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RESUMEN

En esta tesis, se examina el efecto de variables tales como presion y
temperatura empleadas durante el proceso de compactacion uniaxial, sobre
compactos de polvo de la aleacién Zinalco¥® (Zn-21Al-2Cu) sin el empleo de
una sinterizacion posterior.

R mediante molienda mecanica,

En primer lugar se obtuvo polvo de Zinalco
cuya distribucion de tamafos de particula mostré un diametro medio inferior a
90 micrémetros, una morfologia irregular, estructura cristalina bifasica f+n y una

microestructura perlitica con una pequefa proporcion de fase proeutectoide.

Se obtuvieron probetas del polvo de ZinalcoVR, estas se consiguieron mediante
compactacion uniaxial modificando la temperatura: 25, 100, 150, 200 y 250 °C y
la presion, en el rango entre 240 a 1200 MPa. Los compactos en verde (sin
sinterizar) se caracterizaron microestructural, quimica y mecanicamente,
concluyendo que la temperatura de compactacion no genera modificaciones en
la estructura cristalina y composicién quimica, pero si afecta notablemente en
todas sus propiedades mecanicas y fisicas, tales como la compresibilidad
(incidiendo sobre la proporcion y morfologia de los poros), microdureza,
resistencia y comportamiento frente a la compresion asi como la densidad del

compacto.

Los resultados muestran que conforme se incrementa la temperatura y la
presion es notable una disminucion en la porosidad y un incremento en
densidad en los compactos (mejora la compresibilidad del polvo). Aunado a lo
anterior, mejoran en general las propiedades mecanicas, justificable como una
consecuencia de la disminucion en la porosidad, que actua como exaltador de
esfuerzos en los materiales. Este efecto de mejora de las propiedades
mecanicas, es menos relevante después de 150 °C, es decir después de esta
temperatura se requieren de una mayor cantidad de energia calorifica y de

mayores presiones para que los incrementos sean del mismo orden.



Por lo tanto los parametros de temperatura y presion de compactacion para
obtener densidades cercanas a la densidad ideal de la aleacion oscilan entre
150 °C y 1200 MPa. Confirmando con esto la hipotesis planteada al inicio de
esta tesis, en la que se exponia la posible obtencién de compactos con
densidades similares a la densidad del macizo de la aleacion sin necesidad de
un sinterizado posterior, lo cual hace mas eficiente el proceso de obtencion de

compacto P/M base Zinalco“R.

VI



INTRODUCCION

La aleacion ternaria conocida como el Zinalco™®, constituida quimicamente por
21% Al, 2% Cu y 77% Zn (proporciones en peso) cuenta con propiedades
interesantes para su aplicabilidad, tales como elevada resistencia a la corrosion en
atmosfera y medios acuosos, bajo peso especifico respecto al acero y elevada
resistencia mecanica (similar a la del acero estructural). Lo anterior aunado a su
bajo costo, tanto del material como en los requerimientos energéticos en su
procesamiento, hace que este material pueda ser sustituto del hierro, aluminio,

latén y bronce [4].

Este Gltimo material, bronce, ya fue substituido con éxito por el Zinalco™® a nivel
industrial, gracias al perfeccionamiento de nuevas valvulas para el control de
fluidos (gas), desarrolladas por la empresa FALMEX en 1987. Este producto fue
sacado del mercado cuando la empresa IUSA en 1994 adquirié el control sobre
esta patente y decidié no producir valvulas de este material [1]. Sin embargo a
fines del 2005, la exclusividad de la empresa IUSA sobre este material termind, lo
cual abre nuevas posibilidades para la industrializacion y comercializacién del

ZinalcoR.

Es por lo anterior que se considera de vital importancia la caracterizacion de este
material para un mejor aprovechamiento de sus capacidades. Motivo por el cual
este proyecto de investigacién esta enfocado a conocer un poco mas de esta
excelente y muy poco explotada aleacion, cuando es conformada mediante

metalurgia de polvos convencional.

En afos pasados se han desarrollado una serie de estudios basados en la
obtencién de compuestos de matriz de Zinalco™?, empleando como técnica de

conformado la metalurgia de polvos. Esos trabajos revelan la existencia de
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problemas durante el proceso de sinterizacion, asociados a la presencia de una
capa de oOxidos e hidroxidos superficiales en las particulas de Zinalco™R, que

dificultan e incluso inhiben la difusidon durante la sinterizacion.

Es por ello, que en el presente trabajo se pretende profundizar en el estudio de la
compactacién en caliente de polvos de Zinalco™?, que es probable que mejore el
proceso de consolidacion de los polvos, ya que ésta es una técnica empleada en

casos en que la difusion esta impedida por diferentes motivos.

Por lo cual el objetivo primordial de este trabajo de investigacion esta enfocado

a.

Obtener y caracterizar compactos de polvo de Zinalco™® elaborados por
compactacion uniaxial, modificando la temperatura desde 25°C hasta 250°C,
con el fin de evaluar como afecta esta variable sobre las propiedades del

compacto en verde (sin sinterizar). Asi como también:

Obtener y caracterizar polvos de Zinalco™? mediante molienda mecanica.
2. Obtener y caracterizar compactos de polvos de Zinalco™® en funcién de
la temperatura de compactacion.
3. Encontrar relaciones empiricas entre la temperatura de compactacion y

las propiedades de los compactos en verde.
La forma de abordar este trabajo es como sigue: el capitulo | esta dedicado a la
descripcion de los antecedentes que motivaron a la realizacion de esta

investigacion, y que a su vez justifica que se desarrolle.

El capitulo Il estd encauzado a la descripcion de los principios tedricos que

sostienen la elaboracion del proyecto de investigacion.

VI
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La descripcion de los instrumentos y equipos asi como la metodologia
experimental empleada en el desarrollo de esta tesis son definidos en el

Capitulo IlI.

Los resultados obtenidos durante la experimentacidn asi como también la
discusion de los mismos, se presentan en el Capitulo IV. Y finalmente se

presentan las conclusiones pertinentes.



CAPITULO L.
ANTECEDENTES

Observar en un mundo que nadie ve a simple vista, aquello que compone la
materia que nos rodea, estudiar sus propiedades y utilizarlas en la
estructuracion de nuevas combinaciones de la materia con mayores
aplicaciones y ventajas es una ciencia que aun no encuentra muchos espacios

de desarrollo en México.

Y es que la ciencia de materiales, como tal, cuenta con un desarrollo de no mas
de 30 afios en nuestro pais, refiere Gabriel Torres (México DF, 1944) [2], uno de
los investigadores que se inicio en esta area cuando ni siquiera era considerada
como tal. Asimismo, el investigador se entreg6 al estudio de metales que se
producian en México, como el cobre, zinc, bismuto y plomo, con el fin de

fomentar el uso de los recursos naturales del pais.

Torres [2], integrante del Instituto de Investigacion en Materiales de la UNAM,
conquistd su proposito al utilizar materia prima nacional para lograr un mejor
producto: el Zinalco™?, una aleacién de zinc y aluminio que mejoraba las
caracteristicas que presentaban cada uno de los elementos por separado. Los
estudios se iniciaron alrededor de 1973, en el Instituto de Investigaciones en
Materiales, con el objetivo de contribuir al conocimiento de estas materias primas
nacionales, en virtud de que empezaban a presentarse sefales de debilitamiento
en cuanto a su uso, por efecto de la sustitucidon que se estaba realizando en todo
el mundo con aluminio y plasticos. Al final la aleacion Zinalco™® represento un
logro de vinculacion tecnoldgica después de afios de investigacion y cooperacion
entre empresas e instituciones, encabezadas por el Instituto de Investigacion en
Materiales de la Universidad Nacional Autonoma de México y el Grupo FALMEX-
GALVOTEC.
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El Zinalco™R es una aleacién desarrollada a partir de una aleacion eutectoide Zn-
21Al, modificada con 2 a 3% de cobre. Esta aleacion tiene muchas ventajas
debido a su alta resistencia mecanica, buena maquinabilidad y dureza, buena
resistencia a la corrosion, bajo punto de fusion y algo no menos importante, muy

econdémica [1].

Esta aleacion posee la resistencia a la corrosion del zinc, y es menos pesado
que el hierro, resistente como el acero estructural y con un precio muy
accesible. El Zinalco"® tiene alta resistencia a la corrosién atmosférica, por lo

que es util también para cualquier configuracion arquitectonica y estructural.

La obtencion del Zinalco¥R y su trabajo de investigacién en el area de los
metales le vali6 a Gabriel Torres reconocimientos como el premio Manuel
Noriega Morales, otorgado por la OEA; el Premio Universidad Nacional, el
Premio Condumex-UNAM al mejor curriculum y el Premio Nacional de Ciencias

y Artes 1992, Innovacion tecnoldgica, entre otros.

De acuerdo con Torres Villasefor [2], este material puede sustituir a otros como
la fundicién gris, el aluminio, el bronce o el laton, con el que, por ejemplo se
hacen llaves, e incluso otros materiales y aleaciones que se podrian utilizar para

carrocerias de coches. Y aunque a partir del Zinalco“R

surgieron patentes y
acuerdos de transferencia de tecnologia, su implementacion en el mercado no
se extendid. "Insertar un material nuevo a la industria en lugares como Estados
Unidos tarda unos 15 afios en promedio, pero en nuestro pais, en general, a los
industriales les da miedo tener una mentalidad innovadora, y a su vez, la

estructura econdmica no es suficientemente fuerte para correr el riesgo" [1].

Numerosos autores han estudiado esta aleacidén por su interés tecnologico [4],
sobre todo en su conformado mediante técnicas convencionales tales como:

fundicién, forja y procesos de corte, sin embargo han sido contados los trabajos
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empleando técnicas de metalurgia de polvos entre ellos se puede mencionar

brevemente los siguientes:

E. Mendoza [5] evalud la produccion de compactos sinterizados de Zinalco (Zn-
21Al-2Cu) usando técnicas de metalurgia de polvos, a partir de: (1) mezclas de
polvos elementales de los constituyentes de dicha aleacion en las proporciones

R aleados, obtenidos mediante molienda

adecuadas y (2) polvos de Zinalco™
mecanica. Los polvos se compactaron a una presion de 600 Mpa y después
sinterizados en diferentes condiciones de temperatura, tiempo y atmdsfera.

Los resultados mostraron que es posible obtener Zinalco™?

a partir de polvo
elemental, pero con muy baja eficiencia.

Paralelamente, en este trabajo se denota la dificultad en la sinterizacion de
polvo de ZinalcoVR, asociado a la presencia de una capa de dxidos e hidroxidos
de los metales involucrados (Zn y Al), que dificultan el proceso de difusion en
estado soélido. A pesar de los problemas, se mostr6 que un aumento en la
temperatura, atmdsfera reductora e incrementos en tiempo promueven el

proceso de sinterizacién o difusion en estado sdlido.

H. Islas [6] en este trabajo de tesis llevo a cabo la obtencidn, mediante
metalurgia de polvos, y caracterizacion de compuestos de matriz metalica
(CMM) base Zinalco”® empleando particulas ceramicas de: carburo de silicio,

alumina y carburo de tungsteno como elementos de refuerzo.

Para la fabricacion de estos materiales se llevd a cabo el proceso experimental

descrito brevemente a continuacion.

Obtencion de polvos de Zinalco™R, con tamarios de particula inferiores a 200
um, mediante molienda mecanica debido a que este producto no se consigue

comercialmente.
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Proceso de mezclado, con la finalidad de distribuir homogéneamente las
particulas de cada uno de los polvos de: SiC, WC, Al,O3, incorporados en

cantidades de: 7, 14 y 21% en peso a la matriz de Zinalco“®.

Prensado de las mezclas obtenidas en el punto anterior. Esto se llevo a cabo
mediante compactacion convencional uniaxial con prensa hidraulica hasta un

valor maximo de presion de 1.300 GPa.

