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INTRODUCCION

El Zinalco se est utilizando en la preparacion de compuestos de interés industrial,
Se ha probado ya la técnica de reovaciado para la preparacion del compuestos Zinalco
alimina, y se demostr6 que esta técnica presenta la desventaja de que existe
segregacion en la cerdmica, y los porcentajes de retencién de la misma son minimos,

por lo tanto el compuesto resultante no tiene buenas propiedades fisicas,

En este trabajo se propone la utilizacion de la metalurgia de polvos en la preparacion
de los compuestos Zinalco - alimina, porque ésta ofrece la ventaja de que puede ser
aceptada por la matriz metdlica un porcentaje alto de la cerdmica, y que la distribucion
de ésta sea mds homogénea, con lo que se espera que las propiedades fisicas sean

mejoradas,

Esta tesis consta de cuatro capitulos: en el capitulo uno se hace la justificacién del
uso de los materiales compuestos del uso del Zinalco y del uso de la metalurgia de
polvos.

En el capitulo dos se presenta un resumen del proceso de la metalurgia de polvos,
explicando las variables que pueden afectar al producto final durante las diferentes
etapas del proceso.

El capitulo tres describe los pasos que se siguicron para la fabricacién de las
muestras a estudiar.

Las conclusiones y resultados de la tesis se muestran en el capitulo cuatro, junto con

las sugerencias para continuar esta tesis.



CAPITULO1 ANTECEDENTES.

1. { Por qué hacer materiales compuestos ?

La tecnologia moderna requicre de materiales que normalmente no se encuentran en
la naturaleza, cada vez mds existc una demanda por productos que tengan mejores
propiedades para aplicaciones especificas: un ejemplo comun, es el caso de la industria
de la construccion en donde se necesitan materiales con bajo peso y gran resistencia
para la fabricacion de estructuras. Esto ha llevado al desarrollo o mejora de aleaciones

y materiales compuestos que cumplan con los requisitos que los disefiadores requieran.

Los materiales compﬁestos son productos que estdn formados por la aglomeracion de
diferentes particulas que forman un producto itil. El uso de los materiales compuestos
no es nuevo, éstos han existido durante mucho tiempo, un ejemplo de esto es el
concreto, en el cual la grava, arena, cemento portland y agua, estdn inezclados para

formar un material de ingenieria.

La seleccion de los materiales compuestos se realiza generalmente cuando
necesitamos de combinaciones inusuales de rigidez, peso, dureza, resistencia o
conductividad. Los compuestos pueden ser metal - metal, metal - cerdmica, cerdmica -

polimero, cerimica - cerdmica, o polimero - polimero.



2. ¢ Por qué se utiliza la metalurgia de polvos ?

El uso de los materiales compuestos puede satisfacer las necesidades requeridas,
pero el fabricarlos puede ser un obsticulo, porque en ocasiones el costo resulta ser muy
elevado, la pieza a producir puede ser muy complicada o los materiales pueden ser
incompatibles. Debido a que en ciertos casos los compuestos no pueden ser producidos
por los métodos convencionales de fabricacion, en muchas ocasiones se vuelven a
tomar procedimientos de manufactura que habian caido en desuso, o de los cuales no se
les habfa dado el imj)ulso necesario para su evolucion debido a su poca aplicacion. Esto
ha provocado un auge en el desarrollo de procesos, como en el caso de la metalurgia de
polvos, la cual fue una de las primeras maneras de trabajar los metales, que durante

mucho tiempo se perdié y que ha retomado fuerza como un proceso préctico.

La metalurgia de polvos es un método muy antiguo. Se tiene informacion de que fue
utilizado por primera vez por los egipcios ¢n el aio 3000 A.C. para la fabricacion de
utensilios de hierro, esto sucedi6 antes de que la humanidad se acercara al punto de
fusion del hierro,

El proceso de 1a metalurgia de polvos fue cayendo en desuso, debido sobre todo a la
invencion de otros métodos de manufactura mds rdpidos, pero a principios de siglo
volvi6 a tomar fuerza, porque este procedimiento resultd ideal para la fabricacion de
los filamentos de la bombilla eléctrica, ya que éstos se elaboraban de carburo de
tungsteno, el cual es un material frigil y muy poco maleable, que se rompia al tratar de
laminarlo por los métodos tradicionales de fabricacién. Asi, a inicios del siglo 20, se
ha retomado este método para su estudio y aplicacidn en la fabricacion sobretodo de

cojinetes y de filtros basicamente.



3. Uso del Zinalco.

El Zinalco es una aleacion que fue desarrollada en el Instituto de Investigaciones en
Materiales de la UNAM, como parte de un programa de sustitucion de materiales de
iniportacion, para asi evitar la dependencia que producen de los materiales extranjeros,
e impedir que materias primas nacionales fueran desplazadas por el uso de otros

materialcs, como en el caso de los plésticos.

Este programa contemplaba la sustitucién del aluminio, debido en gran parte a que
en México no existe la bauxita, que es la materia prima pafa su elaboracion, y a que las
propiedades fisicas y mecdnicas que éste tiene, lo hacen un material imprescindible
para la industria actual.

En un principio esta aleacion fue diseflada para competir dentro de los usos que se le
pueden dar al aluminio de la serie 6000, pero estudios posteriores han demostrado que
esta nueva aleacion tiene otras propiedades atractivas, que le pueden conducir a nuevas

aplicaciones.

El Zinalco es bdsicamente una aleacién eteuctoide Zinc - Aluminio modificada con
un poco de cobre, que llena el hueco existente entre dos materiales que tienen grandes
aplicaciones industriales como son el aluminio y el hierro, lo que lo hace un material
con muy buena resistencia mecénica, una alta resistencia a la corrosién y un peso
especifico intermedio.  El uso del aluminio en la aleacion fue para disminuir la

densidad, y el del cobre, para ajustar sus propiedades mecénicas

Las pruebas a nivel laboratorio indicaban que el material podia utilizarse en todos
los campos en que se utilizaba el aluminio, como la extrusién, la forja y el laminado, lo

cual abria nuevos campos de aplicacion del zinc no explotados a nivel nacional
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SN et e s

En resumen, la importancia del Zinalco radica en la utilizacién de materias primas
nacionales en un material novedoso, que llena el espacio vacio existente entre las
propiedades del hierro y el aluminio, que son los materiales que tienen mayor

aplicacion a nivel industrial en México.

El Zinalco ofrece muchas posibilidades para trabajarlo por métodos ain no
estudiados completamente, ademas de poder combinarlo con otros materiales para

formar compuestos ain no caracterizados.

En este trabajo se contintia con la investigacién de las propiedades de compuestos
Zinalco - alimina, que se habfan preparado por el método- de reovaciado, pero en esta
ocasion se utiliz6 la metalurgia de polvos para su preparacion ya que presenta ventajas
como facilidad para combinar los compuestos, que pueden producir mejoras en la
aceptacion de la alimina, asi como una mejor distribucién de la misma. vSe han
efectuado estudios previos sobre Zinalco preparado por metalurgia de polvos para
caracterizar las propiedades del misnio y tener una referencia de los cambios que se

presenten al formar los compuestos Zinalco - altmina.



CAPITULOIl METALURGIA DE POLVOS,

1. Importancia de la Metalurgia de Polvos

La metalurgia de polvos, 0 M/P como es denominada segin la norma ASTM B243a,
puede definirse como el método para producir objetos utiles, a partir de polvos de
metal, sin llegar a fundirlos.

Existen diferentes razones por las cuales se fabrican piezas a partir de polvos. Una
de las razones para la aplicacion de esta técnica, es cuando la temperatura de fusién de
la materia prima es muy aita, y por lo tanto muy poco prictica para producir las piezas.
Este es el caso para la fabricacién de filamentos de tungsteno de la bombilla eléctrica,
ya que, aunque existen hornos que nos pueden proporcionar temperaturas que logren
fundir el material, y crisoles que Ia puedan resistir, el lingote que se obtiene resulta ser
muy fragil y dificil de manipular por medio de alguna técnica convencional.

Los factores econdmicos también son importantes, debido a que existen piezas que
producidas por medio de la M/P resultan ser mds baratas. Esto puede ser dificil de
entender, debido a que la mayoria de los metales, en su forma natural, no tienen la
forma de polvos, y tan s6lo el proceso que se requiere para la pulverizacion, afiade un
gran costo al proceso. Aun asf, cuando se utiliza la M/P, la picza que se fabrica no
requiere de un maquinado posterior, o en el peor de los casos, requiere de un
maquinado menor.  Si comparamos el proceso de M/P con un proceso tradicional,
como el caso del hierro, que requiere de fundir la materia prima y refinarla por algtin
proceso de fabricacion de acero para convertirla en lingotes, para que éstos después
sean maquinados y convertidos en la pieza requerida, podemos notar que este método
puede ser nds barato. El andlisis anterior no contempla todas las variables, podemos
encontrar casos donde existan otras caracteristicas. Un ejemplo, es el de los materiales
no ferrosos, que tienen un bajo punto de fusion y que ademds pueden maquinarse



ficilmente. Esto ocasiona que la diferencia de costos, entre el proceso tradicional de
trabajado de los lingotes con el de ta M/P, no muestre una diferencia muy grande.

Existen casos en donde el material a producir requiere caracteristicas muy
especiales, como la porosidad del material en la fabricacin de filtros o de cojinetes que
necesiten estar siempre empapados en aceite. Es aquf donde la M/P es indispensable,
pues la porosidad s una variable que se puede controlar ficilmente durante el proceso
de produccidn.

