad: 1500 cm?®
Motor 1HP ; 60 Hz ;3.6 -1.75A;

220 -440V ; 1660 r.p.m.
Controlador de velocidad electronico MICROMASTER 420 marca SIEMENS

= Condiciones de operacion:

Relacion de carga bolas / polvos: 10 :1

Diametro de bolas de molienda: 1/4 %y 3/16”
Velocidad de molienda: 150 y 400 r.p.m.
Tiempo de molienda: Y2 -8 horas

Basados en experiencias anteriores, que concluyen con la obtencién de 6ptimos
resultados, se sugiere el siguiente procedimiento para la realizacion de la
molienda:

v" Antes de realizar cualquier molienda, se debe realizar una carga de limpieza
tanto de las bolas como del vaso de molienda. Esta consiste en colocar dentro del
vaso de molienda la carga de bolas a utilizar y el liquido de molienda. Se hace
funcionar el Atritor durante aproximadamente una hora a 500 r.p.m. y luego se
retira el contenido

v" Vaciar el liquido de molienda en el vaso de molienda, hasta aproximadamente
Ya de su capacidad. Si el agente de molienda es solido se recomienda introducirlo
mezclado con los polvos.

v' Realizar el ajuste del eje de molienda de modo que no quede en contacto con
el fondo, pero cuidando que la distancia que los separe no sea suficiente para que
los medios moledores queden atrapados alli.

v" Iniciar el cargue de medios moledores alternativamente con los polvos a moler

v" Realizar el cierre y sellamiento del molino.
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v Si se realiza a molienda con atmodsfera controlada tener en cuenta los
caudales, al igual que los de refrigeracion.

Finalmente concluida la molienda se procede a retirar el vaso de molienda y se
vierte su contenido en un colador para separar los polvos de las bolas, que en el

paso siguiente seran secados y consolidados.

FIG 6.3 VISTA FRONTAL MOLINO ATRITOR (CORTESIA GRUPO INVESTIGACION DE
CORROSION UIS)

6.3.1 OPERACION DE MOLIENDA

El criterio de seleccion de las diferentes variables que se tuvieron en cuenta para
la molienda, estan basados en trabajos que ya se realizaron.

Las condiciones a las cuales se opero se resumen en la tabla 6.1.

En cuanto a los liquidos controladores de proceso se utilizo el Acrawax para los
Bronces debido a que ya vienen mezclados desde la fabrica en un porcentaje de

0.5% en peso.
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TABLA 6.1 CONDICIONES DE OPERACION DE MOLIENDA

BRONCE 4% COBRE COBRE  20%
ALUMINA 7% ALUMINA ZINC

CARGA DE

POLVOS (gr.) |360 250 250

RELACION

BOLAS / POLVOS |10 : 1 10: 1 10: 1

TIEMPO DE

MOLIENDA 6 HORAS %4 HORA 8 HORAS

TAMANO BOLAS[1/4” (70%) 174 (70%) 174 (70%)

DE MOLIENDA

3/16” (30%)

3/16” (30%)

3/16” (30%)

VELOCIDAD DE
MOLIENDA (rpm)

400

150

400

Para el caso del laton y del cobre se utilizé estearato de zinc en la proporcion de
1% respecto a la carga de polvos.
Después de los tiempos de molienda determinados se dispuso a retirar los polvos

del contenedor haciendo pasar la mezcla por un tamiz para realizar la separacion.

6.4 COMPACTACION

La etapa de compactacion se llevo a cabo en la prensa hidraulica universal de
ensayos marca TRABEL, ubicada en la escuela de Ingenieria Civil y que tiene una
capacidad maxima de carga de 40 toneladas.

La matriz esta fabricada en un acero para herramientas y el area de proyeccion
perpendicular a la direccion de compactacion es de 0.632 in* (4.077cm? ).

La cantidad de polvos que se determino para compactar es de aproximadamente
15 gramos para obtener alrededor de 0.5 cm de altura en la probeta.

Teniendo como base igualmente trabajos realizados, las diferentes presiones que
se manejaron para las diferentes mezclas fue de :

480.25MPa ; 600.31MPa ; 720.38Mpa ; 840.44Mpa.
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FIG 6.4 PROCESO DE COMPACTACION DE LOS POLVOS ( CORTESIA ECUELA DE
INGENIERIA CIVIL UIS)

6.5 SINTERIZACION

En esta etapa se trabaja con un tiempo de sostenimiento de sinterizacion de 1
hora, a una sola temperatura y atmoédsfera de nitrégeno con caudal de
200cm®/min. Esta temperatura fue tomada de la literatura, la cual es de 840 °C
tanto para el latdn, el cobre y para el bronce. A 400 °C se realiza un sostenimiento
durante 30 minutos con aire para la deslubricacion.