Sinterizacién de los compactos obtenidos en el punto tres. Las condiciones de

sinterizacion fueron: atmadsfera de aire, 300 °C durante 20 horas.

Los compactos en verde y los sinterizados fueron caracterizados. En los casos
de las particulas de WC y Al,O3; se presenté un incremento en la porosidad
conforme se aumenta la cantidad de particulas de refuerzo, a excepcion de los
compactos con los contenidos de SiC, donde se obtuvo una buena distribucion

de las particulas en la matriz.

Los valores de dureza se ven incrementados para los casos del SiC y el WC
pero para el caso de la alumina estos disminuyen. Por otro lado, la resistencia
mecanica, tanto el esfuerzo de cedencia como el esfuerzo maximo, que
soportaron los CMM, tuvieron sus mejores valores para el caso del 7% de

alumina incorporada”.

Ma. Teresa Martinez [8], caracterizé compuestos de matriz metalica, producidos
mediante M/P utilizando como matriz la aleacién Zn — 21% Al — 2% Cu y como
particulas de refuerzo el inter metalico & Cu41 Sn11 y estudio la variacion de la
resistencia a la compresion y la dureza Rockwell B, en funcion del contenido de
refuerzo para diferentes condiciones de tratamiento térmico.Dando como

resultado lo siguiente:
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Bajo condiciones de extrusion a temperatura de 300°C y cantidades de refuerzo
superiores a 10% surgen problemas atribuibles a las reacciones que sufren las
particulas de refuerzo descritas anteriormente.

La disminucion en la temperatura de extrusion en todos los materiales provoca
una modificacién en la micro estructura de la aleacion base en los materiales
compuestos que produce la disminucion en las propiedades de dureza y
resistencia a la compresion.

Concluyendo que la variacién en las propiedades de dureza y resistencia
mecanica dependen de la morfologia de las fases de la matriz y de la reaccién

en la interfase matriz — refuerzo.

V. Hugo Brocado [7], por medio de técnicas de metalurgia de polvos y extrusiéon
en caliente se produjeron materiales compuestos, utilizando como matriz la
aleacién Zn — 21% Al — 2% Cu ( % en peso ) y como refuerzo tres diferentes

contenidos ( 5, 10 y 20% en peso ) del compuesto inter metalico y, del sistema

Cu — Al, y éstos se compararon contra la aleacién base.

Mediante técnicas de microscopia electronica de barrido y difraccidén de rayos X,
analizé la micro estructura, las transformaciones de fase y el efecto de los
tratamientos térmicos. Asi mismo, determindé la dureza, la densidad y la
resistencia mecanica en compresion. De los resultados obtenidos, observé que
la dureza de los materiales se incrementd con la cantidad de refuerzo anadido a
la matriz y los materiales normalizados presentaron valores de esfuerzo maximo
mas altos que los de los materiales templados y envejecidos, ya que la micro
estructura laminar observada en los materiales normalizados ofrecié mayor
resistencia mecanica que la micro estructura granular que tenian los materiales

templados y envejecidos.



CAPITULO II.
DESCRIPCION TEORICA.

2.1 Zn-Al-Cu, una aleacidon mexicana.

El Zinalco™® debe ubicarse dentro de la categoria de los denominados nuevos
materiales. Sus capacidades y caracteristicas de desarrollo son las propias de un
material de disefio.

Por lo cual cabe sefalar que el bajo punto de fusion de esta aleacion en
comparacion con el del aluminio, latén, bronce o hierro de fundicién permite
ahorros considerables de energia.

En este sentido el Zinalco™® casi funde con el doble de rapidez que el aluminio y
tres veces mas rapido que el bronce con suministros de energia similares.

Por otro lado la densidad de la aleacién, la coloca en una posicion intermedia
entre el acero y el aluminio, comparativamente es 18% mas ligera que el Zamak,
la cual es la aleacion mas conocida del zinc, 30% mas ligera que el laton. Su
coeficiente de expansion térmica es muy similar al del aluminio. Este coeficiente

tiene importancia, en el caso de perfiles para ventanas o fundicidon de precision.

Propiedades.
En las tablas | y |l se engloban algunas de las propiedades mecanicas vy fisicas
del Zinalco™®
TABLA |.- PROPIEDADES MECANICAS DEL ZINALCO"R,
PROPIEDAD FUNDICION INYECCION EXTRUSION LAMINADO

EN ARENA
Resistencia a la 290-300 310-320 380-410 270-290
tension (MPa)
Esfuerzo de 280-300 290-310 280-320 300-310
cedencia (MPa)
Deformacién 3-5 8-10 30-35 80-100

méaxima (%)
Dureza RB 50-55 60-65 40-55 25-30



DESCRIPCION TEORICA

TABLA Il.- PROPIEDADES FiSICAS DEL ZINALCO"R,

PROPIEDAD VALOR NUMERICO
Temperatura de fusion 421°C-481°C
Densidad 5.41g/cm®
Modulo elastico 110-130Gpa
Conductividad eléctrica 37% de Cu
Conductividad térmica 37% de Cu
Coeficiente de expansion térmica 25 micrometros/mm°K
Color Blanco grisaceo

Impactos econémicos de la innovacién.

Lo primero que puede decirse respecto a los aspectos econdmicos del ZinalcoVR
como innovacién es que nunca se tuvieron claros ni el potencial econémico ni
los alcances productivos.

Puede pensarse que inicialmente se buscaba dar solucion a un problema
identificado a un nivel macroeconémico, que era la cada vez menor utilizacion
de los metales nacionales y su eventual sustitucién (por los plasticos
principalmente). Sin embargo, mas que un impulso econémico es posible que
fueran razones de justificacion social las que se tuvieron en mente al inicio del
desarrollo de la innovacion. Después de esta etapa inicial de solucion a un
problema, se fue desarrollando otra de mayor conocimiento de las implicaciones
econdmicas de la innovacion y sus aplicaciones, que se centra en las posibles
ventajas en la reduccion de costos.

Efectivamente, parece ser que la identificacion de las ventajas en la reduccion
de costos fue un proceso bien diferenciado, que no se tenia contemplado mas
que a grandes rasgos cuando se pensaba en resolver el problema de las
crecientes importaciones de aluminio y el uso reducido de las materias primas
nacionales.

Esta identificacién se aprecia como el resultado de una serie de investigaciones
especificas que no se podian realizar unicamente a nivel del laboratorio y que
tenian que esperar los resultados del comportamiento del material (Zinalco"®)
en pruebas industriales.

En las pruebas industriales se fueron identificando al menos algunas

reducciones en costos de produccion y procesos con Zinalco™R;
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e Menor consumo de materia prima (con este material se pueden producir
piezas con tolerancias muy altas sin necesidad de maquinados
posteriores).

e Menor gasto de energia.

e Utilizacién de moldes menos costosos.

e Menores costos por procesos adicionales (anticorrosivos, soldaduras,

pintura).

Posibles aplicaciones industriales del Zinalco"®.

Debido a que el Zinalco ™? es un material que posee una temperatura de fusion
baja en un intervalo de 421 a 481°C, y con buenas propiedades como la alta
resistencia mecanica ( 380-410 MPa ), muy cercana a la resistencia del acero
de bajo contenido en carbono( 462 MPa para el acero AISI 1010 ), menor
densidad respecto al acero, con buena resistencia a la corrosion atmosférica
similar a la del aluminio y adicionalmente debido a que posee caracteristicas de
superplasticidad es posible procesarlo o conformarlo aplicando grandes niveles
de deformacion por técnicas como:, extrusion, forja, laminacion, y metalurgia de

polvos, tema principal de este proyecto de investigacion.

En resumen las posibles aplicaciones de este material sélo se ven limitadas por
industrias, oligopdlicas y monopolicas que no permiten la industrializacion vy
comercializacién de un material de disefio como lo es el Zinalco™?. Ya que los
intereses propios de estas industrias se verian afectados con la llegada al
mercado de productos elaborados con materiales de los cuales ellos no tienen
control.

Y es que las aplicaciones del Zinalco™® van mas alla de valvulas de control de
fluidos como la realizada gracias a la vinculacién de la UNAM y el grupo
FALMEX-GALVOTEC como ya se menciond anteriormente. Barras producidas
con este material podrian aplicarse para la fabricacion de tornillos resistentes a
la corrosion, asi como laminas en estado superplastico podrian innovar la forma

de producir carrocerias para automoviles.
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2.2 La metalurgia de polvos.

La metalurgia de polvos es una técnica de conformado de materiales que se
remonta a la antigledad en la cual se utilizaba para recubrir algunas joyas con
polvos de metales preciosos o para la fabricacién de herramientas utilizando

polvo de hierro que data del afio 300 A. C [9].

La metalurgia de polvos como técnica de aplicacion industrial aparece por
primera vez con el cientifico ruso P. Sobolevsky, en 1827 cuando empleo el
prensado, sinterizado y forjado para fabricar monedas de polvo de platino [10].
El atractivo mayor de la pulvimetalurgia ( PM ) es la habilidad de fabricar piezas
de formas complejas con excelentes tolerancias y alta calidad. En la PM se
utilizan polvos metalicos con ciertas caracteristicas como tamafo, forma y
empaquetamiento para luego crear una figura de alta dureza y precision [8].

El proceso puede ser automatizado con un relativamente bajo consumo de
energia, alto porcentaje de utilizacion de materias primas y bajo costo de
manufactura o mano de obra.

Esta técnica es flexible y capaz de emplear un amplio rango de materiales y

proporcionar un gran numero de micro estructuras y propiedades.

2.2.1 Definicion.

La metalurgia de polvos es el estudio del tratamiento de polvos metalicos,
incluyendo su fabricacién, caracterizacion, y conversion de dichos polvos
metalicos en componentes utiles de ingenieria [10].

Es decir la metalurgia de polvos es el arte y ciencia de producir polvo metalico y

de utilizarlo para la produccion de materiales macizos y formar objetos [10].

2.2.2 Descripcion de las etapas que constituyen a la metalurgia de
polvos.

En el diagrama mostrado en la Fig. 2.1 se muestran de modo esquematico las
etapas mas relevantes en el proceso pulvimetalurgico el cual consiste en
procesar el metal para obtener el polvo metalico, las técnicas empleadas para

tal efecto dependeran de las caracteristicas que se deseen suministrar al polvo

9
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final. Subsecuentemente el polvo es mezclado para que ostente una mejor
homogeneidad y al ser compactado promueva compactos con pequefios
gradientes de densidad lo que conllevara a una mejor resistencia de los
compactos y posiblemente a una mejor sinterizacién de los mismos.

Las operaciones pos sinterizado se emplean para mejorar las propiedades
internas y superficiales del producto final.

Obtencidn de
pohvo

l

Mezrclado

|

Compactacion

l

Sinterizado

l

Operaciones
FPos sinterizado

I

A A
Mecanizacion Consideraciones Tratamientos
] de diseno =] t&rmicos

Fieza final

Fig. 2.1 Etapas del proceso pulvimetalurgico
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a).- Métodos de obtencion de polvos metalicos.