2. Métodos de obtencion de polvos.

El polvo, segun la definicion ISO 3252, es una particula que no sobrepasa de 1
mn. de dimension en cualquier direccién. La obtencién de polvos siempre ha estado
muy influenciada por el costo y la cantidad requerida de producto. Esta relacién ha
llevado al desarrollo de muchos procesos de produccion de polvos.  Los métodos de
manufactura deben ser eficientes y los polvos deben poseer las propiedades fisicas y
quimicas para la aplicacién en diversos campos de la M/P. 4

Existe una relacion entre el método especifico de produccion de polvo y\ las
propiedades deseadas de los productos finales. Los procesos mds comunes como la
atomizacién, pulverizacién, reduccion quimica, le dan al producto ciertas
caracterfsticas importantes, como son el tamafio promedio, microestructura,
composicién quimica y distribucion de tamaiio.



2.1 Atomizacién

La atomizacién se puede definir simplemente como la ruptura de un liquido en
pequeiias gotas que generalmente son menores a 150 micrometros. Este es el método
utilizado con mayor frecuencia para metales que ticnen bajos puntos de fusién, como
estaiio, plomo, zinc y aluminio.

La atomizacion se subdivide, segtin sea la manera en que se rompa el liquido, en los
siguientes procesos: :

La atomizacién por agua es la técnica mds usada cn la M/P, debido a que de ella se
obtienen polvos de forma irregular, que son los que mejores propiedades de
compactacion tienen. Hay en el mercado innumerables variaciones en el equipo usado,
pero el proceso es basicamente el de fundir el metal en un horno, ya sea eléctrico, de
arco, o de alta frecuencia, para después transportar el liquido a la boquilla del
atomizador, donde es interceptado y desintegrado por el impacto de chorros de agua a
alta presion, Las pequeias gotas de metal se enfrian rdpidamente y solidifican,
mientras se depositan en la parte baja del tanque. El polvo es separado del agua por
medio de filtracion, en algunos casos de aspirado, o simplemente por decantacion.

Generalmente se ocupan dos chorros de agua, localizados simétricamente a ambos
lados del flujo del metal, y se sabc que a mayor volumen de agua, es mayor la
irregularidad de el polvo. EIl dngulo en el que el agua golpea al metal, asi como el
volumen, la presion del agua, y la cantidad de flujo del metal, son de los factores que
también tienen gran influencia en la particula final. Los polvos producidos por este
método, pueden llegar a formar una capa de 6xido en la superficie de las particulas, lo
que puede producir que las propiedades finales no sean las optimas.

Existen muchos usos en donde polvos con formas irregulares son indeseados, es aqui
donde el uso de la atomizacion por gas es necesaria. El principio es similar al de
atomizacion por agua, pero en este caso, se usan chorros de gas. Debido a que al
chocar el gas con el metal no existe un rango de enfriamiento tan rapido como con el
agua, el enfriamiento es muy lento, lo que provoca que el polvo adquiera una forma
esférica. Esto es, a menor velocidad de enfriamiento, se obtiene como resultado una
particula més regular, pero la forma final también depende de la tensién superficial del
metal. Por ejemplo, el latén atomizado por gas, no tiene forma esférica.



En teoria cualquier gas es utilizado; el aire es utilizado para el aluminio, pero el
nitrgeno se emplea cuando existe un problema de oxidacién. También se puede utilizar
el helio, debido a que tiene un mayor coeficiente de transferencia térmica.

El método de atomizacién por centrifugado se utiliza sobre todo cuando se requiere
que el producto sea altamente reactivo y se necesita que se encuentre totalmente libre
de impurezas; debido a ésto todo el sistema se encuentra dentro de una cdmara aislada.
En el proceso el metal se funde por induccién magnética en vacio, o en una atmdsfera
inerte. Cuando el netal estd fundido, un filamento cae sobre la superficie de un disco
giratorio. EI metal liquido es lanzado mecénicamente fuera de los bordes del disco en
forma de pequeiias gotas, que se van solidificando en el camino al depdsito final. El
enfriamiento puede ser acelerado al rociar las particulas con el chorro de algin gas, por
ejemplo helio.

El tamaio de la particula decrece conforme se aumenta la velocidad rotatoria del
disco,

La atomizaci6n por electrodo rotatorio es utilizada para producir polvos de metales.
El proceso consiste en colocar una barra de metal para que su parte final sea fundida,
mientras ésta gira alrededor de su eje longitudinal. El metal fundido generalmente por
medio de un arco eléctrico es centrifugamente expulsado, y forma gotas que se
solidifican en forma de particulas esféricas.

2.2 Molienda.

Proceso

La desintegracién de un metal sélido en pequefios pedazos es una manera bésica para
la produccién de polvos. Aun asf, la molienda no ha sido de gran importancia para la
produccion de polvos, pero cada vez mds se tiende a utilizarla comercialmente sobre



todo para materiales duros y polvos de 6xidos. Usualmente ha sido utilizada para
reducir el tamaiio del polvo producido por otros métodos.

Existe una limitacion importante para que este proceso se vuelva comnpetitivo, ésto
se debe a que es muy dificil reproducir las propiedades del polvo que se obtiene por la
molienda. Existe una gran diversidad en los equipos existentes para este proceso, pero
uno de los més eficientes y de mayor estudio para la M/P, es el molino de bolas.

Las operaciones de molienda fracturan, deforman y trabajan en frio las particulas
impactadas. El efecto especifico depende de las propiedades fisicas y quimicas del
polvo. Durante la molienda, existen cuatro tipos de fuerzas que actian sobre las
particulas: impacto, desmoronamiento, corte y compresion. El impacto es el choque
instantdneo de un objeto con otro. Los dos objetos pueden estar moviéndose o uno de
ellos puede encontrarse estacionario.  El desmoronamiento es la produccion de
pequefias rebabas cuando se frotan dos materiales . El corte consiste en fracturar
particulas y casi siempre se encuentra combinado con otras fuerzas. La compresién es
la aplicacion lenta de una fuerza de presion a una particula.

Todas las fuerzas antes mencionadas, permiten que el material original se despedace
hasta convertirse en el polvo requerido.

Los principios y disefios que existen para la molienda, han sido obtenidos
principalmente por métodos empiricos. Existe un mayor entendimiento del proceso de
fractura y rompimiento de las particulas, cuando se trata de un material duro, que de
uno fragil.

Aun asi, se sabe que las variables que influyen en una molienda son el tiempo de
proceso, la fuerza de impacto entre particulas, y mis especificamente, en un molino de
bolas, son el didmetro de las bolas y la frecuencia con que éstas se inpactan.

No siempre la operacion de molienda se utiliza para fabricacion de polvos, existen
otras razones para utilizarla, como son: cambiar la forma del polvo, aglomerar el
polvo, alear mecénicamente compuestos, trabajar mecdnicamente el material, y mezclar
diferentes componentes en un material.
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Aleaciones mecgdnicas

Como se menciona en el proceso, la molienda puede producir una aleacién mecénica
entre diferentes compuestos del material, ésto debe ser cuidadosamente analizado, pues
debido a ello pueden variar diferentes propiedades finales.

Por medio de la aleacion mecédnica, es posible formar mezclas verdaderas entre
metales y 6xidos de metales, los cuales no pueden ser formados termodindmicamente.
La aleacion mecdnica ha sido aplicada satisfactoriamente a las superaleaciones, Esta
consiste en moler los polvos pequeiios para después aplicarles simultineamente, o en
forma separada, presién y calor. El rango de deformacién es muy alto. Durante Ia
aleacion mecdnica el polvo del metal es sometido a repetitivas fracturas y soldaduras, lo
que da como resultado una verdadera mezcla entre los constituyentes.

2.3. Reduccion de dxidos

Este proceso se utiliza sobre todo para la produccién de polvos de hierro, cobre,
tungsteno y molibdeno,

El proceso consiste en obtener el polvo, a partir de los 6xidos del material, quitando
por medio de reacciones .quimicas el oxigeno, para que asi quede el material
pulverizado y puro. El proceso se basa en conocer perfectamente las condiciones de
equilibrio para las reacciones usando hidrégeno, monéxido de carbono, o carbén como
medio para la reduccién.

La variable mds importante en el proceso es la temperatura de reduccion;
normalmente a temperaturas bajas se obtienen polvos con poros pequeiios, y al
compactarse tienen mayores propiedades antes del sinterizado, mientras que a
temperaturas altas, los polvos tienen poros mis grandes y un tamafio més pequeiio.

Una ventaja que tienc este proceso, es que a diferencia del atomizado, no produce
una capa de 6xido en la superficie, sino que los residuos de éxido que puedan quedar
en el polvo, se encuentran dentro del mismo material.

il



3. Propiedades de los polvos

3.1 Forma y densidad del polvo.

Las formas de los polvos tienen una gran importancia debido sobre todo a que ésto
determinard la forma en que éstos se empaquetan, y por lo tanto, en la densidad del
producto. Existen diferentes tipos de formas de los granos del polvo, los mis comunes
han sido estandarizados en la norma 3252 ISO, donde se les dan nombres seglin sea su
silueta como esféricos, granulares, irregulares, hojuelas, etc. Los polvos esféricos son
los que presentan mayor densidad, y ésta disminuye segin se incremente la
irregularidad del grano.  Existen dos maneras de expresar la densidad dentro de la
M/P, la méds comun es la densidad aparente, que se define como la densidad del polvo
expresada en gramos por centimetro cibico de un volumen estandar de polvo puesto en
un contenedor cilindrico; la otra constituye en medir el volumen real del polvo, sin
contar los huecos que puedan existir entre ellos, que da como resultado la densidad real
del producto.