La operacion se lleva a cabo en un horno de atmésfera controlada del Grupo de
Investigacion en Corrosion ubicado en la sede de guatiguara (Fig. 6.5). De
acuerdo a la curva de calibracion, la zona donde presenta mayores temperaturas
tiene una capacidad de sinterizar 4 probetas. El ciclo de sinterizacion se describe
en la figura 6.6, empezando con un calentamiento lento hasta 400 °C con aire
comprimido y sostenimiento durante 30 minutos, posteriormente se lleva a 840 °C
con atmodsfera de nitrégeno y sostenimiento durante 1 hora. El enfriamiento se

realiza lentamente con las piezas dentro del horno.
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FIG 6.5 HORNO DE SINTERIZACION ( CORTESIA GRUPO INVESTIGACION DE CORROSION

uIS)
T(C)
840 -
400 -
60 90 120 180 TIEMPO(min)

FIG 6.6 ESQUEMA DEL CICLO DE SINTERIZACION

73



7. RESULTADOS Y ANALISIS

7.1 DENSIDAD EN VERDE
TABLA 7.1 DENSIDADES EN VERDE

LATONES

ESFUERZO VOLUMEN |PESO DENSIDAD | %DENSIDAD
APLICADO (cm?) (gr) (gr/cm?®) TEORICA
(TSI)
31.64 2.907 14.85 5.108 59.05
39.55 2.793 14.85 5.31 61.44
47 46 2.780 14.85 5.34 61.74
55.38 2.207 14.85 6.73 77.86

BRONCE 4% ALUMINA
31.64 2.405 14.85 6.17 71.31
39.55 2.302 14.85 6.44 74.57
47 .46 2.272 14.85 6.52 75.43
55.38 2.248 14.85 6.60 76.33

COBRE 7% ALUMINA
31.64 2.655 14.85 5.593 62.43
39.55 2.522 14.85 5.887 65.71
47.46 2.220 14.85 6.689 74.65
55.38 2.180 14.85 6.811 76.01
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7.2 DENSIDADES DESPUES DE SINTERIZADO

TABLA 7.2 DENSIDADES DESPUES DE SINTERIZADOS PARA MAXIMAS PRESIONES

LATON
VOLUMEN (cm3) PESO (gr) DENSIDAD %DENSIDAD
(gricm3) TEORICA
1.604 6.65 4.14 47.86
1.111 6.14 5.526 63.88
1.084 5.74 5.3 61.27

BRONCE 4% ALUMINA

1.140 5.78 5.07 57.61
1.257 6.55 5.21 59.20
1.242 6.8 5.47 62.15

COBRE 7% ALUMINA

2.178 13.36 6.134 68.45
2177 13.25 6.089 67.75
2.179 13.37 6.138 68.50

7.3 DUREZA DESPUES DE SINTERIZACION

Debido a que se presentaron factores que no permiten una buena sinterizacion en
algunas aleaciones como los bronces y como consecuencia no podemos medir un
indicador que nos cuantifique la efectividad de la sinterizaciéon, se realizara una

descripcion para cada uno de los materiales.
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= BRONCES

Los bronces presentaron un centro de color verdoso oscuro y en la periferia el
inicio de una oxidacion de un espesor aproximado de 1mm. El color puede estar
relacionado con Oxidos de contaminantes o a una mala deslubricaion. Esto le
confiere obstaculos a la sinterizacidén y por tanto la resistencia es muy baja, hasta

el punto de desintegrarse en particulas facilmente.

FIG 7.1 PROBETA DE BRONCE CON CAPA DE OXIDO Y CENTRO SIN DESLUBRICAR

= LATON
En el caso de los latones se presenta una mejor calidad de las probetas por sus
condiciones para la sinterizacion, ademas de destacar la formacién de esta

aleacion por la via del aleado mecanico como lo muestra la difraccién de rayo X.

FIG 7.2 GRIETA LONGITUDINAL Y CAPA SUPERFICIAL DE COLOR AMA:RILLO
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También se debe destacar la aparicion de una grieta longitudinal en la etapa de
compactacion pero que con la sinterizacién se incremento en dimensiones. Por

ultimo se nota capa superficial de oxido en el material.

= COBRE 7% ALUMINA

Presenta las mejores propiedades de compactibilidad, no presenta la grieta
longitudinal, es bastante uniforme, con buenas propiedades, con una pequefia
capa de oxido muy superficial y en algunas probetas se puede visualizar sin

ningun equipo auxiliar, diminutas acumulaciones de alumina.