En los ultimos tiempos, se han desarrollado y perfeccionado nuevos métodos de
produccion de diversos elementos mecanicos que, por la complejidad de sus
geometrias o caracteristicas de sus aleantes, no se habian podido fabricar
mediante los procesos convencionales. Tal es el caso de los procesos
pulvimetalurgicos (PM). El éxito en un proceso pulvimetalurgico depende en
gran medida de las propiedades fisicas y quimicas de los polvos metalicos

empleados, tanto en particula individual como en conjunto o masa. [7]

Las propiedades fisicas del polvo metalico final se ven fuertemente
influenciadas por el tamafo de particula, distribucion de tamafo de particula,
forma, microestructura y condicion superficial del polvo. [7]. Que dependeran del
método utilizado para la fabricacion del polvo ya que existen diversas técnicas
de elaboracion del mismo, entre las mas importantes se encuentran:
atomizacion, electrolisis, procesamiento quimico y la molienda mecanica, entre
otras. Cada técnica produce polvos con caracteristicas especiales. En la Fig. 2.2

se muestran las posibles formas de polvos y su descripcion.

a).Esféricas OKLO b).- Gota CA
© @ 9%@

¢).- Cilindrica = d).- ligamental &P
il R
e).-lrregular f).- Esponjosa
B

g).Dendrita h).-Agregados Fhan
&

i).—cubico g@@ j)-- Acicular &f{?’
K).- Hojuela i).- Pologonal Qe

RO

m).-Erizo n).- Angular Ohop
o

Fig. 2.2 Posibles formas de polvos y su descripcion. [11].
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b).-Molienda mecanica.

Existen cuatro procesos fundamentales de molienda mecanica: impactacion,
rozamiento, cizallamiento y compresion.

La impactacion implica un proceso rapido instantaneo, golpeando el material
causando rompimiento y resultando en reduccion de tamano. El rozamiento
aplica la reduccién en el tamafio de particula por medio de un movimiento de
friccion. El cizallamiento forma un tipo de hendidura o fractura por corte. Los
polvos formados por cizalladura son gruesos y a menudo no se encuentran en la
metalurgia de polvos a no ser que el material sea extremadamente duro.
Finalmente las fuerzas de compresion pueden romper un material convirtiéndolo
en polvo grueso, si este es lo suficiente quebradizo o fragil. En muchos casos se
pueden dar combinaciones de procesos de impactacion, rozamiento,
cizallamiento y compresiéon para formar polvo metalico. La molienda por impacto

mecanico es recomendable para polvos en el rango de medida de 1 a 10um.

Molienda por impacto mecanico.

La molienda por impacto mecanico usa bolas duras y es muy util para la
fabricacion de polvos de materiales quebradizos. Esta técnica de molienda,
consiste en un recipiente cilindrico lleno con bolas y el material a ser molido.

Semejante al de la figura 2.3

bolas recipiente

material

—= rodillos

Fig. 2.3 Molino de bolas. [10]
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Debido al giro del recipiente, las bolas colisionan constantemente con el material
convirtiéndolo en polvo. La fuerza de presion T requerida para fracturar un
material quebradizo en el molino esta relacionada con los defectos estructurales

y a la sensibilidad de propagacién de la grieta segun la ecuacion 2.1.

o = (2 * Er/D )1/2 [2.1].

Donde E es el modulo elastico, r es el defecto o radio de la punta de la grieta
existente, y D es la medida de la particula. Por consiguiente las particulas
grandes requieren menor fuerza de impacto para fracturar. A medida que el
tamano de particula disminuye durante la molienda, la fuerza requerida para
continuar reduciendo la dimension de la particula se incrementa.
Realizar moliendas prolongadas es menos productivo. Existe una relacién simple,
ecuacion 2.2, para estimar la energia relativa requerida para moler un polvo.
Comenzando desde una medida inicial de particula de D;, la energia W requerida
para obtener una medida final de particula D; es estima por la siguiente formula
empirica:

W=9(Df a—Diaj

[2.2].

Con g siendo una constante, que depende del material, las bolas, disefo del
molino y la operacion del molino. El exponente a adquiere valores entre 1 y 2.
La energia requerida para reducir un polvo a medidas pequenas varia con el
cambio relativo en la medida de la particula. De este modo el tiempo de
molienda depende del polvo disponible, el cambio de medida de la particula, el
tamafo medio de particula que se quiera obtener y la velocidad de giro del
molino. La molienda mecanica usualmente no es usada para algunos metales
ductiles ya que estos no son faciles de fracturar. Debido a que las particulas
ductiles soldan en frio entre si, dando una baja eficiencia al proceso, con
frecuencia en rangos de 1 al 3%. Ya que los materiales quebradizos son mas
sensibles a la fractura es apropiado realizar moliendas sobre los Oxidos

previamente a la reduccion.

13
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Con cierta frecuencia se usan fluidos o atmdsferas protectoras para reducir la
oxidacion y ayudar a la molienda. Por otro lado dos de las principales fuentes de
perdidas de la energia suministrada durante la molienda son el ruido y el calor
generado durante el proceso. Cabe sefalar que en general los polvos metalicos
formados por molienda sufren trabajo en frid, son irregulares y exhiben baja

fluencia y caracteristicas de empaquetamiento malas [10].

c).- Clasificacion y mezclado de polvos.

Las diversas técnicas de produccion de polvos generalmente producen un rango
de distribucién de tamanos de particula y este incluye tamanos que en muchas
ocasiones no son deseables para la aplicacién final del polvo, por este motivo se
llevan a cabo procesos de clasificacién o separacion para ajustar la distribucién
de tamanos de particula en un rango apropiado. Por otro lado y como una etapa
previa a la compactacion o consolidaciéon de los polvos se realiza el proceso de
mezclado, cuyas funciones principales son homogeneizar la distribucién de
tamafos de particula en todo el polvo y en el caso de la produccion de
aleaciones partiendo de polvos elementales, distribuir las particulas de los
elementos de aleacion requeridos en el producto final y adicionalmente para
incorporar los lubricantes que sirven para reducir la friccidon interparticula y con
las paredes de los moldes.

A continuacion se describen las formas mas usuales de clasificacion y

homogenizacion de polvos.

Tamizado.

El cribado o tamizado a maquina se usa casi universalmente, ya que el cribado
manual es largo y tedioso y su exactitud depende en gran parte del operador.
Las cribas seleccionadas para la prueba se colocan en forma de columna, o
nidada, con la criba de aperturas mas grandes en la parte superior y la mas fina
en el fondo. Un depdsito recibidor cerrado se coloca debajo de la criba del fondo
para recibir las particulas finales de menor tamafio y se coloca una tapadera
sobre la parte superior de la criba mas gruesa para evitar el escape de la

muestra.
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El material que se va a ensayar se coloca en la criba superior, mas burda y
entonces el juego de cribas se coloca en un sacudidor de cribas que vibra el

material en un plano vertical y, en algunos modelos, en plano horizontal.

Fig. 2.4 Disposicion de cribas verticalmente [12].

Durante el sacudimiento, el material de menor tamafio cae a través de las cribas
sucesivas hasta que es retenido sobre una criba que tiene aberturas que son
ligeramente mas pequenas que el diametro de las particulas. En esta forma la
muestra se separa en varias fracciones de tamano como se esquematiza en la

figura 2.4.

Después del tiempo necesario, el conjunto de cribas se separa y se pesa la
cantidad de material retenido en cada una de las cribas. La mayor parte de las
particulas de malla préxima, que bloquean las aberturas, se pueden quitar
invirtiendo la criba y golpeando suavemente el armazén. Cuando esto falla, se
pasa suavemente una brocha de alambre de bronce suave o de nylon por el
lado opuesto de la tela. El cegamiento constituye un problema que se agrava
mientras mas fina sea la apertura; en tal sentido la limpieza, aun con brocha de
pelo suave, tiende a distorsionar las mallas de las cribas de aperturas menores
a 150um. Por lo cual es recomendable limpiarlas con un aparato de ultrasonido.
[12].
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Series de tamices o cribas.

Existen diversas series que incluyen la nomenclatura para clasificar los tamafos
de apertura de las mallas de los tamices, las mas empleadas se encuentran las

gue a continuacién se mencionan:

= Serie de tamices U.S.

= Serie Tyler.

= Serie britanica estandar.

d).-Mezclado.

El mezclado es una operacion que tiene como propdsito principal la eliminacion
de segregacion de los polvos y la incorporaciéon de un lubricante cuya funcion
primordial es la reduccion de la friccion que existe entre el polvo metalico y la
superficie de las herramientas (paredes de la matriz; punzoén de compactacion,

etc.).

De igual manera es importante la lubricacion para facilitar la extraccién del
compacto, minimizando la tendencia a que se fracture. Entre los lubricantes

mas empleados se encuentran:

» Acido estearico.

= Estearina.

= Estearatos metalicos.
= Estearato de zinc.

= Compuestos organicos como las ceras naturales.

La adecuada seleccion del lubricante es primordial ya que una mala seleccion
puede afectar desfavorablemente a la resistencia en verde a si como también a

la resistencia mecanica del producto sinterizado [5].

16



DESCRIPCION TEORICA

e).-Compactacion de polvos.

La compactacién es una operacion critica del proceso pulvimetalurgico ya que la
forma final y las propiedades mecanicas son determinadas en este proceso,
debido a que el grado de homogeneidad de la densidad del compacto se ve

afectado después de ser prensado (en verde) [14].

La compactacion de polvos tiene como principales objetivos:

a).- Consolidacion de polvo en cualquier forma deseada.

b).- Proporciona un alto grado de precision dimensional. Con la consideracién

de que algunas dimensiones cambian después de la sinterizacion.

c).- Proveé la posibilidad de obtener diferentes niveles de porosidad y tipos de

porosidad.

d).- Aporta adecuada resistencia al polvo compactado (en verde) para

subsiguientes manipulaciones.

El segundo y tercer factor no son precisamente lo mismo. Las reacciones
quimicas o metalurgicas durante el sinterizado pueden efectuar cambios en las
dimensiones o la densidad en diferentes grados o niveles de uniformidad, por lo
tanto la compactacion seria considerada como un proceso que proporciona un
significativo control y manipulacion de cada uno de estos factores, por separado.
Adicionalmente para algunas aplicaciones es conveniente considerar a la

porosidad como algo deseable respecto al nivel de densidad.

La compactacion puede ser usada para controlar selectivamente el grado de
porosidad y por lo tanto es muy eficaz para alcanzar propiedades especificas de
ingenieria. Ademas es factible producir una parte en la que el grado de

porosidad (o densidad) no sea uniforme intencionalmente [15].
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Para poder efectuar el proceso de compactacion existen diversos métodos

entre los cuales se encuentran [15]:

A. Técnicas que aplican presion:
e En dado.
e Isostatica.
e Conformado a alta energia.
e Forja.
e Extrusion.
e Vibratoria.

e Continua.

B. Técnicas “sin aplicacidén de presion”( de presion baja ):
e Vaciado de suspensiones
e Por gravedad

e Continua

f).-Sinterizado.

Este método de produccion de estructuras metalicas se ha hecho cada vez mas
importante en los ultimos afos y es particularmente util cuando existe una gran
diferencia en los puntos de fusion de los metales, que han de alearse o cuando
un metal tiene un punto de fusion extremadamente alto y es dificil y costoso

fundirlo en escala comercial [16].

Este proceso consiste en calentar un compacto prensado en frio a una
temperatura lo suficientemente elevada para cambiar su naturaleza en forma
sobresaliente. El compacto original, que era deébil y desmenuzable, se
transforma en un cuerpo mucho mas fuerte, aumenta en densidad y las
particulas vecinas se unen acrecentando el tamafo de grano. Si la temperatura
es suficientemente elevada y el tiempo adecuadamente largo, el compactado

puede acercarse a la densidad maxima caracteristica de su composicién [17].
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La sinterizacion se usa también para producir una distribucion uniforme de algun
constituyente insoluble en la estructura metalica. En las llamadas chumaceras
sin aceite, se comprime grafito pulverizado con cobre pulverizado y estafio para
formar una chumacera de bronce que es, como resultado final, impregnada con
grafito [16].

Entre las principales formas de sinterizado se encuentran:

El sinterizado en fase sélida.
Es uno de los métodos mas comunes. En este la parte compactada verde o
briqueta, debe sinterizarse en un horno o atmdsfera cuidadosamente controlada
durante %2 a 2 horas al 60-80% de la temperatura de fusién del constituyente de

menor punto de fusion [18].