Otro factor que influye en las propiedades finales del producto, es el llamado factor
de flujo, el cual es el tiempo que transcurre para que uma cantidad determinada de
polvo fluya a través de un orificio especifico. Este factor es importante ya que a mayor
factor de flujo, mejor serd el empaquetamiento existente, lo que representa una mayor
densidad del producto final.

12



3.2 Tamaiio y distribucién

El tamaiio y su distribucion contribuyen en gran medida a las propiedades finales
que el producto tiene, por lo que es muy importante controlar estas variables para
poder pronosticar las propiedades finales del mismo. A excepcién del polvo con forma
esférica, el tamafio del polvo resulta ser un poco engaiioso, ya que serd muy dificil
obtener con exactitud el volumen que tienen los granos irregulares. Para la medicion
del tamaiio y la distribucién de tamailo, el método mds utilizado es el de tamices, el
cual consistird en tamizar el polvo. por los diferentes tipos de malla, pafa controlar las

variables,

4. Tamizado

Los diferentes métodos de produccién de polvos, nos dan un rango muy amplio en la
distribucién del tamafio de las particulas, y debido a que las propiedades que se
obtienen al final del proceso de M/P dependen de ello, es necesario controlarlas, La
técnica nds usada para control de la distribucién del tamaiio, es el tamizado.

El tamizado es un método mecénico de separar una mezcla de particulas en dos o
mis partes, de acuerdo a una malla que permite el paso a cierto rango de ellas. La
malla deja pasar particulas con superficies inferiores a los poros de las mallas,
reteniendo a las que tengan mayores. ' '

El proceso basico consiste en pasar al material por mallas de diferentes tamafios para
asi poder controlar la distribucién del tamaiio de acuerdo con las caracteristicas de la
malla.



Las mallas estdn hechas de diferentes materiales, que pueden ser de alambre, seda,
plasticos, etc. Las mallas de alambre son las més utilizadas para la M/P. Las mallas de
alambres son identificadas por el nimero de lineas que existen entre el centro de
cualquier alambre, hasta la longitud de 1 in (25 mm.). '

En cuanto a la forma del mallado, esa puede ser cuadrada o de forma oblicua. La
primera tiene la desventaja de que se pierde exactitud en el tamizado, cuando las
particulas son redondas, pero es mis facil de limpiar cuando las particulas queden
atrapadas.

5. Mezclado

El mezclado sirve para homogeneizar el tamafio de las particulas o los componentes
para el caso de un material compuesto, uno de los cuales puede ser el lubricante.

El grado en que se debe mezclar la muestra, depende del uso que se le quiera dar al
producto, ya que propiedades como la densidad aparente, pueden ser modificadas
ampliamente por él. En el mezclado se trata de lograr un mayor niimero de contactos
entre particulas que no sean iguales. Un mezclado ideal serfa el lograr que un méximo
nimero de particulas diferentes, sean vecinas.

La mayoria de los equipos de mezclado logran que la distribucién de particulas sea
mdxima, en un corto tiempo, y el continuar con la operacién solo lograria incrementar
la distribucion muy poco. El grado de mezclado se incrementa al aumentar el contacto
entre los diferentes elementos de la mezcla. Existen diferentes patrones de mezclado,
de acuerdo como se acomoden las particulas. La figura muestra los patrones tipicos.

a) Ordenado b) Aglomerado c) Distribucién Estadistica d) Segregado




Diferentes propiedades del polvo determinan la habilidad que tiene éste de
mezclarse, pero una de las mds importantes, es la capacidad que tenga de fluir, pues
como se menciond anteriormente, ¢l afadir algin lubricante al polvo, puede cambiar
totalmente el resultado final,

Del equipo que se utiliza para el mezclado, se puede decir que es muy variado,
dependiendo de la aplicacion que se quiera, ya que una cantidad muy grande de polvo
puede cambiar totalmente la forma de lograrlo. Equipos como una mezcladora de
paletas o vibratoria son los mds utilizados en la industria, pero como se menciond con
anterioridad, se puede mezclar en un molino.
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6. Compactacion

Las dimensiones que obtiene el producto final, que son una de las partes mds
importantes en la M/P, dependen en mucho de la forma en que se compacta el polvo,

Las dimensiones son determinadas por la geometrfa de la herramienta y dec la
exactitud con que se colocan las piczas en la prensa; las dimensiones que se obtienen
después del sinterizado dependen también de la densidad y de la uniformidad en la
densidad del compactado. La uniformidad es una funcién del disefio de las
herramientas, los movimientos en las prensas, asi como de la forma en que se alimenta
con ¢l polvo la cavidad del dado y la velocidad del compactado. .

Las herramientas que reqhicrc estc proceso son las siguientes: el dado, cuya cavidad
ticne la forma del producto, y el punzén. Generalmente se utilizan dos punzones, uno
superior que desciende dentro de la cavidad del dado, y uno inferior que cierra el fondo
y que cmpuja al compactado del dado cuando se encuentra listo.

La habilidad para obtener una densidad uniforme satisfactoria determina a menudo la
factibilidad de manufactura por M/P. La densidad final de las partes sinterizadas es
inevitablemente menor que la densidad tedrica del metal o de la aleacién concerniente.
A partir de ésto es que se presenta ¢l concepto de relacién de densidad, que es el
cocienic de la densidad real con la teérica, que normalmente se expresa como un
porcentaje de valores que se encucntran entre el 70 y el 90%. Cabe mencionar que a
mayor relacion de densidad, mayor es la dureza del producto, pero también es mds caro
el producirlo. La dureza también sc puede aumentar por medio de algin tratamiento
térmico. Otras propiedades mecédnicas como la fatiga y la resistencia al impacto
también aumentan a mayor relacion de densidad. La relacion de densidad es muy
importante para el proceso de sinterizacion, porque a medida que aumenta ésta, es
menor el cambio en las dimensiones finales.

El aumento de 1a relacion de densidad no es sencillo. Si consideramos una masa
de polvo dentro de un dado, y asumimos que la densidad de ella es uniforme,
necesitariamos también que la presion sea uniforme a lo largo de la masa para asi
lograr una densidad homogénea para el compuesto. Pero al compactar, sélo lo
hacemos en una direccion, y como ¢l polvo no tiene como los liquidos la capacidad
de transmitir la presion aplicada uniformemente, la presion de la masa decrecerd a
mayor distancia del punzén. En la prictica se recomienda que exista una relacion 3 a



1 de didmetro contra longitud de la pieza fabricada. Lxisten otros factores que

“pueden aumentar la relacion de densidad o densidad aparente, una de ellas consiste
en el mezclar diferentes tamafios de particulas, ya que sélo utilizamos particulas de
un tamafio, los espacios que existen entre ellas, quedaran vacios, cosa que puede
evitarse utilizando particulas méds pequeiias que llenen aquellos espacios. Este efecto
es mds notorio cuando las particulas son esféricas y no existe gran superficie de
contacto entre ellas, por lo que podemos decir que las mejores particulas son las de
forma irregular. Otra variable que afecta considerablemente a la densidad, es la
facilidad con que fluye el polvo, llamada razén de flujo, que depende del tamaiio del
polvo y de 1a rugosidad superficial, ya que a menor tamaiio, menor serd la facilidad
de fluir.

Cuando el material sale del proceso de compactado, se dice que se encuentra en
“condicién verde”. Cuando las piezas a producir son de una forma complicada, se
vuelve méds notoria 1a variacion en la densidad; ademds de la distancia al punzdn, la
friccién del polvo con las paredes del dado, ocasionan un incremento en ella. Es aqui
cuando entra la necesidad de lubricar el material, generalmente se hace mezclando una
substancia organica con los polvos, antes de someterlos a la compactacion. Es usual
utilizar una cera orgédnica como lubricante. El lubricante que normalmente se encucntra
de un 0,75 al 1% del peso del compuesto, ocupa un volumen considerable, lo que
ocasiona un limite para aumentar la densidad que puede ser alcanzada. Una de las
variables que puede afectar a la sinterizacion, es cuando existe la necesidad de utilizar
algin lubricante, y se tiene que eliminar.

Las técnicas de compactacién pueden clasificarse en dos tipos: técnicas de presion,
como troquel, isoestitica, formado de alta energia - rapidez, forjado, extrusion,
vibratoria y continua, y técnicas sin presién, como proceso de suspension, gravedad y
continua.

El compactado por troguel es una técnica que consiste en llenar la cavidad del
troquel con el polvo, para que después se le aplique una presion mediante el
movimiento de punzones superior e inferior uno hacia el otro; una vez hecho esto, el
comprimido verde es expulsado por medio de uno de los punzones. La aplicacion de la
presion es por medio de prensas, ya sean hidraulicas o mecénicas. Las primeras nos
dan un rango de presiones mayores, pero a una velocidad relativamente lenta, a



comparacion con las mecdnicas, que son bastante mas rdpidas, pero nos proporcionan
presiones més bajas.

En el compactado isoestatico, la presion se aplica simultinea e igualmente en todas
direcciones. El polvo se coloca en un molde de hule que se sumerge en un baio de
liquido dentro de un recipiente de presion, de manera que el fluido pueda sujetarse a
presiones altas. Como la presién se aplica uniformemente, es posible obtener una
densidad verde muy uniforme. Este método es utilizado para materiales cerdmicos ms
que para metales.