FIG 7.3 COBRE CON ALUMINA ALEADO MECANICAMENTE

En cuanto a la dureza de los materiales, el bronce fue imposible tomar datos ya
que cuando se realizaba la aplicacion de la carga, la pieza fracturaba. Por otro
lado las durezas del latébn y del cobre se presentan a continuacion y fueron

tomadas en la periferia y el centro de la probeta haciendo un corte transversal.
TABLA 7.3 DUREZA DEL LATON Y COBRE CON ALUMINA ALEADO MECANICAMENTE

MATERIAL LATON COBRE PURO |COBRE CON
ALUMINA
43 (S) 35 (S) 93 (S)
DUREZA ( HRH) |42(M)** 34 (M) 92 (M)
41 (S) 32 (S) 93 (S)
PROMEDIO 42 33.6 92.6

" Superficie, ** medio
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7.4 METALOGRAFIA

La metalografia se realizo siguiendo las mismas etapas que para los bronces y
latones. Se pulié desde lija 180 hasta la 600, posteriormente se pulié en pafio y
utilizando alumina como abrasivo. El ataque se realizo con una solucion alcohdlica

de cloruro de hierro.

FIG 7.4 METALOGRAFIAS. ( a ) LATON, ( b ) COBRE — ALUMINA, ( ¢ ) COBRE,( d) COBRE
ALUMINA (10x)
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7.5 ANALISIS DE RESULTADOS

7.5.1 DENSIDADES EN VERDE

Como se puede observar en las tablas de densidades en verde, los bronces
fueron los que presentaron mayores densidades. Como después del aleado
mecanico se encontraron particulas esféricas, esto lleva a que el
empaquetamiento de las particulas sea mejor, ya que las particulas mas finas
ocupan espacios entre particulas esféricas.

Como las particulas esféricas y lisas presentan mayores resistencias a la
compactacion, se puede ver que las densidades son las mayores pero la
diferencia varia muy poco con respecto al esfuerzo aplicado.

Como consecuencia de esto la compactacidén no fue muy buena en todo el sentido
de la palabra, se hablaria mejor de un empaquetamiento bueno, y por lo tanto la
resistencia en verde es muy baja, incluso el material es bastante friable.

La causa de la presencia de particulas esféricas es debida a que la molienda ya
que por las condiciones de operacion, que fueron en seco, se acumulo una
pequefa cantidad de material que no entraba en la zona donde existia colisiones y
por tanto no participaron de la facturacion y deformacion.

En el caso del latdén y del cobre con alumina vemos una mejor compactacion, esto
teniendo en cuenta que los constituyentes son polvos irregulares y de tamafos
finos. Estas caracteristicas ademas de la clase de material que se trabaja, la
ductilidad del cobre por ejemplo, le confieren una buena compactacion y como se
puede ver es bastante sensible el cambio de densidad a un cambio de esfuerzo.
La resistencia en verde es mucho mayor que las del bronce, esto debido a que los
polvos irregulares y ductiles permiten una mayor deformacién aumentando asi los

puntos de contacto y creando un todo mas compacto.

7.5.2 SINTERIZACION Y DENSIDAD
Si tenemos en cuenta que la efectividad de la sinterizacion es directamente

proporcional a la irregularidad de las particulas, a la finura y la pureza, las mejores
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propiedades después de sinterizados las deben presentar el laton y el cobre con
alumina.

Efectivamente se corroboro la teoria y se noto que las mejores propiedades las
presentaron el laton y el cobre con alumina. La grieta en el latdbn se amplio debido
a que en este lugar a pesar de la compactacion no existidé una unioén intima entre
las particulas y posteriormente por efectos de dilatacion térmica del material se
amplio.

La aparicion de ésta grieta la podemos relacionar con la disminucién de la
cantidad de lubricante como consecuencia del calentamiento durante la molienda
debido a que se hizo a mayores revoluciones (400 rpm) y mayores tiempos de
molienda, es decir con mayor entrega de energia. Mientras que en el cobre con
alumina la energia entregada fue menor, razén por la cual el calentamiento es
menor y por tanto la cantidad de lubricante no se modifico.

Otro factor que puede incidir en la formacién de la grita es la no uniformidad en el
llenado del la cavidad de la matriz durante la compactacion.

Para el caso de los bronces se tiene un primer factor que es la forma de la
particula, aparte de este factor que es uno de los mas importantes en la
sinterizacion, presenta una contaminacion significativa de hierro, que es quizas el
mayor problema que afecto la sinterizacién de este material.

El descenso en densidad esta relacionada con el factor de deslubricacion en todos
los materiales, pero en el caso de los bronces la contaminacion puede intervenir
en la medida de que se opone a que dos particulas se unan y por tanto se tiene
solo un efecto de dilatacion, creando asi un aumento de volumen y no

compactando.

7.5.3 METALOGRAFIA'Y DUREZA

El procedimiento a seguir para realizar la metalografia fue el mismo que para el
analisis de latones y bronces..