La sinterizacién en fase liquida.
Se realiza a temperaturas mas altas del punto de fusion de uno de los
constituyentes de la aleacién o a temperaturas mas altas que el punto de fusién

de una aleacién que se forme durante la sinterizacion [18].

A pesar del extenso trabajo experimental y tedrico sobre los aspectos
fundamentales del sinterizado, todavia hay mucho del proceso que no se
entiende. El proceso de sinterizado empieza con el enlace entre las particulas
conforme el material se calienta. El enlace incluye la difusién de atomos donde
hay contacto intimo entre particulas adyacentes que dan lugar al desarrollo de
fronteras de grano. Esta etapa origina un incremento en resistencia y dureza
relativamente grande, aun después de breves exposiciones a elevada
temperatura. Durante la siguiente etapa, las areas de enlace recientemente
formadas llamadas “cuellos”, crecen en tamafio, seguidas por un
redondiamiento de los poros. Esto se muestra esquematicamente en la figura
2.5, en términos de un modelo de tres esferas. La ultima etapa es el

encogimiento y la eventual disminucion del poro. Esta etapa rara vez se
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completa, ya que las temperaturas y los tiempos necesarios son demasiado

impracticos [19].
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Fig. 2.5 Etapas del sinterizado. [19]

g).- Operaciones pos sinterizado.

Al menos que se requiera mayor precision en los compactos, las piezas estan
ahora listas para usar. Para obtener mayor precision pueden tratarse las piezas
en un dado de acufiacién para ajustarla a la dimension requerida. Otras
operaciones secundarias incluyen la impregnaciéon de las partes con un material
antifriccion tal como el grafito o aceite para obtener cojinetes auto lubricado. La
densidad y la resistencia de la parte se pueden incrementar infiltrandose por los
poros una aleacién de menor punto de fusién. Los productos sinterizados

también pueden modificarse por maquinado y tratamiento térmico [18].

Maquinado.

A los objetos metalicos producidos por la metalurgia de polvos descrita
anteriormente, se les dan las dimensiones finales por medio de técnicas de
corte de metales [20]. EI maquinado es el proceso de eliminar el exceso de
material mediante corte plastico. Los procesos mas comunes de maquinado
incluyen el torneado, barrenado, fresado, cepillado y rectificado [21]. Estas
técnicas se detallan cuidadosamente en muchos libros y en este texto no
trataremos de duplicar esos informes.

La capacidad del labrado a maquina es una funcion de la facilidad de

eliminacion del metal y la capacidad para mantener las dimensiones y lograr un

20



DESCRIPCION TEORICA

acabado satisfactorio. La capacidad de labrado a maquina es distinto para
composiciones diversas y operaciones diferentes de corte. Las herramientas de
corte forman tres tipos distintos de virutas: discontinuas, continuas con
resultados en los bordes y continuas sin resultados en los bordes. Este ultimo
tipo es generalmente el mas conveniente desde el punto de vista de la
capacidad para el labrado a maquina.

La eficiencia del corte de metales se ve afectada por muchos factores tales
como la dureza, la resistencia, la ductilidad, el disefio de las herramientas, el
fluido de corte, la temperatura, la micro estructura, la presencia de defectos en

el material y los esfuerzos residuales.

Los métodos no mecanicos de corte de metales son: el fresado quimico, el
labrado a maquina por descarga eléctrica y el electroquimico. El fresado
quimico involucra la solucion quimica selectiva de un miembro metalico. El
labrado a maquina por descarga eléctrica depende de la formacién de un arco a
través de un material dieléctrico para la eliminacién de particulas metalicas. El
labrado a maquina electroquimico funciona, en cierto modo a la inversa que la

electro deposicidon, en una solucién electrolitica [20].

Tratamientos térmicos.

“El tratamiento térmico es una combinacién de calentamiento y enfriamiento en
tiempos determinados aplicados a un metal o a una aleacion en estado solidé
de tal forma que producira las propiedades deseadas” [22]. Los principales

tratamientos térmicos son:

Temple:
Tratamiento térmico en el que una aleacion o metal se lleva hasta una
temperatura adecuada y al cabo de un tiempo determinado se le da un

enfriamiento drastico capaz de fijar las fases meta estables de una aleacion.
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Recocido:

Consiste en calentar el metal o aleacion a la temperatura adecuada y luego se
deja enfriar lentamente a lo largo del intervalo de transformacion,
preponderantemente dentro del horno o en un material que sea aislante del

calor.

Normalizado:

La normalizacion es un tratamiento en el que se calienta el material en una
region de temperatura adecuada y luego se enfria en aire estatico. Los objetivos
para los cuales se realiza el proceso de normalizacién varian en cada caso.

Entre ellos se encuentran:

Refino de la estructura granular.

2. Incremento de la resistencia (en el acero en comparacion con el acero
recocido).

3. Reducir la segregacién de composiciones en coladas o forjados y

mantener asi mayor uniformidad estructural.

2.2.3 Ventajas y desventajas.

El proceso de fabricacion de piezas metalicas a través de la metalurgia de
polvos tiene un 97% de utilizacion de los materiales de partida, comparando
esta técnica con los procesos de conformado de piezas tradicionales, la
metalurgia de polvos promueve ahorros de energia debido a su produccion de
piezas con tolerancias dimensidnales estrechas, que contribuyen a evitar
maquinados posteriores para obtener la forma ultima deseada. Sin embargo la
forma y el tamano de las piezas esta restringida debido a la capacidad de las
prensas disponibles en el mercado, ya que las prensas mas grandes no serian

capaces de realizar geometrias de gran tamafio.

Alcances.

Los sistemas de metalurgia de polvos son adecuados para producir partes

pequefias a gran escala. Se puede utilizar casi cualquier combinacién de
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aleaciones para producir componentes de alta temperatura y productos muy
duros y muy tenaces tales como herramientas de tungsteno. Aunado a esto es
posible producir piezas pequefias y complicadas a una velocidad hasta tres
veces mayor que los métodos convencionales; ademas los costos del
herramental son relativamente bajos.

En algunos casos ciertos productos unicos, que no pueden ser producidos
mediante otros métodos, pueden ser fabricados con una gran variedad de

combinaciones de metales y no metales.

Limitaciones.

La metalurgia de polvos tiene algunas desventajas, pero muchas de éstas han
sido superadas con el uso de métodos nuevos. En general, las piezas de
metalurgia de polvos tienen una menor resistencia a la corrosion que los
metales macizos, sobre todo si son bastante porosas. Asimismo, las piezas
fabricadas mediante el proceso de metalurgia de polvos en general tienen
propiedades plasticas (resistencia al impacto, ductilidad y elongacion) menos

eficientes que los metales convencionales

2.2.4 Aplicaciones.

Las aplicaciones de los componentes de metalurgia de polvos se congregan en
dos grupos principales. En el primer grupo se encuentran los componentes que
son de dificil manufactura por algun otro método de conformado de piezas,
como lo son elementos hechos de tungsteno, molibdeno, y componentes
magnéticos elaborados exclusivamente por esta técnica. El segundo grupo esta
constituido por componentes de metalurgia de polvos que ofrecen un efectivo

costo alternativo a elementos maquinados, fundidos y forjados.

Los dispositivos elaborados mediante metalurgia de polvos son utilizados en su
gran mayoria en la industria automovilistica. Sin embargo el crecimiento de la
pulvimetalugia durante el ultimo cuarto del siglo pasado, ha sido muy grande,
por encima de lo que se habia especulado con avances importantes en el area

del disefio industrial compitiendo con las tecnologias habituales de conformado
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de metales. En la figura 2.6 se esquematizan los usos principales de la

metalurgia de polvos (M/P).
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Fig. 2.6 Usos de la metalurgia de polvos (M/P) [24].

Vision a futuro

La produccion de elementos en la industria a entrado en tiempos de cambios
severos. Concretamente en la fase global de competicidon en la que se encuentran
inmersas todas las empresas, los procesos de produccion que ofrezcan mayores
ventajas seran los que subsistan en la industria. Lo cual abre grandes

oportunidades para el uso y estudio de la pulvimetalurgia.

2.3 Compactacion de polvos.

La operacién mas importante en la metalurgia de polvos es el compactado. La
habilidad para obtener una densidad presionada satisfactoria determina a
menudo la factibilidad de manufactura de piezas a través de la metalurgia de
polvos.
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El propdsito del compactado es consolidar el polvo en la forma deseada tan
cerca de las dimensiones finales como sea posible, teniendo en cuenta
cualquier cambio dimensional que resulte del sinterizado; el compactado se ha
disefiado también para impartir el nivel y tipo de porosidad deseado y

proporcionar una adecuada resistencia para la manipulacion [19].

La compactacion uniaxial técnica empleada en este trabajo de investigacion
puede realizarse con polvos frios o calientes. Esto afectara la densidad del
compacto. La densidad del articulo prensado también depende de la forma de la
pieza, el tamano de particula del polvo, la presion empleada y el tiempo de

permanencia dentro del horno de sinterizacion.

A continuacion se describen los rasgos principales de las técnicas de

compactado en frio y en caliente utilizadas en este proyecto.

2.3.1 Compactacién en frio “cold compaction”.

El compactado uniaxial es el método mas ampliamente utilizado. La secuencia
usual de operaciones en el compactado uniaxial consiste en llenar la cavidad del
troquel con un volumen definido de polvo; la aplicacion de la presion requerida
mediante el movimiento del punzdn superior hacia el inferior; y la expulsion del
comprimido verde por el accionar del punzén inferior. La figura 2.7 muestra
estas operaciones esquematicamente. Es importante mencionar que el ciclo de
prensado uni axial contribuye para que el polvo adquiera la resistencia

necesaria para desempenar su funcion como componente ingenieril.
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Fig. 2.7 Etapas de la compactacion [15].

Las presiones utilizadas cominmente varian de 19 a 50 ton/in®>. La presién
puede obtenerse por prensas mecanicas o hidraulicas. Las prensas mecanicas
estan disponibles con variaciones de presion de 10 a 50 ton y velocidades de 6
a 150 golpes min”'. Las caracteristicas mas importantes de las prensas
mecanicas son: la rapideces de produccion a alta velocidad, flexibilidad en el
disefio, simplicidad en el disefio y costos de inversion y mantenimiento

relativamente bajos [14].

A menudo se utilizan las prensas mecanicas (excéntricas) en la compactacién
uni axial de piezas pequenas. Como regla empirica, la cavidad del troquel debe
ser lo suficientemente profunda para contener una cantidad de polvo
equivalente a 2 veces al tamano final de la briqueta. Esta longitud de carrera
elimina el uso de algunas prensas mecanicas cuando las dimensiones de las

piezas terminadas son muy largas [14].

Sin embargo las prensas hidraulicas se usan cuando es necesario aplicar golpes
para la compactacion, para la fabricacion de partes de gran tamano y para
piezas de metal de polvo mas complicadas que requieren mayor presion.

Las prensas hidraulicas pueden desarrollar una fuerza de hasta 5 000
toneladas, a velocidades de golpeo generalmente inferiores de 20golpes min™.
En general las prensas hidraulicas tienen menores velocidades de operacion
qgue las mecanicas, pero para trabajos de golpe corto tales como el reprensado

o en la acufacion, se pueden lograr velocidades relativamente altas [14].
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Los troqueles se hacen generalmente de aceros para herramienta endurecidos,
esmerilados y pulidos. Cuando el polvo que se compactara consiste en

particulas duras abrasivas, el troquel se construye generalmente de dos piezas.

Los punzones se hacen de acero para troquel tratado térmicamente a fin de que
sean un poco mas suaves que el troquel, ya que suelen ser mas faciles de

remplazar que el troquel.

2.3.2 Compactacién en caliente “warm compaction”.

La industria de la metalurgia de polvos continua creciendo porque los avances
en materiales crudos y procesos de produccion de partes permiten la
manufactura de componentes con gran complejidad y altos niveles de

desempefio.