Las técnicas de alta energia y rapidez, son métodos que proporcionan altas presiones
en corto tiempo, logrando asf obtener mejores propiedades en los compuestos, pero con
la gran desventaja de que hay poco control en las tolerancias, ademés de que las
herramientas sufren un gran desgaste. Para obtener tan altas presiones se utilizan
técnicas que pueden ser mecdnicas, neumdticas o explosivas.

El compactado vibratorio es un método que aplica presibn y vibracin
simultdncamente a una masa de polvo en un troquel rigido. Gracias a esto, se puede
aplicar un presién mis baja, que con una prensa convencional. El principal problema
de este tipo de prensas se encuentra en el diseio del equipo para aplicar la vibracion al
herramental.

El proceso de deslizamiento se emplea mucho para cerdmicos pero poco para
metales. Este consiste en preparar un "patin" que contiene el polvo suspendido en un
vehiculo liquido y aditivos para evitar el asentamiento de las particulas. El patin luego
se coloca en un molde hecho de material absorbente de fluidos para dar forma a la
pieza.

Para obtener materiales porosos se utiliza el compactado por gravedad. Aqui el
troquel que estd fabricado con un material inerte, se llena con el polvo suelto, todo sin
presion.  Este proceso es utilizado comercialmente para la produccion de filtros de
M/P.



7. Sinterizado.

En general, el material al salir del compactado, tiene unas propiedades mecanicas
muy bajas, y con frecuencia no son Wtiles para el trabajo requerido; debido a esto es

necesario incrementarlas por medio del sinterizado.

7.1 Proceso

El proceso de sinterizado consiste en aumentar la temperatura del compuesto, para
que, conforme el material se caliente, se produzca un enlace entre las particulas. El
enlace incluye la difusion de dtomos donde existe un contacto intimo entre particulas
adyacentes, que dan lugar al desarrollo de fronteras de grano. Esta ctapa origina un
incremento en resistencia y dureza. Durante la siguiente etapa, las dreas de enlace
recientemente formadas llamadas “cuellos”, crecen en tamaiio, seguidas por un
redondeamiento de los poros. La iltima etapa es el encogimiento del poro y su eventual
eliminacién, lo cual casi nunca se logra, debido a que esto sc obtendria después de un

tiempo que resulta poco préctico.

El sinterizado se efectia generalmente en el rango entre 0,5 y 0,8 de la temperatura
de fusion en Kelvin del material. Cuando el compactado tenga varios componentes, el
sinterizado se efectia en el rango anterior del constituyente que tenga ¢l punto de
fusién més alto, esto causa que en algunos casos la temperatura sea lo suficientemente
alta para formar un constituyente liquido,

El sinterizado es esencialmente un proceso de enlazar cuerpos sélidos por fuerzas

atémicas, Las fuerzas de sinterizado tienden a disminuir con el aumento de
temperatura, pero todas las obstrucciones al sinterizado, como el contacto superficial
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incompleto, la presencia de peliculas superficiales o la falta de plasticidad, disminuirdn
mds rdpidamente con e! aumento de ella. Por lo tanto podemos concluir que el
aumento de la temperatura tiende a favorecer el proceso de sinterizado. Cuanto mayor
sea ¢l tiempo de calentamiento o la temperatura, mayores serdn el enlace entre la
pelicula y la resistencia tensil resultante. También es necesario mencionar que un
calentamiento muy rdpido puede llevar a distorsiones en el material, debido al
diferencial de temperaturés.

La difusion se basa en la ley que dice que los sistemas siempre tienden a un estado
de menor energia, y como las superficies libres tienen una energia asociada a ellas, una
reduccion en el drea es la meta. Esto significa que en un material poroso, el material
tenderd a unirse para formar una menor superficie libre, y reducir el tamafio de los
poros, y por lo mismo tenderd a encogerse conforme la sinterizacién sea mejor. En
casos en donde el sinterizado no es correcto, es ficil notarlo, puesto que los granos en
lugar de crecer al unirse por difusion con otros granos, empiczan a adquirir una forma
més esférica.

Cuando se usa algin tipo de cera orgdnica para disminuir la friccién, es necesario
someter a la pieza a un precalentamiento para eliminarla.

Los hornos que se utilizan para el sinterizado pueden ser de gas o eléctricos, pero
deben de tener un control de temperatura muy exacto y una temperatura uniforme en él,
para asi minimizar las variaciones en las dimensiones finales. Para evitar la formacién
de peliculas superficiales, en muchos casos la sinterizacién se hace dentro de una
atmosfera controlada.

7.2 Microestructura

Al examinar la microestructura del material en "condicion verde”, se puede observar
la delineacién de las particulas originales y de los poros. Dependiendo de la
distribucion del tamafio del polvo, con el cual fue producido el compactado, el polvo y
los poros pueden tener amplias o pequefias distribuciones en el tamafio. Si las
particulas de polvo son policristalinas, pueden existir fronteras de grano dentro de las
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mismas. Las particulas de polvos, dependiendo de la presién a la que fueron
compactadas, pueden ser aplanadas o distorsionadas, dependiendo de 1a naturaleza del
polvo y de la presién a la que fueron compactadas.

7.3 Cambios que ocurren durante el sinterizado.

El primer cambio que se puede notar durante el sinterizado es el incremento en la
resistencia del material, lo que definitivamente es el principal objeto de este proceso,
pero debido a esto, es que ocurren otros cambios que en algunas ocasiones puede ser
contaproducentes.  Una de las leyes de la naturaleza es la que dice que todos los
sistemas tienden a un estado de menor energia, y como las superficies libres tienen
energia asociada a ella, entonces se tenderd a una reduccion en la superficie.  Esto
significa que en un material poroso, como en el caso de los materiales que obtenemos
después de la compactacion, los poros tenderdn a reducir de nimero y a volverse de
forma esférica, por lo que el material se encogerd y asf se incrementard su densidad.
Este incremento en la densidad es el que permite el incremento en la resistencia, pero
también conduce al problema del cambio de dimensiones que surge en la pieza a
sinterizar. Este problema de cambio de 4rea puede ser previsto al disefiar los dados en
donde se compacta la pieza con un poco més de dimnension, pero siempre existird el
problema de la consistencia que tenga el polvo con el que lo llenamos, por lo que se
hace notar que controlar la distribucién del tamano del grano del polvo resulta ser muy
importante, ya que a diferentes consistencias del polvo resultan diferentes cambios

dimensionales.
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CAPITULO Il Método Experimental.

1. Introduccion.

En este capitulo se muestran los métodos que se utilizaron durante el desarrollo del
experimento, tanto para la preparacion de las muestras, como para la determinacion de
las propiedades fisicas y la microestructura,

Los compuestos que se estudian son de Zinalco pulverizado con 5, 10 y 20% en
peso de alimina, que fueron consolidados en una prensa a 5 Ton, y después
sinterizadas a 200 9C en una atmésfera libre, considerando 4 diferentes periodos, que
son: 10, 20, 40 y 80 Horas.

2. Obtencion de polvo.

Para el proceso de obtencion de polvo, se parte de limadura de Zinalco extruido en
barras. Las barras que se limaron tenfan perfil rectangular de 3.5 por 2 cm. y 8 cm. de
largo. Para este proceso se utilizé una lima plana de tipo bastarda y se obtuvo
aproximadamente un volumen de 280 cm3 de limadura,

Para obtener la limadura, la barra de Zinalco se puso en un tornillo de banco sobre
un pedazo de tela, esto es debido a que al saltar la limadura, necesitamos atraparla por
algin medio, y en este caso se utilizé una tela. Este proceso es lento y tiene muchas
pérdidas, puesto que la limadura suele saltar en todas direcciones y sélo las que saltan

con direccion horizontal se pueden atrapar en la tela.
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La limadura que se obtiene mide mds de 1 mm. de dimensién y no puede ser
considerada como polvo (ver fotografia 1), ésta tiene una forma de viruta de
aproximadamente .5 mm de longitud, por lo tanto, para reducirles el tamafio fueron
posteriormente molidas en un molino de bolas del tipo vibratorio vertical de laboratorio
marca Fritsch. En la fotografia No. 2, puede observarse que la limadura original fue
reducida de tamaiio a unas particulas de tipo hojuela que ya se le puede Iltamar polvo.
E! molino donde fue reducida de tamaiio la limadura, es un recipiente cerrado, al cual
se le aplica un movimiento vibratorio que provoca que una bola de dgata que se
encuentra en el interior, golpeé en todos sentidos las paredes del recipiente, provocando
que se realice la molienda del producto introducido con anterioridad. El movimiento
vibratorio se logra por medio de electromagnetos controlados electrnicamente, que se
encuentran en la base del recipiente y que hacen vibrar el disco que estd conectado al
recipiente por medio de 3 resortes. Son transmitidas al plato 3000 vibraciones por
minuto. La amplitud de la vibracién puede ser controlada entre 0 y 3 mm. Durante la

molienda se dejé la vibracién en un valor de 1.6 mm.