Para el caso del laton se observa un refinamiento de grano si se compara con el

cobre puro, esto teniendo como punto de partida que la fase oscura, sin importar

80



lo que represente nos limita la fase metalica. Cualquiera que sea el motivo,
estamos seguros que existe un limite de fase metalica en estos puntos, razén por
la cual nos puede dar una idea del tamafno de grano, que naturalmente no sera
mayor que el impuesto por estos limites.

Si comparamos con el cobre puro se tiene un tamafo de grano menor en el latdén
y por lo tanto es un factor que aumenta las propiedades mecanicas como
podemos observar el aumento en la dureza de aproximadamente 10 puntos en la
escala HRH.

Por otro lado en el cobre con alumina tenemos un agente adicional que causa un
aumento en las propiedades. Por tanto la parte oscura puede ser un hueco por
deslubricacion o prensado, una acumulacién de alumina o la dispersién del
ceramico en la matriz metalica. Igual, esto nos limita aun mas la fase metalica a
diferencia que algunas de esas fases oscuras son de alumina.

Lo anterior se puede constatar con el ascenso de la dureza que fue de 92.6 en
escala HRH.

Si se compara con los otros dos materiales vemos que el efecto del ceramico fue
efectivo aun respecto al cobre puro fundido que tiene una dureza de 45 HRF. Si
miramos, el tamafo de grano no varia mucho con el del laton, razén por lo cual le
podemos adjudicar el aumento de la dureza a la dispersion de la ceramica.
Ademas se debe resaltar que estamos hablando en un material con estas
propiedades pero con una disminucidn con respecto a la densidad tedrica de

aproximadamente 30%.
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8. CONCLUSIONES

La técnica de aleado mecanico mostré6 ser efectiva para la elaboracion de
aleaciones como lo podemos ver en los andlisis de difraccién de rayos X , en la

aleaciéon Cobre — Zinc.

El cambio de forma de las particulas de bronce a causa de la molienda mecanica

contribuye de manera significativa a una mejor aptitud a la compresibilidad.

El aumento en la dureza de la aleacion cobre alumina nos indica que la dispersion
del ceramico se realizo de una forma efectiva mediante la técnica de aleado

mecanico.

Aparte de la dispersién de ceramicos y el aleado como tal, la técnica muestra un
efecto combinado de refinamiento de tamafo de grano como se puede ver en las
metalografias y comparando con el cobre puro sin moler, factor que se traduce en

aumento de las propiedades mecanicas.

La aparicién de ciertas acumulaciones de alumina en la matriz metalica estan
relacionadas con la operacién de molienda en seco que combinada con la fuerza
centrifuga de alta energia, hace que una pequefia cantidad de particulas
permanezcan en las paredes durante el aleado mecanico y por tanto no participen

en las colisiones.

Con respecto a la no deformacion de algunas particulas de bronce también se le
adjudica a la molienda en seco aparte del factor forma el cual afecta la efectividad
de la colision ya que puede ser eyectada mas facilmente. Esto conlleva a una
mayor contaminacion y problemas en la sinterizacion, por lo tanto no se pudo

realizar metalografias ni pruebas de dureza
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La presencia de oxidos en las aleaciones estan relacionadas directamente con la
atmoésfera en la cual se llevo a cabo el aleado mecanico, factor que influye en las

etapas posteriores de compactacion y sinterizacion.

La formacion de la grieta en el latén es debida a que el calentamiento por la
molienda pudo evaporar lubricante y por tanto disminuye el efecto benéfico de
este. Por otro lado, las condiciones de prensado obliga a que el llenado no sea
uniforme y esto hace que la distribucién de material no sea uniforme lo cual puede

inducir formacién de grietas.
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9 RECOMENDACIONES

1. En la etapa de molienda se recomienda la utilizacion de cuerpos moledores mas
resistentes y densos, para disminuir la contaminacion y aumentar la cantidad de

energia entregada al sistema en cuestion.

2. En la etapa de compactaciéon es bueno acondicionar el prensado de los polvos
por doble punzonado, para asi estar seguros de la uniformidad del llenado de la
cavidad del molde y disminuir el riesgo de formacion de grietas. Ademas la
creacion de una matriz cilindrica que permita formar probetas para ensayo de

traccion.

3. En la etapa de sinterizacién es bueno realizar un estudio que permita conocer
las mejores condiciones para disminucion del tiempo de residencia de los

productos para llegar a las propiedades requeridas.

4. De manera mas general la recomendacion es el estudio mas detallado y
especifico de cada una de las etapas, para asi visualizar el efecto de cada una de
las variables y llevarlas a la aplicacién de un material que se encuentre en nuestro

entorno.
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ANEXO A

PROBETAS DE BRONCE EN VERDE

P

POLVOS DE BRONCE ANTES DE MOLIENDA POLVOS DE BRONCE DESPUES DE
MOLIENDA



Polvo 2

ANEXO C

Extrusion
Molienda

PROCESO DE ALEADO MECANICO
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