Sin embargo los usuarios finales de partes de pulvimetalurgia estan
demandando altos niveles de propiedades mecanicas, disponibles solamente a
través de partes con alta densidad. Tradicionalmente los métodos empleados
para alcanzar altas densidades incluyen el uso de infiltraciones de cobre, doble
compresion y doble sinterizacién y polvo forjado. Lo cual involucra el uso de
procesos secundarios, lo que resulta en costos significativamente elevados y

por lo tanto ofrecen, malos ahorros en costos de produccion.

El proceso de compactacién en caliente es una técnica alternativa en la cual las
piezas logran alcanzar densidades y propiedades mecanicas similares a las
obtenidas en el proceso de doble compresion/ doble sinterizacion utilizando un
proceso de compresion uniaxial [14].

El proceso de compactacion en caliente consiste en aplicar presion y
temperatura simultaneamente. Aunado a esto el compactado y sinterizado
tienen lugar al mismo tiempo, para tal efecto el proceso incorpora el uso de
polvo caliente y herramental caliente en prensas de compactado uniaxial. Lo
gue ocasiona densidades mayores en las piezas compactadas. La figura 2.8

ilustra esquematicamente el proceso de compactacion en caliente.
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Fig. 2.8 Proceso de compactacion en caliente [10].

Aplicaciones exitosas del proceso de compactacion en caliente necesitan que el
polvo suministrado y el herramental estén calientes a las temperaturas
adecuadas para tal efecto. El control de temperatura recomendado para el
calentamiento del polvo y del herramental es de +2.5°C. El calentamiento del
herramental es llevado acabo usando cartuchos de calor empotrados en el
dado.

Las temperaturas de polvo y dados usadas varian, de acuerdo a las
propiedades finales que se deseen obtener teniendo en cuenta que por cada
incremento en la temperatura de compactacion se vera incrementada la

densidad en verde.

Actualmente son 3 sistemas de distribucion y calentamiento de polvo los
que se encuentran disponibles en el mercado. Cada sistema es capaz de
alimentar y calentar el polvo a la temperatura apropiada [14]. Los tres sistemas

de alimentacioén son:
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e “Cincinnati inc. the temp system”.
e “Abbott Furnace Company thermal powder processor”.

e “Slotheater”.

El herramental disefiado para la compactacion en caliente es esencialmente el
mismo que el herramental para la compactacion uniaxial con una tolerancia
radial en herramental de 0.01 a 0.02 mm (0.0004 a 0.0008 in) [14].

Sin embargo, el disefio debe ser prudente debido a las diferencias de expansion
térmica a las que estan sometidos los herramentales. Asumiendo que a medida
que la densidad incrementa, la carga en el herramental incrementa rapidamente.
Estos incrementos en las presiones del herramental necesitan que los dados
sean espesos y con grandes tolerancias para que soporten las grandes

deflexiones a las que se ven sometidos.

Porque la compactacion en caliente es un proceso de simple compactacion y
simple sinterizado, el proceso es ideal para piezas de pulvimetalurgia que
requieren altas propiedades mecanicas que no pueden ser obtenidas por las

densidades alcanzadas en la compactacion convencional [14].
Futuras aplicaciones del proceso de compactacién en caliente se prevé que

exploten la habilidad de alcanzar altas densidades en verde a bajas presiones

de compactacion [14].
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CAPITULO III.
DESARROLLO EXPERIMENTAL.

En este capitulo se describe concisamente el proceso experimental utilizado
para la obtencién de la materia prima y la elaboracion y caracterizacion de los
compactos obtenidos mediante metalurgia de polvos. Asi mismo se hace
referencia a los instrumentos y dispositivos utilizados durante la realizacion de

este proyecto de investigacion.
3.1 Materiales de Partida.

Polvo de partida.

El polvo de Zinalco“R

se obtuvo a través de medios mecanicos, generando
limaduras de un lingote de dicha aleacién suministrado por el Dr. Gabriel Torres
Villasefior (disefiador del Zinalco™?) miembro del instituto de investigaciones de
Materiales de la UNAM. En la siguiente tabla se describen las caracteristicas

principales del material de partida.

TABLA Il CARACTERISTICAS PRINCIPALES DEL ZINALCOR,

Tipo de Férmula Densidad Dps5 Morfologia Marca

polvo (g/cm®)  (um)

Zinalco™  Zn77%AI21%Cu2% 5.41 100 Hojuelas  Zinalco™™
con zurcos

3.2 Instrumentos y Equipos.
En el siguiente apartado, se llevara a cabo la descripcion general de los

instrumentos y equipos utilizados durante el desarrollo experimental; en tres

apartados para una mejor comprension del lector:

= 3.2.1 Obtencién y caracterizaciéon del polvo.
= 3.2.2 Compactacion del polvo.

» 3.2.3 Caracterizacién de compactos.
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3.2.1 Obtencidn y caracterizacion del polvo.

1.- Balanza digital.
Balanza marca OHAUS modelo Explorer, con rango de carga de 0 a 150gr con
precision de + 0.0001gr.mostrada en la Figura 3.1. Fue empleada en todas las

pesadas de polvo durante la experimentacion.

Fig. 3.1 Balanza digital.

2.- Molino y medio de molienda.

Molino de bolas vertical marca US STONEWARE modelo MAHWAH. NJ 07430.
Con numero de serie CE — 88148 mostrado en la figura 3.2 equipado con un
recipiente plastico de volumen 1065 ml., y como medio de molienda bolas de
acero endurecidas con un diametro de: 1/2, 3/4, 1/8, 1/4 pulgadas. Todo lo

anterior se esquematiza en la figura 3.3

Fig. 3.2 Molino de bolas Fig. 3.3 Medio de molienda.
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3.- Rotap.

Marca Ro —Tap modelo RX — 29 con numero de serie 8000 mostrado en la
figura 3.4. Proveido con mallas o tamices marca W.S. TYLER,
INCORPORATED con numero de malla 32 y malla 170 mostradas en la misma

figura.

Fig. 3.4 Rotap.

4.- Mezclador tipo V.
Se empled un mezclador con forma de “V”, como el ejemplificado en la Figura 3.5,

utilizado para homogenizar la distribucién de las particulas de polvo de Zinalco"R.

Fig. 3.5 Mezclador tipo V.
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5.- Microscopio electrénico de barrido.

Unidad marca JEOL, modelo JSM 6300, equipado con camara fotografica y
videoimpresora con amplificacion nominal de 300,000 X y resolucion de 3 a 4
nm mostrado en la figura 3.6 El principio de funcionamiento del equipo se basa
en el analisis de electrones secundarios y retro dispersados que son obtenidos
al hacer emitir un haz de electrones sobre una muestra. Las senales producidas
por los electrones secundarios y retro dispersados son colectadas vy
interpretadas electronicamente de tal forma que cada punto de la muestra
corresponda a un punto en la pantalla. La calidad de la imagen dependera de la

intensidad de las sefales.

Fig. 3.6 Microscopio electrénico de barrido.

6.- Analizador de tamanos de particula.

Equipo de difraccion de luz laser marca Beckman Coulter modelo LS 13320 con
un software Microsoft Windows-Based LS 13320 mostrado en la figura 3.7. El
principio de funcionamiento de este equipo se basa en el principio de dispersion
de luz, teniendo un rango dinamico de longitudes de onda de 0.4 a 2000um,
mediante la medicion del patron de luz dispersada por las particulas de la

muestra.
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Fig. 3.7 Analizador de tamaios de particula.

7.- Espectroscopio de plasma por acoplamiento inductivo.

Dispositivo de espectroscopia de plasma por acoplamiento inductivo marca
Perkin Elmer modelo OPTIMA 3000XL con software Winlab versién 4.3
expuesto en la figura 3.8. Su funcionamiento esta basado en la espectroscopia
de emisién, la cual considera que todos los atomos de un material se
encuentran en estado fundamental. Y que al hacer ingresar una sustancia a un
estado de excitacion los electrones de los orbitales extremos saltan a orbitales
mas energéticos, teniendo una vida de excitacion corta por lo cual retornan a su
estado fundamental acompanado de la emision de un foton de radiacion, dicha
emisién es examinada y traducida electrénicamente por el equipo, lo cual le

permite indicar la cantidad presente de dicha sustancia en la muestra.

Fig. 3.8 Dispositivo de espectroscopia de plasma por acoplamiento

Inductivo.
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8.- Difractometro de rayos x.
Modulo de rayos X marca Phillips modelo X'Pert con un software PC-APD
version 4.0 expuesto en la figura 3.9. El principio de funcionamiento de este
aparato esta basado en el espectro de difraccion que poseen todas las
substancias cristalinas el cual se puede describir de la siguiente manera,
cuando un rayo x incide a determinado angulo en la superficie del material que
se desea analizar, este producira dispersiones, las cuales en su mayoria seran
destructivas Sin embargo una porcion de estas dispersara constructivamente
produciendo difraccion, que puede ser colectada y analizada por el equipo, lo
que permitira identificar las fases presentes en la muestra y asi determinar cual
es el material en cuestion. Para que esto suceda se debe cumplir con la ley de
Bragg.

nA = 2dsend,
Donde: n es un numero entero, A es la longitud de onda del haz incidente, d es
la distancia interplanar de los planos del cristal, y 8 es igual al angulo de
incidencia del haz.

Fig. 3.9 Difractémetro de rayos x.
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3.2.2 Compactacion del polvo.

1.- Prensa hidraulica.

Prensa ENERPAC de cilindro hidraulico modelo RC-506 con capacidad de 50Tm
de aplicacién de carga y carrera maxima de 6’equipada con: una bomba de
recirculacion de aceite modelo No. P0012018 , manémetro ENERPAC modelo
No. 6F-835 y regulador de velocidad ENERPAC V8F 00405C mostrada en la
Figura 3.10.

Fig. 3.10 Prensa hidraulica.

2.- Herramental.

La compactacion de los polvos se llevd a cabo en una matriz fabricada con
acero grado herramienta de dimensiones: 8.4 centimetros de diametro exterior,
11.5 centimetros de altura y una cavidad interna de 0.953 centimetros de
diametro. Equipada con una resistencia eléctrica disefiada para trabajar a 400
W de potencia a un voltaje de 120 V lo anterior se muestra en la figura 3.11. Los
punzones empleados estan construidos de acero especial grado herramienta, y

son mostrados en la misma figura.
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Fig. 3.11 Matriz y punzones superior e inferior.

3.- Pirometro digital.
La medicion de la temperatura de polvo adecuada para la compactacion se llevo
a cabo con la ayuda de un pirometro digital marca Thermolyne modelo PM20700

con numero de serie 78KA0311 mostrado en la figura 3.12.

Fig. 3.12 Piréometro digital.

3.2.3 Caracterizacién de compactos.

1.- Equipo de pulido.

Devastadora marca Buehler, modelo Master 2000 equipada con: 2 discos
giratorios, control de velocidad de 50 a 500rpm y auto lubricacién. Mostrada en
la Figura 3.13
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Pulidora marca Buehler, modelo ECOMET 4, proveida de: 1 disco giratorio,
regulador de velocidad de rotacién (con una velocidad maxima de 500rpm) y
auto lubricacion ilustrada en la Figura 3.14.

Fig. 3.14 Pulidora.

2.- Microscopio optico.

Microscopio 6ptico de polarizacion. marca Nikon, modelo Epiphot 200 (equipado
con lentes de aumento de 100x, 200x, 500x y 1000x) con sistema de video
camara Sony CCD-IRIS comandados por una computadora marca DELL
Pentium IV con un software de analisis de imagen IMAGE-PRO PLUS para
Windows Versién 4.1 expuesto en la figura 3.15.
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Fig.3.15 Microscopio Optico.

3.- Micro durometro.