Figura No, 1 FiguraNo. 2 350 X

Limadura de Zinalco Polvo obtenido a partir de
extruido, 2491,2492 la limadura de Zinalco, 2500

El tiempo total de molienda fue de 160 h., pero no todo el material fue molido
durante todo el tiempo, pues a diferentes tiempos se sacaba el polvo para tamizarlo y se
volvia a llenar el molino con material que no habia sido molido. Se obtuvo por este

proceso un total de 120 gramos de Zinalco.
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Durante este proceso de molienda, se observé que el material que se obtenia, iba
adquiriendo un color mds obscuro, pues al inicio de la molicnda el polvo tiene el
mismo color gris claro que tiene el Zinalco extruido (Ver fotografia 1), pero se vuelve
mds obscuro conforme aumenta el tiempo de molienda (Ver fotografia 2). Se planted la
hipdtesis de que se estuviera oxidando el material, pero al hacer un estudio de Rayos
X, se ve que realmente no se forma ningin 6xido, sino que aparece una fase nueva, la
cual probablemente se deba a la molienda, ya que como se mencioné en el capitulo
anterior, la molienda puede provocar un cambio de forma. Estc tema es explicado con
més detalle dentro de la seccién de andlisis por Rayos X, en la cual se mostrard

graficamente cudl es la nueva fase que aparecié durante el proceso de molienda.

Como se menciond en el capitulo anterior, la distribucién y tamafio de las particulas
de polvo es una variable que hay que revisar cuidadosamente, ya que de estas
caracteristicas dependerdn  algunas propiedades finales del producto. En este
experimento, para poder controlar la distribucion de tamafio se utilizaron dos tamices
del ndmero 5844 que deja pasar particulas de hasta 0,09 mm., y del nimero 6684 para
particulas hasta 0,04 mm. (segin la norma DIN), asi que tenemos una distribucién de
tamaiio entrc 0,09y 0,04 mm. Esta distribucion de tamaiio podria parecer demasiado
dispar, pero cabe mencionar que el empaquetado que se logra al comprimir la mezcla
resulta ser mejor con una distribucién de tamafio amplia, ya que particulas pequefias
quedan atrapadas entre las de mayor tamaiio, reduciendo con esto los posibles huecos

que se crearfan al comprimir el compuesto.

En cuanto a la forma del polvo, ésta resulté ser de forma angular, si observamos Jas
fotografias que se tomaron por medio de microscopfa 6ptica y microscopia electrénica
de barrido, se comprueba que el polvo final tiene una forma de hojuela, que es la forma
tipica angular que se forma al moler un material maleable.

La fotografia mimero 3 tomada por microscopia electrénica de barrido, muestra la

forma tipica que tiene el polvo obtenido por molienda en molino de bolas: es

24



importante observar que la particula de polvo presenta unos surcos a lo largo de la

misma,

Figura No. 3 750 X

Polvo de Zinalco obtenido por molienda,

La alimina en polvo que se utiliz6 para los compuestos, es un polvo comercial de
alimina para metalografia con un tamaiio de 0,05 mm. y de alta pureza. Pruebas de
Rayos X que posteriormente se hicieron, nos dicen que esta aliimina tiene un patrén
estructural que corresponde al de la alimina gama. Para observar el tamafio y forma
del polvo fue necesario dorar la alimina, ya que ésta en su forma pura no conduce
electricidad, y por lo tanto no puede ser fotografiada en el MEB, y si toman fotografias
dpticas, éstas no logran tener un aumento suficiente como para logrario. La fotografia

No 4. muestra los polvos de alimina después de que éstos fueron dorados.

Figura No. 4 750 X

Polvo de alimina dorada.
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3. Mezcla.

Estudios anteriores sobre compuestos de Zinalco y alimina, efectuados por medio de
la técnica de reovaciado, lograron un méaximo de aceptacién de alimina de un 5%, por
lo que al producir nuevamente el compuesto, esta vez por medio de M/P, se trata de
aumentar el porcentaje de retencion de alimina, para asi revisar el efecto que produce

sobre las propiedades mecédnicas del mismo.

Durante el experimento, al tratar de homogeneizar la mezcla de polvos de Zinalco y
alimina, se presentaron diversos problemas por lo cual después de probar diversas

metodologias, se establece el siguiente proceso que los elimina mayormente.

El primer paso es pesar los polvos de los componentes, en los porcentajes
correspondientes para cada pastilla. En la siguiente tabla se muestran los porcentajes
tedricos y reales para cada compuesto. Para esto se utiliza una balanza de precisién
electrénica marca Precisa, que tiene un rango de operacion que va desde .0001 a 200 g.
Los valores que se manejan en el experimento, siempre se referirin al porcentaje

teérico.

Tabla No. | Porcentajes reales y tedricos de las muestras utilizadas

5 0,4989 10,4501 4,5566
10 1,0987 9,9012 11,0966
20 1,8010 71,1994 20,0102

Debido a que conforme se aumenta el porcentaje de alimina disminuye la densidad y
aumenta el volumen de los polvos, es necesario variar el peso de las pastillas para que

todo €l material pueda entrar en la pastilladora,
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Tabla No. 2 Peso de la muestra en gramos

El segundo paso es mezclar imanualmente los polvos de Zinalco y alimina, para asi
integrarios, y evitar la posterior separacion de los componentes durante la molienda, lo
que provoca una dispersion en los valores de las propiedades fisicas finales. Este
mezclado manual hay que realizarlo hasta lograr una uniformidad en el color del
compuesto.

El tercer paso es la mezcla del material en un molino de bolas durante un tiempo de
60 min. Este proceso es necesario realizarlo para lograr una mayor homogeneizacion.

Si se observa la fotografia No. 4 de polvo de Zinalco sin alimina, podemos notar
ficilmente la presencia de surcos a la largo del mismo; en cambio, la siguiente
secuencia de fotos muestra que la alimina afadida en la mezcia se integra a la particula
de Zinalco rellenando los huecos originales, y a medida que el porcentaje de alimina
crece, la particula adquiere una forma mas lisa.

Audn con la integracion de la alimina en los huecos de la particula de Zinalco
original, se observa también que existe una gran cantidad de aldmina dispersa, que no

se adhiere al Zinalco,
Figura No. § 250 X Figura No. 6 250 X

Polvos de Zinalco con 5 % de Polvos de Zinalco con 10% de
alimina, alimina,
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Figura No. 7 250 X

Polvos de Zinalco con 20% de
aldmina

4. Compresion.

Para dar forma a la muestra, se utilizd una pastilladora de acero inoxidable que
tiene las siguientes caracteristicas: didmetro exterior 4 cm., didmetro interior 1.1 cm. y
una longitud de 8 cm (Ver esquema 1).

Para el experimento se fabricaron 5 muestras de cada porcentaje, es decir, 15 en
total, una para cada tiempo de sinterizado y otra para que quedara sin sinterizar como
referencia. Para llenar la cavidad de la pastilladora, el material se surte inmediatamente
después del pesado de la mezcla, para asi minimizar pérdidas que pudieran existir
durante el transporte o almacenaje del compuesto.

Estudios hechos con anterioridad sobre metalurgia de polvos de Zinalco (%) solo,
demuestran que las mejores condiciones para comprimir es hacerlo durante 15 min. y §
ton. de presion en atmdsfera libre, asi que se utilizaron las mismas condiciones para
efectuar la compresion de los compuestos.

Durante la compresién hay que tomar en cuenta que los 15 min. que dura el
proceso, son medidos a partir de que la presion se estabiliza, pues una vez alcanzada la

presion de 5 ton. esta baja rdpidamente debido a que el polvo se encuentra muy
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disperso, y por lo tanto hay que subir la presion en varias ocasiones antes de que ésta
se estabilice.

El largo de la pastilla variaba de acuerdo a los porcentajes de alimina, ya que la de
20% resulta ser mas larga que la de 5%. El didmetro se mantuvo constante en 1,038

cm, para todas las muestras.

Como se menciona en el capitulo anterior, la mejor manera de comprimir las
muestras es usando una prensa bidireccional; en este caso se utiliz0 una prensa
hidréulica horizontal unidireccional marca Ecko, que alcanza una presién méxima de 12
ton. Debido a que se utiliz6 una prensa unidireccional se observa que el lado en donde
se recibe la presion tiene una porosidad mucho menor que el lado contrario, en donde

no se recibe la fuerza, ya que éste presenta una aspecto rugoso.

Esquema No. |

4cm 1.lem

10cm

Pastilladora de Acero Inoxidable.
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Para sacar la pastilla de la pastilladora es necesario aplicar presidn por un extremo
de ella, pues ésta se quedaba atorada dentro. Este problema puede ser reducido
aplicando un lubricante en la pared de la pastilladora, para reducir la friccién que existe

con el polvo.

Las fotografias 8 a 10 tomadas por microscopia dptica, muestran las diferentes
maneras en que las particulas se acomodan al momento de la compresion. Podemos
observar que en las fotografias con 5% de alimina es relativamente fécil encontrar
poros en el compuesto, y mientras que se aumenta el porcentaje de alimina se forma
una matriz obscura, que pudiera confundirse con un poro, en la cual se incrustan las

particulas de alimina.

Figura No. 8 20X Figura No. 9 20X

Zinalco con 5% de alimina Zinalco con 10% de alimina

Figura No, 10 20X

Zinalco con 20% de alimina
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§. Sinterizado de los compuestos.

Para la sinterizacion del compuesto se utilizd una temperatura de 200 ©C,
aproximadamente igual a 0,6 T,. Esta temperatura fue elegida debido a dos razones: la
primera era debido a que para la sinterizacién no debe utilizarse una temperatura que
fundiera el material, ya que de ser asi el proceso no se consideraria como sinterizacién, -
y la temperatura elegida era menor que la temperatura de fusion del componente
mayoritario (Zinalco), que es de aproximadamente 480 OC. La segunda razén es que
existen estudios realizados con anterioridad de M/P de Zinalco puro, con los cuales me
baso para comparar resultados.