Este aparato marca Buehler, modelo ECOMET-4 mostrado en la figura 3.16,
consta de dos sistemas uno mecanico y otro optico. El primero permite aplicar
carga por medio de presion neumatica dejando la huella de un diamante en forma
cuadrada y asi medir la dureza del material. La escala utilizada fue la escala

Vickers.

Fig.3.16 Micro durometro.
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4.- Maquina universal

Es una maquina de ensayos universal, dinamica de doble efecto. Este equipo
permite realizar ensayos a traccion, flexion, compresion y fatiga, a todo tipo de
materiales. Ademas se puede realizar, estudios estaticos y dinamicos de
elementos constructivos: Tubos, pilares, vigas, paneles, ensayos de flexion y
cortante. En esta tesis se empled para realizar los ensayos de compresion,

determinando la curva esfuerzo versus deformacion.

Fig. 3.17 Maquina Universal.
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3.3 Ensayos.

En este apartado se sintetiza el desarrollo experimental utilizado en el proceso

de investigacion de esta tesis.

3.3.1 Disefio experimental.

En la figura 3.18 se esquematiza de manera grafica, los diversos métodos de

fabricacion y caracterizacion empleados para la elaboracion de compactos de

R

Zinalco™® mediante metalurgia de polvos partiendo de polvos elementales de

ZinalcoR.

I T
ESTROETURA rRETALTA
M ROETRUCTIR A

R DE TErMFEEATIR A

ETACKEN [f4Fa): CORAFACTAL TAC K [f4Fa): R TAL]
24
420 s

Fig. 3.18 Diseio experimental.
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3.3.2 Obtencidn y caracterizacion del polvo.

En la Figura 3.19 se muestra el esquema experimental empleado para obtener
polvo de Zinalco™®, con el objetivo que el diametro medio del polvo obtenido
tenga un diametreo medio de particula inferior a 90 ym.

VIRUTA
D <90 pm
TAMIZADO
Dy 5090 pem
D <90 pm

TAMIZADO

Dy 0>90 gem

Fig. 3.19 Diagrama de flujo del procedimiento de obtencién de polvo de Zinalco™® a partir de

lingotes de esta composicion.

A continuacion se describen de un modo mas detallado como se llevan a cabo el

proceso de molienda, hasta obtener el polvo con las caracteristicas de tamafo
deseado.

Obtencion de la viruta.

Se obtiene mediante procesos de corte (cepillado) de lingotes de Zinalco“R, el
cual fue distribuido por el Dr. Gabriel Torres Villasefior.
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Molienda de viruta y polvo de Zinalco™® mayor a 90 micrémetros.

Este proceso es realizado con ayuda de un molino de bolas ( ver apéndice
3.2.1), sobre el cual se pone a rodar la muestra de polvo a moler (100 gramos),
que se introduce en un recipiente de plastico, de volumen 1065 ml, junto con
bolas de acero, las cuales son el medio de molienda. Las caracteristicas del

medio de molienda se muestran en la Tabla IV.

TABLA IV. CARACTERISTICAS DEL MEDIO DE MOLIENDA
(BOLAS DE ACERO ENDURECIDO).

DIAMETRO DE CANTIDAD PESOS DE
BOLA (In) (NUMERO) BOLAS (Kg)
172 178 1.492
3/4 6 0.199
1/8 221 0.746
1/4 231 0.240

El proceso de molienda se realiza durante seis horas obteniendo una eficiencia
del 90%. Las condiciones de molienda adecuadas se seleccionaron de acuerdo

a estudios preliminares realizados por H. Islas Vazquez [6].

Tamizado.

1.1 Tamizado primario.

Para el material mas grueso (viruta gruesa) el tamizado se realiza en un
ROTAP. Durante 10 minutos con la ayuda de malla de 500 micrometros (malla
32).

1.2 Tamizado secundario.

Se realiza en un ROTAP. Durante 10 minutos con la ayuda de malla de 90
micrometros (malla 170) para el caso de las virutas que ya fueron molidas.
Eficiencia.

La eficiencia del proceso es de 5% en el tamizado primario y de 70% en el

tamizado secundario (después de la molienda).
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Caracterizacion del polvo de partida.
La caracterizacion del polvo de partida es descrita en la tabla V mostrada a

continuacion.

TABLA V ANALISIS DEL POLVO DE PARTIDA
Caracteristica Equipo Técnica Detalles del
evaluada equipo

Morfologia y Microscopio Microscopia Apéndice
microestructura electronico de 3.2.1/ 4

Barrido
Distribucién de Analizador de Difraccion laser Apéndice
Tamano de tamano de 3.21/5
particula particula
Composicién Espectrometro de | Espectrometria de | Apéndice
quimica plasma por plasma por 3.21/6

acoplamiento acoplamiento

inductivo inductivo
Estructura Difractometro de | Difraccion de Apéndice
cristalina rayos X rayos X 3.2117
Mezclado.

El mezclado del polvo se llevé a cabo en un equipo de mezclado tipo V durante
20 minutos a 50 revoluciones por minuto para evitar la segregacion de tamafios

de particula. Es decir que toda la muestra de polvo sea representativa.

3.4 Compactacion del polvo.

En las Figura 3.20 y 3.21 se muestran los esquemas experimentales empleados
para obtener compactos de polvo de Zinalco™?, con el objetivo de comparar que
efectos tiene la temperatura en el proceso de compactacion.

Y de tal manera poder evaluar si es posible el alcanzar una mayor densidad en

compactos de Zinalco“R | sin tener la necesidad de sinterizar.
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3.4.1.- Compactacion en frio.

FPesado del polvo

'

Compactacion a

95°C
¥ ¥ ¥ ¥ ¥
[ 240 MPa ‘ 480 MPa [ 720 MPa J 960 MP3 ] [ 1200 MP3 ]
v v v v v
v

Fig. 3.20 Compactacion en frio.

Pesado de polvo.
La cantidad de polvo necesaria para tener una relacion de esbeltez de 1 a 1.5
adecuada para realizar pruebas mecanicas se estimo en 6.4gramos de

ZinalcoR.

Compactacion a 25°C.

La compactacién de los polvos de Zinalco™? Se realizo por medio del proceso
compactacion uniaxial descrito en el capitulo |l apéndice 2.3.1. a una velocidad
de prensado de 1.2795x10°m / segundo. Las caracteristicas de los aparejos
empleados para tal efecto se describen en el apéndice. 3.2.2 de este capitulo.
Para tener un mejor panorama del comportamiento de compactado del
Zinalco?, la presion utilizada fue de 240, 480, 720, 960, 1200.
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3.2.- Compactacion en caliente.

Fesado de
palvo
v
Precalentamiento y
lubricacian del
herramental

.
Calentamiento del palvo
I
| I :

[muﬂc ” 150°C | | 200°C ” 250°C |

L b J

!

Compactacion

|
| | | | |

[240 MPa | {480 MPa ]| 720 MPa J | 960 MPa ]| 1200MPa |

! ! | | }
!

Fig. 3.21 Compactacion en caliente.

Pesado de polvo.
La cantidad de polvo necesaria para tener una relacion de esbeltez de 1 a 1.5
adecuada para realizar pruebas mecanicas se estimdé en 6.4gramos de

ZinalcoR.

Precalentamiento y lubricaciéon del herramental.

Para que el desarrollo de la compactacion en caliente se lleve a cabo de la
mejor manera es necesario que exista un precalentamiento y lubricacién en el
herramental de compactacion. Lo cual facilitara la extraccion de la pieza
procesada por este meétodo, de esta manera se evitan agripamiento en las
piezas elaboradas mediante este método. El proceso de compactacién en

caliente es descrito en el capitulo Il apéndice 2.3.2.
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La lubricacion del herramental fue hecha con estearato de zinc con punto de

fusion de 125°C [23]. Para evitar contaminar la muestra.

Calentamiento del polvo.

El calentamiento del polvo se llevdé a cabo en el interior de la matriceria de
compactacioén, para mantener la temperatura de polvo lo mas estable posible. La
medicion de la temperatura adecuada se realizé con la ayuda de un pirdmetro

digital reportado en el apéndice 3.2.2 de este capitulo.

Compactacion en caliente.

La fuerza empleada en esta compactacion fue la misma que para la
compactacion en frio a si como también la velocidad de prensado. La
descripcién del proceso de compactacion en caliente esta detallado en el

capitulo Il apéndice 2.3.2.

3.4.3 Caracterizacion de los Compactos.

En la tabla VI se presentan los ensayos realizados en los compactos.

TABLA VI. CARACTERIZACION DE LOS COMPACTOS.

Caracteristica Equipo Técnica Detalles del
evaluada equipo

Compresibilidad. Prensa Hidraulica. | Metalurgia de Apéndice
polvos 3.2.2/1

Porosidad. Analizador de Analisis Métalo Apéndice
Imagen. grafico. 3.23/2

Dureza. Micro durémetro Analisis de Dureza | Apéndice
3.23/3

Resistencia a la Maquina Universal | Compresibilidad Apéndice
compresion. 3.2.3/4
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~ CAPITULOIV.
ANALISIS Y DISCUSION.

En este capitulo se muestran los resultados experimentales obtenidos y a su vez
se discuten los mismos. Se ha dividido en dos apartados, con el fin de facilitar la

compresién, estos se mencionan a continuacion:

4.1. Caracterizacion de los polvos de partida.

En este apartado se presentan las caracteristicas mas relevantes del polvo de
Zinalco™® obtenido mediante molienda mecanica, de acuerdo a la metodologia

experimental mostrada en el Capitulo Il de esta tesis.

El polvo de Zinalco"® se obtuvo mediante molienda mecanica, tal como se
describié en el capitulo Il de esta tesis, los polvos obtenidos se caracterizaron,
determinando sus propiedades tales como: distribucion de tamaros de particula,
morfologia de las particulas, composicién quimica y microestructura. Se muestran

los resultados obtenidos a continuacion

4.1.1 Morfologia

Se muestra en la Figura 4.1, obtenida mediante microscopia electronica de
barrido, la morfologia que presentan las particulas de polvo de Zinalco™, la cual
es del tipo irregular y con la presencia de grietas en dichas particulas, tipica de los
polvos obtenidos por métodos mecanicos [25], debido a que la disminucién del
tamano se produce como consecuencia de la fractura por impacto y de la friccidén

durante el proceso de molienda.



RESULTADOS EXPERIMENTALES: ANALISIS Y DISCUSION.

b).- Polvo de Zinalco™*500x de aumento

Fig. 4.1. Morfologia del polvo de Zinalco"" obtenido a diferentes aumentos
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4.1.2 Tamafio de particula

En la Figura 4.2 se muestra la curva de distribucién de tamafos de particula del
polvo de Zinalco“R antes y después de ser sometido a un periodo de molienda

de seis horas.

7 polvos de partida (limaduras) 1
. /
molienda mecanica (6 horas)

1

Diferencia de volumen (%)

0 75 150 225 300 375 450 525 600 675 7350
Tamanfno (um)

Fig. 4.2. Distribucion de tamaiio de particula del polvo de zinalco molido durante 6 horas.

Las distribuciones de particulas obtenidas son de menor tamano a la inicial
(marcada como limaduras). Ambas presentan un comportamiento monomodal, con
un unico pico centrado en 80 y 375 um, para la molida y la sin moler,

respectivamente.

Se selecciond la correspondiente a 6 horas de molienda, porque con el sistema

de molienda que se dispone se consigue obtener un Dy, 50 tamafo medio de
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particula, de 80 um, este tamafio es de amplio uso en la fabricacion de piezas

estructurales mediante metalurgia de polvos convencional.