La sinterizacién se efectla en una atmésfera libre, en un horno eléctrico. Las
pastillas fueron colocadas sobre recipientes de porcelana para poder manejarlos més
ficilmente. Los tiempos de sinterizado fueron mayores a 10 h, puesto que se sabe que

con un tiempo menor, no ocurren cambios considerables en los compuestos.

Las pastillas fueron sinterizadas de la siguiente manera:

Tabla No. 3 Tiempos de sinterizado de las muesiras

5B 10 0
6B 10 10
] 10 20
8B 10 80
98 10 40
5C 20 0
6C 20 10
1C 20 20
8C 20 80
9C 20 40




Una vez que se cumplié con el tiempo de sinterizacién, las piezas fueron sacadas
inmediatamente y se dejaron enfriar a temperatura ambiente. Durante este proceso no
se notd que existiera un rechazo de alimina por parte del compuesto, a no ser por las
pérdidas durante el manejo de los polvos, no existio mayor rechazo, como se pudiera
esperar, debido a la incompatibilidad que habfan mostrado los compuestos fabricados
por otros métodos.

Ll andlisis de los fendmenos que ocurrieron durante el sinterizado de los compuestos
se deja para un inciso posterior, donde se revisan las fotos mds representativas del
experimento para analizar a su microestructura, y sélo al mencionar la dureza se hace

la diferencia que existio antes y después de este proceso

6. Medicion de la dureza

La dureza implica la resistencia a la deformacién, en el caso de los metales, ésta es
una medida de la resistencia a la deformacién permanente o plastica. Existen varias
teorias para la medicién de la dureza, éstas pueden ser estdticas como Rockwell,

Brinell, Knoop, Vickers o Dindmicas.

La prueba de Rockwell es una de las técnicas mdés utilizadas para medir dureza, ésta
serd usada por ser la mas ficil de interpretar, y la que emplea el equipo mds sencillo.
El principio de la prueba de Rockwell, se basa en una relacién inversa a la medicion
entre la profundidad a la cual un purizén penetra en el material, debido a una carga

mayor, con la profundidad que inicialmente habfa producido una carga menor.
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En el comienzo, una carga menor es aplicada y se establece un cero en la escala,
después se aplica la carga mayor por un periodo, y se remueve, dejando la carga menor
aplicada. El nimero de Rockwell que resulta, es la diferencia de la profundidad entre
la aplicacion de las 2 cargas, El uso de la carga menor es necesario, porque ayuda a la
exactitud de la medicion, ya que la carga pequefia rompe la rugosidad que pueda existir
en el material. Los punzones que se utilizan pueden ser con la punta en forma de
diamante o de esfera de 1/16, 1/8, 1/4 0 1/2 in. La carga que se utiliza depende si se
utiliza Rockwell o Rockwell superficial, ya que el segundo necesita cargas ienores a 3
Kg., mientras que el primero va desde 10, 60, 100 o 150 Kgf. En cuanto a escalas, el
valor de la dureza Rockwell es expresado como una combinacién de un nidmero de
dureza y una escala que representa el punzon y las cargas. Existen 30 diferentes escalas
definidas por la combinacion de los punzones y las cargas aplicadas, para elegir la
adecuada, depende del material con que se esté trabajando. En el caso del Zinalco. se
utilizard la escala Rockwell F, que normalmente se utiliza para aleaciones de cobre y
aluminio.

Una caracteristica importante que debe cuidarse al momento de efectuar una
medicion de dureza, es el espesor, ya que éste debe ser cuando menos 10 veces mayor
que la protundidad, a la cual el punzén va a penetrar, ya que de otra manera, ¢l valor
pucde ser afectado por la dureza propia del aparato con que se esté realizando la
medicion. Existen tablas en donde nos indican el espesor del material, en este caso
utilizando la escala Rockwell F, el espesor debe de ser mayor de 0,508 mm. Una vez
determinado cl espesor, se puede medir la dureza, teniendo cuidado de poner el punzén
cerca de la orilla del material, ya que se puede doblar o fracturar, y si en la medicion
nos resulta un valor menor a 20, la escala debe cambiarse por una menor, ya que en
esos valores no se encuentra calibrada,

Para la medicion de la dureza se empleé un durémetro marca Misawaseki
SeisaKushi, utilizando la escala de Rockwell F, que requiere de un peso de 60 Kgf., y

un punzon con punta de esfera de 1/16 in.

Los valores que se obtuvieron antes del sinterizado se pueden observar en la
siguiente tabla:
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Tabla No. 4 Dureza Rockwell en funcitn del porcentaje de alimina
del compuesto sin sinterizar,

SA S 36
6A 5 36
7A S ki
8A 5 36
9A 5 36,5
5B 10 38,5
6B 10 38
B 10 5
8B 10 38,5
9B 10 35
5C 20 30,5
6C 20 28

' 1Cc 20 2.5
8C 20 3l
9C 20 28.5
SR 0 33.1

—d

(+) Los resultados de las durezas son un promedio de 2 mediciones que se tomaron en cada muestra, en la
misma superficie.

Grifica 1. Porcentaje de alimina vs. Dureza Rockwell F sin sinterizar.
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Medicién de la dureza después de sinterizar.

Después del sinterizado se compara el incremento en la dureza que existié, debido a

la consolidacién de los polvos.

Los resultados se muestran en la tabla S.

Tabla 5. Tiempo de Sinterizado vs, Dureza Rockwell F

5A 0 36,3+
6A 10 45,5¢
1A 20 52°
8A 80 41°
9A 40 37"
5B 0 36,7
6B 10 54,5°
7B 20 550
8B 80 54,5°
9B 40 53,5°
SC 0 29,5
6C 10 40,5°
C 2 450
8C 80 45,5*
9C 40 43
5R 0 1.1,
6R 10 44.2
R 20 “'
3R 80 2,5
9R 40 432

(+) Los resultados son el promedio de dos medidas tomadas en la misma muestra.
(++) £l resultado es el promedic de las cinco muestras antes de sinterizar,

(r) Los resultados fueron obtenides por estudios hechos con anterioridad en Metalurgia de Zinalco Puro
por M. Elizabelh Marlinez
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Grafica 2. Dureza Rockwell F. contra Tiempo de Sinterizado.
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7. Medicién de la densidad.

Para medir la densidad de los compuestos, se utilizaron dos métodos para medir el
volumen. E! primero fue el medir las dimensiones por medio de un vernier, el segundo
se utilizé un multipicnémetro de gases marca Quanta Chrome.

E! Multipicnémetro de gases, es un instrumento disefiado para medir el volumen real
de un polvo o un sélido. La técnica emplea el principio de Arquimedes del
desplazamiento de los fluidos, para determinar el volumen. El fluido desplazado es un
gas que penetra en los poros mas finos para asegurar una méxima exactitud; por esta
razén, es que se utiliza helio, debido a su pequefia dimension atémica, que garantiza la
penetracién en poros de 1 A, y también por su comportamiento como gas ideal. El
multipicnémetro determina 1a densidad de un sélido o un polvo, midiendo la diferencia

de presién, cuando una cantidad conocida de helio a presién fluye a través de un
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volumen de referencia dentro de un recipiente que contiene el sélido o el polvo. El
volumen de referencia se presuriza a aproximadamente 17 psi, el valor exacto serd

medido en la cardtula del aparato, y serd sustituido por P, en la ecuaci6n siguiente:
Vp = Vc"Vr*(Pl* Pz'l)

Donde Vp es el volumen real del sélido o polvo, Vr es el valor de referencia que es
dado cuando se calibra el aparato, que en este caso es 6.46, Vc también se da cuando
se calibra el instrumento, y ¢s 12,83, Por dltimo P, es el otro valor que se lee en la
cardtula después de medir la presion de referencia,

Para el pesado de la pastilla, se utilizd la misma balanza de presidn empleada para la
medicion de los polvos. Se hace notar que como la medicion de la dureza provoca que
en la pastilla aparezca un créter causado por el punzon, ésta tuvo qﬁe ser lijada y pulida
de nuevo, para que la medicién por medio del vernier fuera méds exacta, Las

mediciones que se obtuvieron fueron las siguientes:

Tabla 6, Densidades y porosidades antes de sinterizar (reales y aparenies),

5A 1,9250 03955  0,4045 4,8673 4,75% 2,225t 0,1083
6A 1,9100 04158  0,4020 4,5935 4,7512 3,4331 0,157M
TA 1,9800 04013  0,4146 4,9340 4,7757 3,2084 0,1583
8A 2,0026 04064  0,4189 4,9277 4,7806 2,9852 0,141
9A 1,9852  0,4029  0,4130 4,9273 4,8067 2,4476 0,1206

5B 2,0041 04252  0,4485 4,7133 4,4685 5,1938 0,2448
6B 1,9846  0,4322  0,4451 4,5919 4,4588 2,8986 0,133
7B 1,9531 04169  0,4367 4,6848 4,4724 4,5338 0,214
)] 1,9050  0,4183 0,282 4,5541 4,4489 2,3100 0,1052
9B 1,9367  0,4064  0,4367 4,7655 4,4349 6,9374 0,3306

5C 1,5744  0,3798  0,4035 4,1453 3,9019 5,817 0,2434
6C 1,626  0,37136  0,4197 4,3565 3,8780 10,9836 0,4785
1C 1,6648 0,394  0,4417 4,5068 3,7691 13,3676 0,7377
8C 1,53%2  0,3303  0,3850 4,6600 3,9979 14.2082 0,6621
9C 1,4614  0,3107  0,3738 4,7036 3,906 16,8807 0,7940

SR 4,9553 4,9998 0,8980 0,0445
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Dentro de la tabla No. 6, Vp es el volumen por picnémetro, Va el volumen aparente;

Dp densidad por picnémetro; y Da es densidad aparente.