4.1.3 Composicion quimica.

Con el fin de verificar que el polvo obtenido es de la composicion tipica del
Zinalco™? y que éste no estuviera contaminado por hierro, procedente del proceso
de obtencién (molienda mecanica), se analizd mediante analisis ICP, la
composicion quimica de los polvos obtenidos, los resultados se muestran en la
Tabla VI

TABLA VII. COMPOSICION QUIMICA DE LOS POLVOS OBTENIDOS

(GENERAL).
Elemento % en peso G std
Al 25.04 0.
Cu 2.36 0.12
Zn 72.45 0.81
Fe (contaminante) 0.15 0.07

La composicion de los polvos obtenidos, corresponden a Zinalco™® Tipo | [26], de

composicion general Zn-22Al1-2Cu

4.1.4 Estructura Cristalina.

Se muestran en la Figura 4.3 el patrén de difraccion del polvo molido durante 6
horas, el cual fue la base del estudio del presente trabajo. Tal como se puede
apreciar en el difractograma, se detectan un micro-constituyente formado por la
mezcla de dos fases: a+n, que de acuerdo con el diagrama de equilibrio Al-Zn,

Figura 4.6 , corresponden a una fase rica en Al y zinc, respectivamente.
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Intensidad (u.a.)

34 36 38 40 42 44 46 48
26 {(grados)

Fig. 4.3. Patron de difraccion del polvo de Zinalco™ molido por 6 horas.

También se puede concluir del difractograma obtenido, que el hierro no se
encuentra en altas concentraciones (%Fe<5% en peso) debido a que no se

aprecian picos de este elemento en el patrén de difraccion.

4.1.5 Microestructura.

En la Figura 4.4 se presenta la microestructura, obtenida mediante microscopia
electronica de barrido a diferentes magnificaciones de los polvos de Zinalco™®
empleados. Para realizar su observacion solo fue necesario su montaje en resina
y pulido hasta acabado espejo, ya que este material no precisa ataque quimico,
queda revelado por si mismo en MEB [27].
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Fig. 4.4. Microestructura de los polvos de Zinalco"® obtenidos mediante molienda mecanica,

a diferentes aumentos.

En la micrografia mostrada en la Figura 4.4, se puede apreciar que este material
presenta una estructura aparentemente perlitica, a base de dos fases, una
blanca (n de acuerdo a la bibliografia) y una negra (a.,de acuerdo a la
bibliografia) [26]. La distribucion de las fases no es homogénea, apareciendo la
mayor parte del material bifasico, pero unas zonas unicamente donde se
observa la presencia de la fase blanca. De acuerdo al diagrama de equilibrio,

mostrado en la Figura 4.6, lo anterior indica que el material se encuentra
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alrededor del punto eutectoide, pero no en él, debido especialmente a la

presencia de zonas monofasicas.

Fig. 4.5. Ampliacion de la figura 4.4, con el fin de observar las fases y su morfologia.

Con el fin de establecer claramente la morfologia (forma) de las fases presente, se
realizé un analisis a mayores magnificaciones, mostrado en la Figura 4.5. Se
observa que la estructura perlitica ha desaparecido en algunas zonas, pudiendo
distinguir una estructura bifasica pero granular, lo cual se puede asociar al proceso
de molienda mecanica, capaz por si solo, de modificar la morfologia de las fases

presentes, y romper las laminas perliticas transformandolas en granos.
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Para confirmar de que fases se trataba, se determind mediante EDS la
composicion quimica de ambas zonas, siendo de 77.8% de Zn para la zona
bifasica y 93.96% de Zn (solucién sélida de Al en Zn) para la zona monofasica y
corresponde de acuerdo al diagrama de equilibrio Al-Cu, Figura 4.6, a perlita

a+n y a, respectivamente.

700
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B
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0 L | n 1 I 1 1 | n ] L ] L ] i | 1 I

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

% en peso de zinc

Fig. 4.6. Diagrama de equilibrio del sistema Zn-Al [31].

4.1.6 Composicion quimica superficial.

Uno de los principales objetivos de este trabajo, es proponer las condiciones
Optimas de compactacion, con el fin de facilitar el proceso de difusion durante la
sinterizacién, asociado a lo que se ha considerado que es la principal dificultad

en los procesos de sinterizacion de materiales metalicos que presentan elevada
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tendencia para la oxidacion (debido a sus potenciales de oxidacion), debido
principalmente a la presencia de una capa de 6xido superficial en las particulas

del polvo, que inhibe la difusidén, a pesar de emplear altas temperatura [5].

Con base en lo anterior, se realizé un estudio sobre la composicion quimica
tanto superficial como de todas las fases observadas en la Figura 4.5, para ello
se empleo microanalisis mediante EDS (MEB), se muestran los resultados en
las Figuras 4.7 a 4.9 y un resumen con las composiciones quimicas en la tabla
VIIL.

ZhLa
AlK.a
zﬂlql
Znka
Znkh
ukh
J mewﬂwwwmn o Lt GUKH

090 180 270 60 450 540 630 720 810 900

Fig.4.7. Espectro EDS de la zona bifasica (perlitica).
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ZnLa
ZnlLl
Znka
Znkh
(Qukhb
AlKa Cuk ijk

1.00 200 300 400 500 600 7.00 800 900 10.00 11.60 12.00 13.00 14.00

Fig. 4.8 Espectro EDS de la zona monofasica, blanca (MEB-EDS).

ZHLa
fiKa
Znl
ZnkKa
K
Znkb
u ukh
Cuk

100 200 300 400 500 600 700 00 9.00 1000 1100 1200 13.00 14.00

Fig. 4.9. Espectro EDS de la zona superficial (MEB-EDS).
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TABLA VIil. COMPOSICION QUIMICA PUNTUAL EN LA SUPERFICIE DE LA

PARTICULA (3).

Superficie Zona bifasica Zona Monofasica
Elemento % en peso % en peso % en peso
@) 17.51 No detectable No detectable
Al 34.29 34.29 1.38
Cu 1.63 1.63 4.66
Zn 46.57 46.57 93.96

Tal como se presumia en parrafos anteriores, la zona bifasica corresponde a
una mezcla de fase a+n, mientras que la monofasica, coincide en composicién
quimica con la fase n, con lo cual se trataria de un Zinalco™® hipereutectoide.

Superficialmente las particulas de Zinalco™® presentan una capa muy delgada, no
continua de 6xido y dificil de apreciar mediante microscopia electronica de barrido
(Figura 4.10), cuya composicion quimica tiene gran cantidad de oxigeno, el cual
puede encontrarse en forma de hidroxidos y/o 6xidos de Al y Zn. Los resultados

cuantificados de cada una de las zonas se muestra en la Tabla VIII.

La presencia de esta capa concuerda con la hipétesis planteada al inicio de este
trabajo de tesis, en la cual se justificaba su realizacién con base en la aplicacién

de calor durante la compactacioén, con la finalidad de romper esta capa de 6xido

y promover la sinterizacion.
[ § "-'

Fig. 4.10. Aspecto superficial de una particula de Zinalco™®. Se seiiala con un circulo la zona

donde se realiz6 el analisis superficial.
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4.2 Caracterizacion de los compactos de Zinalco™®.

Se muestra en este apartado el efecto de la temperatura y la presion de
compactacion sobre propiedades como densidad, porosidad, microestructura,
resistencia a la compresién y dureza, los cuales se justificaran principalmente con

base en la temperatura empleada para la compactacion, objetivo principal de este
trabajo de tesis.

4.2.1 Efecto de latemperatura sobre la compresibilidad.

En la Figura 4.11 se muestra el efecto de la temperatura de compactacion sobre
la curva de compresibilidad, la cual muestra la relacién entre la presidon aplicada

a la masa de polvo y la densidad que adquiere el compacto.
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Fig. 4.11. Compresibilidad en funcién de la Temperatura de compactacion (a) 25°C, b) 100°C,
(c) 150°C y (d) 250°
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Tal como se aprecia, para incrementos de temperatura inferiores o iguales a 150
°C se produce un gran cambio en la pendiente de las curvas, mejorando
notablemente la compresibilidad del material. Para una presion dada, por ejemplo
600 MPa, la densidad incrementa desde 4.3 g cm™ hasta alrededor de 5 g cm™, en
el intervalo de temperatura de 25 a 100 °C. Por encima de 150°C y especialmente
a presiones elevadas, no se aprecia una mejora sustancial en la compresibilidad
que justifique el gasto de la aplicacion de energia para calentarlo por encima de

dicha temperatura.

Lo anterior se debe a que el Zinalco™® tiene bajo punto de fusién 421-480 °C,
es por ello que un incremento de hasta 150 °C durante la compactacion (que
representa un 33% de T= 450 °C), puede generar procesos de difusion en
estado solido, ademas de propiciar cambios en las propiedades mecanicas de
las particulas de polvo, haciéndolas mas ductiles y por lo tanto confiriéndoles
una mejor capacidad de deformacién plastica con cargas inferiores. Lo anterior
esta asociado a que los procesos de difusion, deslizamiento y ascenso de
dislocaciones (deslizamientos entre limites de grano), estan favorecidos por el
incremento en temperatura, debido a que los atomos de cualquier material
sélido, cuando supera un valor umbral de temperatura (generalmente % la
temperatura de fusién), sus atomos poseen la energia de activacion suficiente
como para iniciar el movimiento a nivel atomico (saltos a través de mecanismos
de vacancia e intersticial), fendbmeno que no se presenta a temperatura

ambiente, comportandose mas ductilmente [28].

Una grafica comparativa del comportamiento de la compresibilidad frente a la
temperatura se muestra en la Figura 4.12, en la cual se puede apreciar de una
manera mas clara que existe una gran diferencia en el comportamiento como
consecuencia de emplear calor durante el prensado, pero que no afecta

significativamente la temperatura por encima de 150°C.
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Fig. 4.12. Grafico comparativo de la compresibilidad en funcién de la Temperatura de

compactacion, desde 25 °C hasta 250 °C.

En la figura 4.13 se muestra una vision alterna de la compresibilidad, mostrando
la relacion entre la densidad alcanzada por el compacto respecto a la
temperatura de compactacion, para cada presion. En este caso se hace mas
evidente el notable efecto que tiene la temperatura sobre la densidad de los
compactos. Del mismo modo que en el caso anterior, se concluye que el efecto
de la temperatura es extraordinario por debajo de 150°C, por encima de este
valor las variaciones de densidad del compacto no son destacables, siendo este
efecto mas agresivo a bajas temperaturas de compactacion. Por ejemplo, para
una temperatura de 25 °C, se detectan diferencias de + 1 gcm™>de densidad en
funcién de la presidén de compactacion, desde 480 a 1200 MPa respectivamente,
mientras que a 150 °C la diferencia de densidades obtenida es de * 0.2 gcm™

para los mismos valores de presion.
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Fig. 4.13. Grafico comparativo de densidad frente a la Temperatura en funcién de la presion,
480 hasta 1200 MPa.

4.2.2 Efecto de la Temperatura sobre la porosidad.

Al igual que en el caso de la compresibilidad, la temperatura también tiene un
efecto similar sobre la porosidad de los compactos, debido a que son
parametros dependientes [29]. En la figura 4.14 se muestran los resultados
obtenidos, los cuales se extraen del analisis de imagen realizado sobre

micrografias obtenidas mediante microscopia optica.
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Fig. 4.14. Efecto de la Temperatura sobre la porosidad superficial, desde 25 °C hasta 250 °C.

Las curvas de porosidad mostradas en la figura 4.14 muestran en forma evidente
que existe una gran disminucién de la porosidad asociada al incremento de la
temperatura de compactacion, en concordancia con el aumento de densidad de
los compactos que se mencion6 previamente, encontrando una diferencia de
comportamiento muy grande entre las probetas a temperatura ambiente, y
aquellas en las que se empled calor para su obtencion. Nuevamente la
temperatura presenta un efecto muy beneficioso (en aplicaciones donde la
porosidad no es deseable) para la compactacion del polvo de Zinalco™R,
evidenciando que la porosidad es reducida sustancialmente cuando se calienta el

polvo hasta los 150 °C.