Gréfica 3 Porcentaje de porosidad contra Porcentaje de alimina
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Se midi6 la densidad de la barra original de Zinalco extruido, que di6 como
resultado un valor de 5.211 g/cm3, que muy similar a la que se tiene como referencia

para el Zinalco, que es de 5.4 g/cm3,

Medicion de la densidad después de sinterizar.

Después de sinterizar se midieron los volimenes de los compuestos por las dos
técnicas antes explicadas. En este paso también se tuvo que lijar y pulir las nuevas
marcas dejadas por el punzén al momento de medir la dureza.

Los resultados fueron los siguientes:

Tabla 7. Densidades y porosidades antes de sinterizar (reales y aparentes).

o~

5A 0 18186 03848  0,3824 4,7261 4,7558 0,6284 10,0297
6A 10 1,7671 0,3812  0,3723 4,6372 4,7480 1,0239 0,1108
TA 20 1,8249  0,3806 0,884 4,7947 4,6985 2,0064 0,0:)62
9A 40 1,8497 0,3883 0,3994 4,7635 46312 2,71774 0,0357
8A 80 1,8938  0,3977 0,4004 4,7619 4,7262 0,7497 0,1323
5B 0 1,8665 0,4207 04180 4,4366 4,4653 0,6469 0,0287
6B 10 1,8344 0,4014 04248 4,5700 4,3133 5,507 0,2517
B 20 1,8047 0,4047 0,406l 4,4594 4,4439 0,3475 0,0155
9B 40 1,8126 0,4067  0,4078 4,4568 4,4448 0,2693 0,0363
8B 80 1,7724 0,4035  0,4002 4,3925 4,42¢8 0,8264 0,0120
5C 0 1,4629 0,3398  0,3784 4,2757 3,8396 10,1995  0,4361
6C 10 1,4716 0,3556  0,4023 4,1383 3,6579 11,6086  0,4804
7C 20 1,3687 0,3355 0,3571 4,0799 3,8328 5,7802 0,2471
9C 40 1,3985 0,3393  0,3398 4,1145 3,8991 5,2351 0,2154
8C 80 1,349 0,3237  0,3638 4,0926 3,8841 5,0946 0,2485
SR 0 4,9553 4,9998 0,8980 0,0445
6R 10 5,0923 4,9559 2,6786 0,1364
7R 20 4,9514 4,8941 1,1572 0,0573
9R 40 4,9966 4,9811 0,3102 0,0155
8R 80 5,0412 4,9311 2,1840 0,110t
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Grifica 5 Porcentaje de porosidad Vs. Tiempo de sinterizado (hrs.)
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Grifica 7  Densidad Rea} Vs. Tiempo de sinterizado (hrs.)

Densidad real Vs, Tiempo de sinterizado
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8. Microestructura del Zinalco por M/P.

8.1 Microscopio Electrdénico de Barrido.

Para obtener la microestructura del Zinalco se utilizé un microscopio electrénico de
barrido, debido a que de &l se obticne un gran enfoque, una relativa facil interpretacién
de la imagen, y una preparacién de muestras relativamente sencilla,

El Microscopio electrénico de barrido describe una imagen en tres dimensiones de la
superficie del objeto en cuestion. Los principales componentes del Microscopio
Electronico de Barrido (MEB) se encuentran descritos en la esquema No. 2. El rayo de
electrones es emitido por un cétodo de carburo de tungsteno caliente, y es enfocado por
un sistema de lentes magnéticos (usualmente 2 lentes condensadores y un lente objetivo)
a un didmetro menor (aproximadamente 100 A). Los voltajes de aceleracién son de
1,000 a 50,000 V, la corriente de electrones primarios desde 1078 a 1077 A,

Para generar el vacfo es requerida una bomba, que usualmente es un bomba de
difusion.

El rayo de electrones barre el espécimen como lo hace un cinescopio en una TV. Un
generador de barrido controla la corriente de busqueda (scannings coils) y desvia el
rayo a lo largo de lineas paralelas muy juntas. La amplificacion se controla ajustando
los deflectores (deflection coils); €l rango normal es de 10 a 50,000 X. Los electrones
excitados por el rayo de electrones son emitidos de la superficie del espécimen y son
recogidos por un detector de electrones. La corriente de electrones que golpea el
detector es menor que la corriente primaria (aproximadamente 10-12 A) y debe ser
amplificada. El amplificador controla el brillo. Para desplegar la imagen se utiliza un
monitor de aproximadamente 1000 a 4000 lineas, el cual puede ser fotografiado por una

cimara,
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Esquema 2

Microscopio electronico de barrido (MEB)
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8.2 Preparaciéon de muestras,

Aunque es relativamente ficil la preparacion del espécimen para analizarse por
MEB, existen pasos que deben de seguirse para lograr una imagen correcta de la

estructura de ella.

Generalmente a la superficie a la que se tiene que investigar su estructura hay que
prepararla para examinarla, ya sea a simple vista, microscopio Optico, microscopia
electrénica, Rayos X. Todas estas técnicas involucran la reflexién de algin tipo de

radiacion de la superficie; la imagen de la superficie se forma a partir de la reflexién
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que pueda llevar a variar la estructura a discutir; por tanto es necesario la preparacion
de la muestra, ya sea por algin medio quimico o fisico.

Los pasos que se siguieron para la preparacion de la muestras fueron:

Lijado

Para lograr un acabado que pueda utilizarse para analizarse por MEB, se debe
empezar por un lijado Ef lijado cs el primer paso para la preparacion de las muestras;
la lija es un tipo de arreglo ordenado de particullas abrasivas sujetas firmemente sobre
un papel, que actda en forma dc una herramicnta cortante sobre la superficie del
material, desvastandola segin el nimero de abrasivos que se utilicen,

Hay que empezar rebajando la superficie en diferentes lijas de agua, empezando con
la lija de 320, luego se pasa a una lija de 360, lija de 400, y por ultimo lija de 600. El
proceso termina cuando se observa que las rayas que existen en la superficie del

material tengan la misma direccion.

Pulido

Después del lijado, en la superficie de la picza, todavia existe rugosidad que hay que
eliminar en la mayor cantidad posible, para esto se usa el pulido. Para pulir utilizamos
particulas abrasivas que no estan sujetas, pero que se encuentran suspendidas en un
liquido, el cual a su vez se encuentra entre las fibras de algin tipo de pafio. El objetivo
es producir un acabado que refleje muy bien la radiacion, sin ningdn tipo de rayado,
conaocido como un acabado espejo.

Existen diferentes tipos de pafo para pulir: la seleccion se basa en el tipo de
material que se quiera pulir, el liguido utilizado, y las particulas abrasivas. En este
caso s¢ utilizd un paiio Leco Pan K de 8 in., y como abrasivo pasté de diamante de un

tamaiio de 0.5 m. Para el pulido se utilizé una pulidora centrifuga marca Leco GP-10.,
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El proceso de pulir duré aproximadamente 3 horas por muestra, y consiste ¢n apoyar la
pieza sobre el paiio, la cual gira a un velocidad constante, tratando de apoyar la pieza
lo mis horizontalmente posible, y sin apoyar con demasiada fuerza, ya que puede

producir ralladuras.
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8.3 Analisis de las fotografias del MEB

Luas muestras de Zinalco M/P fueron preparadas por el proceso descrito en la seccién
anterior, y observadas por medio del microscopio electrénico de barrido para analizar su

microestructura,

Para poder hacer un andlisis de las microestructuras de los compuestos Zinalco - alimina,
primero es necesario revisar las microestructuras del Zinalco extrufdo, y la del Zinalco sin

alimina preparado por medio de metalurgia de polvos, para poder establecer una comparacion.

El'Zinalco extrufdo (Figura 11), tiene una microestructura de perlita, formada por ldminas
alternadas de fase obscura o (solucién sélida rica el Al) y ldminas de fase clara n (solucién
s6lida rica en Zn), también se observan dominios de fase o y dominios de fase n. Por otro
lado, en el Zinalco M/P sin alimina (figura 12) predomina la microestructura granular, con

zonas que conservan la microestructura de perlita tina,

Figura No 11 1500 X  Figura No 12 1500 X

Zinalco extruido Zinalco M/P sin alumina sin sinterizar,”

Durante el sinterizado del compuesto de Zinalco M/P sin aldmina, podemos observar que en
las primeras 20 horas précticamente todos los dominios de perlita fina se transforman en

microestructura granular, después de 20 hrs se observa que continda el crecimiento en los

46



granos y el proceso de unién entre las particulas de polvo. En 40 horas y 80 horas, el
crecimiento de grano es més apreciable.