Este hecho hace presuponer que los compactos con menor porosidad tendran una

mayor resistencia mecanica lo cual sera analizado mas adelante, cuando se
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presentan los resultados de las curvas de ensayos de compresion de los

compactos y su dureza.

Se muestran en la Figura 4.15 algunas de las micrografias obtenidas de
microscopia Optica, a partir de las cuales se realizé el analisis de imagen. Se
aprecia claramente que los incrementos de temperatura hacen disminuir la
porosidad, presente en forma de manchas oscuras, es notoria la gran disminucion
de manchas oscuras en la superficie de los compactos obtenidos a 150 y 250 °C,

frente a la obtenida a temperatura ambiente, 25°C.

Toomps 25°C Teomps= 100°C

Teomp= 150°C Teonp= 25000

Fig. 4.15. Micrografias que muestran el aspecto superficial de los compactos en funcion de

la temperatura de compactacion, prensadas a 960 MPa de Presion.
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4.2.3 Efecto de la Temperatura sobre la microestructura.

En la Figura 4.16 se presenta la microestructra de compactos de Zinalco

R
)

obtenidos a diferente temperatura y presion, con el fin de elucidar si existe algun

efecto de la temperatura de compactacion sobre la misma.

Tooms® 25° C y P=480 MPa Toswp ™ 25°C v Fui200 MPa

Teome= 250" Ty P=480 MPa Topme = 250"C v P=i130MPn
Fig. 4.16. Micrografias obtenidas mediante microscopia electronica de barrido que muestran

la microestructura de los compactos obtenidos a diferentes temperaturas.

La microestructura que se observa en la imagenes captadas, en todos los
casos, independiente de la presion y temperatura empleadas para su
consolidacion, corresponden claramente a una mezcla de componente
bifasico (a+n) en combinacion de pequefias zonas blancas, correspondientes
a fase n, microestructura idéntica a las que presentaba el material de partida.

Lo anterior implica que el suministro de calor hasta alcanzar la temperatura
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de 250 °C, para la compactacion de polvo de Zinalco™? no afecta a su
microestructura. Adicionalmente este hecho se puede justificar considerando
que el tiempo de calentamiento del polvo es muy breve, alrededor de 10
minutos, lo cual no es suficiente para generar transformaciones de fase

apreciables.

4.2.4 Efecto de la temperatura sobre la dureza.

En la Figura 4.17 se muestra el efecto de la temperatura y la presién de
compactacion sobre la dureza, expresada en términos de dureza Vickers (VHN).
Tal como se puede observar en esta figura, al incrementar la presion de
compactacion, a una temperatura dada, incrementa la dureza. Para el caso de las
temperaturas mayores o igual a 100 °C y bajas presiones (T<500 MPa), se tienen
pendientes muy pronunciadas pero por encima de este valor, se suavizan,
necesitando incrementos de presibn muy grandes para provocar cambios

significativos en la dureza.

Lo anterior se asocia al hecho de que al incrementar la temperatura de
compactacion se incrementa la densidad del compacto y se reduce la porosidad,
fomentando la union entre las particulas de polvo durante el proceso de
compactaciéon como consecuencia de una gran deformacién plastica y la ruptura
de la capa superficial de 6xido que cubre a las particulas. De este modo, para el
caso de maxima temperatura y presion aplicadas se estan obteniendo durezas
similares a las del material macizo [30], en estos casos puede considerarse que se
esta promoviendo la difusion en estado sélido, similar a lo que ocurre durante la
sinterizacion. Es por ello que a pesar de que la densidad (porosidad) de los
compactos obtenidos por compactacion en caliente a T>100°C sea muy similar, su
dureza supera como minimo 10 unidades de HVN, lo cual es muy interesante para

sus posibles aplicaciones, donde se requiere resistencia al desgaste.
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Fig.4.17. Efecto de la temperatura y presion sobre la dureza, HVN.

4.2.5 Efecto de la temperatura sobre la resistencia mecanica en
ensayo de compresion.

Finalmente, se presentan en las Figuras 4.18, 4.19, 4.20, 4.21, 4.22 las curvas
del comportamiento mecanico de lo compactos en ensayo de compresion
obtenidas mediante ensayo E0009-89AR00 en funcion de la temperatura y
presién de compactacion.

Las curvas de compresién muestran que las probetas de Zinalco™® fabricadas
mediante metalurgia de polvos, sin empleo de sinterizacion, tan sélo mediante
compactacion en caliente, presenta un comportamiento ductil, es decir gran

deformacion plastica antes de la ruptura, este comportamiento se ve favorecido
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cuando es menor la cantidad de poros y con mayor densidad del compacto,
sefalando que los poros actuarian como exaltadores de esfuerzos y mermarian
mucho el comportamiento plastico del material, produciendo ruptura a esfuerzos

muy bajos.

Aunado a lo anterior, se observa un comportamiento general de incremento de
la resistencia a la compresién al incrementar la presiéon y temperatura de
compactacion, nuevamente consecuencia del mismo efecto en fomentar la
difusion atomica entre las particulas que se encuentran en contacto durante la
compactacion, especialmente por aquellas zonas en las que no hay capa de
oxido o ésta capa ha sido destruida durante la compactacion en caliente, y por

lo tanto se ha generado una union mas intima entre las particulas.

Cualitativamente se advierte que este comportamiento es aplicable también para
el modulo de elasticidad a compresion (equiparable al médulo de Young para
ensayos de traccion) y el esfuerzo maximo a rotura. La pendiente de la curva de
compresion en la zona elastica, aumenta al incrementar la temperatura de
compactacion. Lo mismo ocurre con el esfuerzo maximo a rotura en compresion,

que incrementa al incrementar la temperatura de compactacion.
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Fig. 4.18. Ensayos de compresion de probetas compactadas a 25°C a diferentes presiones.
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Fig. 4.19. Ensayos de compresion de probetas compactadas a 100°C a diferentes presiones.
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Fig. 4.20. Ensayos de compresion de probetas compactadas a 150°C a diferentes presiones.
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Fig. 4.21. Ensayos de compresion de probetas compactadas a 200°C a diferentes presiones.
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Fig. 4.22. Ensayos de compresion de probetas compactadas a 250°C a diferentes presiones.

Cabe destacar que es mayor el efecto de la temperatura que el de la presion, de
acuerdo a las curvas de compresion obtenidas. Los compactos consolidados a
temperatura superiores a 150°C, todos presentan un comportamiento frente a la
compresion muy similar, hay variaciones de 20 a 50 MPa en el esfuerzo maximo a
ruptutura. Por el contrario, a bajas temperaturas, inferiores a 150°C, el efecto de la
presion estd muy marcado, llegando a encontrar diferencias en el esfuerzo
maximo de 170 MPa.

Para facilitar la observacién del efecto comentado en el parrafo anterior, se
muestran en la Figura 4.23, la relacion entre el esfuerzo maximo a ruptura con la
presion y temperatura de compactacion, en el cual se comprueba lo comentado

anteriormente.
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Fig. 4.23. Efecto de la presion y temperatura de compactacioén sobre el esfuerzo maximo a

ruptura.

El esfuerzo maximo a compresion para todos los compactos presenta la misma
tendencia, este incrementa su valor con incrementos de presién y temperatura,

especialmente a bajas temperaturas, como se comentaba en parrafos anteriores.

Excepcionalmente sale un punto fuera del comportamiento, que corresponde al
compacto prensado a 720 MPa y 250°C, el cual presenta un esfuerzo a rotura muy
inferior a lo esperado. Lo anterior se atribuye a que en este caso, fortuitamente las
particulas de polvo no se acomodaron adecuadamente, generando huecos lo
suficientemente grandes como para propagar una grieta y generar la rotura del
material antes de tiempo. Se muestran en la Figura 4.24, el tipo de grietas que
pueden generan la rotura anticipada del material, por propagacion de la misma

cuando es sometida a un esfuerzo.

72



RESULTADOS EXPERIMENTALES: ANALISIS Y DISCUSION.

Zona de grietas |44

Fig. 4.24. Micrografia de un compacto prensado a 250°C y 720 MPa, en el que se pueden ver

la presencia de grietas superficiales.

73



CONCLUSIONES

De la actualizacion bibliografica, analisis teorico, desarrollo experimental asi como
analisis y discusion de los resultados llevados a cabo en esta tesis, cuyo objetivo
en términos generales fue estudiar el comportamiento del Zinalco™® en polvo

frente a la compactacion en caliente se concluye lo siguiente:

1. La molienda mecanica de baja energia, permite obtener polvo de Zinalco™? de
80 um de tamafo medio de particula, con una estructura bifasica perlitica, a+n en
su mayor parte, mezclada con pequefas proporciones de 7, fase rica en Zn. La
molienda mecanica modifica la morfologia de las fases, transformandola de

perlitica a granular en algunas zonas.

2. Se ha determinado mediante analisis quimico por EDS la presencia de una
capa de 6xidos de Al y Zn superficial, la cual de acuerdo a la bibliografia, dificulta

el proceso de sinterizacion y justifica el empleo de la compactacion en caliente.

3. EI empleo de la compactacion en caliente mejora notablemente Ia
compresibilidad, especialmente a temperaturas que oscilan alrededor de 150°C.
Por encima de este valor, su efecto es poco relevante. Asi para una temperatura
de 25 °C, se detectan diferencias de + 1 gcm™ de densidad en funcion de la
presion de compactacion, desde 480 a 1200 MPa respectivamente, mientras que a
150 °C la diferencia de densidades obtenida es de + 0.2 gcm™ para los mismos

valores de presion.

4. Se produce una gran disminucion de la porosidad superficial con el incremento
de temperatura de compactacion, en concordancia con el aumento de densidad de

los compactos.



5. La microestructura que presenta los compactos, independientemente de la
presidon y temperatura empleadas para su consolidacion, corresponde
claramente una mezcla de componente bifasico (a+n) en combinacién de
pequefas zonas blancas, correspondientes a fase n microestructura idéntica a
las que presentaba el material de partida, por lo tanto la temperatura usada

durante la compactacion no afecta a su microestructura.

6. Al incrementar la presion de compactacién, a cualquier temperatura, incrementa
la dureza. Este incremento es agresivo a bajas presiones (T<500 MPa), pero por
encima de este valor, se suaviza, necesitando incrementos de presidon muy
grandes para provocar cambios en la dureza. La temperatura. Del mismo modo, al
incrementar la temperatura, también incrementa la dureza, pero en este caso, no
se puede generalizar el comportamiento, puesto que al incrementar la presion

disminuyen las diferencias entre los valores de dureza.

8. Los compactos de ZinalcoV®

obtenidos mediante metalurgia de polvos, sin
empleo de sinterizacion, tan soélo mediante compactacion en caliente, presentan
un comportamiento plastico, tipico de materiales ductiles, incrementando su
resistencia a la compresion al incrementar la presion y temperatura de
compactacion, como consecuencia del mismo efecto en fomentar la difusién
atomica entre las particulas que se encuentran en contacto durante la
compactacion, especialmente por aquellas zonas en las que no hay capa de 6xido
o ésta capa ha sido destruida durante la compactacion en caliente, y por lo tanto

se ha generado una unién mas estrecha entre las particulas.
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PROBLEMATICA PENDIENTE

. Realizar estudios de resistencia al desgaste y propiedades mecanicas de

traccion a los compactos elaborados en este trabajo.

. Efectuar la sinterizacién a los compactos obtenidos mediante compactacion
en caliente y cotejar si es posible el mejoramiento de las propiedades de los

mismos.

. Evaluar de que manera afecta la granulometria del polvo en las

propiedades mecanicas de los compactos.

. Cuantificar el modo en que afecta la velocidad de compactacion en las

propiedades generales de los compactos.
. Agregar particulas de refuerzo a los compactos obtenidos mediante M/P

convencional para generar materiales compositos de matriz de ZinalcoVRy

determinar el efecto sobre sus propiedades mecanicas.
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