Se analizé primero la microestructura del compuesto con 5 % de alGmina sin sinterizar, en
esta muestra se observo que la microestructura es similar a la del Zinalco M/P sin aldmina, es

decir, se presentan dominios de perlita y dominios de grano fino, como se puede ver en la

figura 13. Se observa también que los bordes entre partfculas estdn més definidos que en la’

muestra sin alimina, esto se debe a que en este compuesto la superficie de las particulas de
Zinalco estdn completamente cubiertas por la almina, es decir todos los surcos y poros estdn
llenos con ésta (Ver Figura 5), lo que provocd que al compactarse los polvos, los bordes

quedaran més marcados,

Figura No, 13 1500 X

Zinalco M/P con 5% de alimina sin sinterizar

Al sinterizar los compuestos podemos observar que las muestras con 5 % de alimina
(Figura 14) muestran un comportamiento similar al de las muestras sin alimina, ya que
también durante las primeras 20 hrs de sinterizado, en el compuesto se ha transformado la
microestructura perlftica en microestrucutra de grano fino. En este caso se observan regiones
grises dentro de las partfculas sinterizadas, suponemos que éstas pueden formarse por difusién
de alimina hacia el interior de la partfcula, debido a que tanto la alimina como la fase o tienen
coherencia en su estructura; sabemos que el tamaiio de la alimina dificultarfa la ditusién, pero
estas zonas grises se localizan muy cerca de los bordes de las partfculas lo que indica una

difusién de corto alcance. Como en las muestras de Zinalco sin alimina, ¢l compuesto con 5%
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de la cerimica, también presenta unién entre algunas de las partfculas de polvo como

consecuencia del proceso de ditusion.

A partir de las 40 horas de sinterizacién continga el proceso de difusion entre particulas y
existe crecimiento en el tamafio de grano de la microestructura, como se puede observar en la

figura 15.

Figura No 14 2000 X Figura No 15 2000 X

Zinalco M/P con § % de alumina 20 hrs de
simerizado. sinterizado.

En los compuestos con 10 y 20 % de alimina surge el mismo comportamiento de cambio en
la microestructura debido a la sinterizacién, ver figuras 16 y 17, El aumento en el porcentaje
de alimina produce una capa de la cerdmica que rodea las partfculas de zinlaco, lo que dificulta
la ditusién de material entre una partfcula y otra, por lo que disminuyen las uniones entre ellas.

En la figura 16 podemos observar mds claramente la formacién de la “fase gris” en los

bordes de las particulas de Zinalco en polvo, debido al aumento en el contenido de alimina,

Figura No 16 1500 X Figura No 17 1500 X

2inalco con 10% de aldmina sinterizado 80 hrs. Zinalco con 20% de alumina sinterizado 20 hrs,
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9. Difraccién por Rayos X

9.1 Principios de la difraccién por rayos X

El método de difraccion por rayos X es de los mds utilizados para estudiar la
estructura de las muestras. El proceso consiste en hacer incidir un rayo de rayos X en la
superficie del material; una parte se absorbe, otra se dispersa, y parte se transmite sin
modificar. La dispersion de diferentes electrones de Rayos X interfiere entre ellas, y

produce un patrén de difraccién con un dngulo especifico.

En el espectro electromagnético los rayos X se encuentran entre los rayos
ultravioleta y los rayos gama. Los rayos X utilizados para el anélisis estructural tienen

una amplitud de onda entre 0.05 a 0.25 nm.

Los rayos X al incidir sobre los planos cristalinos van a ser difractados de acuerdo a

la ley de Brags.

20 sen® =M\

Donde A es la longitud de onda de los rayos X, 8 la distancia interplanar del cristal
y © el 4ngulo de incidencia.  Por lo tanto, si conocemos A de los rayos X y 6 el
4ngulo de incidencia medido en un cuadrante del difractémetro, podemos determinar la
8 del material, y por comparacién con tablas de distancias interplanares podemos

entonces determinar la estructura del material,
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9.2 Andlisis de los difractogramas deRayos X de polvos,

Se analizaron por el método de difraccidn de rayos x de polvos, todas la muestras de este
experimento. Se efectian pruebas de difraccion sobre las muestras con 5,10 y 20% de alimina
para poder determinar el efecto de la cantidad de alimina agregada sobre las fases presentes en
¢l Zinalco original. Por otro lado, se determina ¢l efecto del tiempo de sinterizado en los

patrones de difraccién de los diferentes compuestos.

La grafica No 8. muestra el comportamiento de los compuestos de Zinalco con §, 10 y 20
% de Alamina sinterizados durante 10 horas, en ella podemos observar los picos caracterfsticos
de cada componente principal del Zinalco; fase ., fase v, y la fase intermetdlica v', Se obseva
que a medida que se aumenta el porcentaje de alimina en la muestra el pico caracterfstico de

ésta aumenta (20 ~ 65),

En la gréfica No. 9 se muestra el comportamiento del compuesto de Zinalco con 10% de
alimina sinterizados a diferentes tiempos. No se muestran cambios apreciables en las
reflexiones de los gases del compuesto sinterizado comparado con el material sin sinterizar.

Difractogramas de las muestras con 5y 20 % de alimina también mostraron el mismo

comportamiento, ya que en ellos tampoco fue posible observar un cambio apreciable

En las muestras con 20% de alimina, al igual que enlas muestras anteriores se observa que no
existe un cambio debido a la sinterizacién, * Si comparamos los compuestos con 20% de la
cerdmica con el Zinalco extruido, notamos que se di6 una transformacion de fase € - ', que
se cree es ocasionada por el proceso de molienda. La transformacién también se aprecia en las

muestras con 5 y 10% de la cerdmica.
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Gréfica 8 Zinalco con 5, 10 y 20 % de alimina sinterizado 10 hrs.
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Gréfica 9. Zinalco con 10 % de alimina sinterizado a diferentes tiempos
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Gréfica 9. Zinalco con 10 % de alumina sinterizado a diferentes tiempos
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Grifica 10. Zinalco con 20% de alumina Vs. Zinal¢o puro
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CAPITULO IV Conclusiones.

Los resultados que se obtuvieron durante el desarrollo de esta tesis son:

e Es posible preparar compuestos particulados Zinalco - alimina utilizando procesos de

metarlurgia de polvos,

o Se estudiaron los compuestos con 5, 10 y 20% de aléimina sin sinterizar y sinterizados
durante 10, 20, 40 y 80 horas. El compuesto que present mejores propiedades, en cuanto a
dureza Rockwell F, es el compuesto con 10% de alimina sinterizado 10 horas; esta se puede

observar en la grifica No.2 del capftulo 3.

o Se observa que al agregar alimina al Zinalco para formar los compuestos, existe un
incremento ¢n la dureza de estos @ltimos, para los porcentajes con § y 10% de cerfmica,
Cuando se agrega 20% de alimina la dureza disminuye como se observa en la gréfica No. 1.

Los estudios de microestructura, dureza, y difractogramas, realizados en este trabajo nos
permiten sugerir que este incremento en la dureza se debe a la presencia de la cerdmica, ya que
ésta por sf misma tiene una mayor dureza que el Zinalco; ademds, la diferencia en el tamafio de
las partfculas entre el Zinalco y la alimina permite que al compactarse |a muestra exista un
mejor empaquetamiento entre polvos.  Cuando aumentamos el porcentaje de alimina a un
20% en el compuesto, el empaquetamiento entre partfculas ya no es muy bueno, ya que
aumentan las interfaces de alimina entre partfculas de Zinalco, que dificultan el contacto entre

ellas.
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* Al sinterizar los compuestos, se observa que para todos lns porcentajes de alimina en el
compuesto, existe un incremento e la dureza durante las primeras 10 horas, y después
pricticamente se mantiene estable, ver grifica No 2,

Tanto en las muestras de Zinalco sélo, y los compuestos con ahimina, el incremento en la
dureza puede atribuirse a que durante las primeras 10 horas de sinterizacion, la perlita fina que
aln existe en los compuestos sin sinterizar pricticamente desaparece durante este periodo, esto
se ve en el inciso 8.3 del capitulo anterior, donde se analizan las microestructuras de los todos
los compuestos. También se sugiere que el proceso de union que existe entre las partfculas de
polvo de Zinalco debido a la sinterizacion, ayude al aumento en la dureza, ya que las particulas
de polvo se consolidan méds que en los compuestos sin sinterizar; también es posible que en los
compuestos de Zinalco - alimina, la difusién de la cerdmica hacia el interior de la estructura
granulr de las particulas de Zinalco, las llamadas zonas “grises” , ayuden al incremento en la
dureza final.

Después de las 10 horas de sinterizacién, las fotograffas del microscopio electrénico de
barrido muestran que no existe un cambio apreciable, sdlo un pequefio incremento en el tamafio
de los granos de la microestructura, y continta el proceso de unién entre partfculas de polvos

de Zinalco.

o La densidad de los compuestos disminuye con el aumento de la cerdmica y la porosidad
aumenta, ver graficas 3 y 4, La disminucién en la densidad como era de esperarse es debido a
que la cerimica tiene menor densidad que la del Zinalco, y por lo tanto al aiiadir més
porcentaje de un material con menor densidad, la densidad de! compuesto disminuyd, la
porosidad aumenta, debido a que aunque existen zonas con mejor empaquetamiento por la
diferencia de tamafio entre fas partfculas de Zinalco y alimina, la alimina también produce
friccion que provoca que las particulas de Zinalco no empaqueten bien, ya que durante la

compactacion la fuerza de friccién impide el deslizamiento entre los polvos.

¢ Con la sinterizacion la densidad no varfa mucho, précticamente permanece constante, ver
gréfica 6., lo que indica que el proceso de unidn entre partfculas, aunque existe, no es muy

significativo, ya que aunque es posible observar la fotogratias obtenidas por medio del MEB un
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uniones no fueron lo suficientemente grandes como para que se notara un cambio en la

densidad del compuesto.
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Sugerencias para continuar la investigacién

¢ Como el compuesto con 10% de alimina sinterizado durante diez horas es el producto
con mejores propiedades de dureza que presenta, se sugiere continuar con estudios de otras

propiedades ffsicas.
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