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ABSTRACT.

Samples of zinalco in pressed powder form (P/M zinalco) and
particle composites zinalco-5wt.% alumina (Z5A), zinalco-7wt.%
graphite (Z7G) and zinalco-5wt.%% hydroxyapatite (Z5H) were
prepared by powder metallurgic methods for the first time. Density,
Rockwell F hardness and conventional yield stress in compression
test, which were not studied before, were determined.

The starting material was extruded =zinalco filing,
been ball-milled in order to reduce iis particle
thermal energies invoived in the grinding process
zinalco phase transformation.

which has
3ize. Elastic and
lead to the € — '

Zinalco powder- and the different mixtures of zinalco-ceramic,

are compacted in air, using a pressure of 578 MPa, to form cylinders
of 8 mm height by 9,8 mm diameter.

The measured average density on the P/M zinalco cylinders
was 5,0 g/cm3; these figures remain constant even after the
sintering. The density figures are 4,6; 4,5 and 4,4 g/cm3 for Z5H,

ZS5A and Z7G compounds respectively. in each case a porosity less

than 10% was observed, demonstrating that a gcod compactness was
achieved.

The addition of ceramic phases to =zinalco resulted
increase in hardness; during sintering the welding of
particles to each other led to an additional increase in hardness. The
highest vaiue in hardness was shown by the composite zinalco-

7wt.% graphite, which exhibited an almost constant value,
independent of the sintering process.

in  an
zinalco



An important result
metallurgy methods
lower temperatures

of this research was that
led to a superplastic behavior
(room temperature)

powder
of =zinalco at

and higher strain rates
(10-3 a 0,1 s-1) than cast zinalco. Sintering (20 h, 200°C) produces a

decrease in strain rates (104 a 103 s-') needed for superplasticity.

The Z5H composite showed a superplastic behavior
rate sensitivity index=0,38) for strain rates
2x10-3 s-1; at this range the Z5A composite strains plastically
(m=0,28). Regarding superplasticity, the Z5A composite showed a
behavior similar to that of unsintered P/M zinalco. The Z7G

composite increased considerably its hardness and fragility, and no
superplasticity was observed.

(m=strain
between 10-4 and

The microstructural changes in P/M zinalco and in the Z5A and
Z5H compounds, as a resuit of compression tests at room

temperature, show thai the strain mechanisms are: powder particle
sliding and grain stiding.



RESUMEN.

Se prepararon muestras de zinalco en polvo consolidado,
designaremos zinalco M/P, utilizando por primera vez técnicas de
metalurgia de polvos. Con estas mismas técnicas se prepararon los
compuestos particulados zinalco-5% alumina (Z5A), zinalco-7%
grafito (Z7G) y zinaico-5% hidroxiapatita (Z5H) que no se habian

podide preparar con otros meétodos, y se caracterizaron sus
propiedades.

al que

El zinalco en polvo se obtiene a partir de limadura de zinalco
extruido, la cual se somete a un proceso de molienda

mecanica para
reducir su tamano.

Las energias elastica y térmica de la molienda,

favorecen la transformacidn de fase & -— ' en el zinalco.

E! zinalco en polvo y las diferentes mezclas zinalco-ceramica,
se compactan en atmostera de aire, utilizando una prasion promedic de

578 MPa, para tormar cilindros de aproximadamente 8 mm de aito por
9.8 mm de diametro.

La densidad promedic medida sobre los cilindros de zinatca M/P
es de 5,0 g/cm3; este valor se mantiene practicamente constante aun
después del sinterizado. Los valores de densidad son 4.6, 4,5 y
g/cm3 para Z5iHH, Z5A y Z7G respectivamente.
observo una porosidad menor al 10%,
buena compactacion.

4.4
En todos los casos se
esto indica que se logro una

La presencia de la fase ceramica dentro de!
aumentc en la dureza; durante et
particulas

zinalco, producc un
sinterizadao, la soldadura entre
de zinalco en polvo origina un aumento adiciona! en la
dureza tantc en el zinalco M/P como en los compuestos zinalco-5%

alimina y zinalco-5% hidroxiapatita. El compuesto zinaico-7% gratito

presento el valor de dureza mas aito entre los compuestos preparados,



esta dureza se
independientemente de
Un resultado

mantiene practicamente
la sinterizacion.
importante de este trabajo
metalurgia de polvos permiten
comportamiento de tipo

constante,

tue que las técnicas de
que et zinalco muestre
superplastico a lemperaturas menores
{temperatura ambiente) y valores de rapidez de detormacion mayores
{10-3 a 0,1 s-') que el zinalco

un

fundido. La sinterizacion (20 h, 200°C)
produce una disminucion en la rapidez de deformacion necesaria pania
superplasticidad (103 y 103 s-').

El compucesto Z5H tuvo un comportamiento de tipo superplastico
{m=indice de sensibilidad a la rapidez de deformacion. 0,38)
valores de rapidez de detormacion entre 107 y 2:103
compuesto Z5A, en esle intervalo. se deforma
(m=0,28). Considerando la superplasticidad, el
muestra un comportamiento similar

para
s, el

plasticamente
compuesto Z5A
al del zinalco M/P sin sinterizar.
El compuesto Z7G aumento considerablemente su dureza y fragitidad, vy
no mostro superplasticidad..

Los cambios en la microestructura de! zinalco M/P y de los
compuestos Z5A y Z5H, asi como los resullados de las pruebas de
resistencia a la compresion a temperatura ambiente, indican que sus
mecanismoes de deformacion son: deslizamiento entre las particulas de
polvo y deslizamiento entre los bordes de grano.



INTRODUCCION.

Los materiales
madera y la piedra,
prehistoria.

compuestos no metalicos naturales, como la
han sido expiotados por el hombre desde la
Los materiales compuestos © “composites® se producen
cuando dos materiales se combinan produciendo propiedades que no
pueden ser obtenidas en los materiales originales {1-4}.
compuestos pueden ser diferentes combinaciones entre metal,
ceramica y polimeros [4]. Estos materiales pueden seleccionarse para
proporcionar combinaciones poco usuales de rigidez, resistencia

mecanica, peso, resistencia a la corrosién, dureza, conductividad,
etcétera [1].

Los

Los materiales compuestos se clasifican en tres categorias:

con
particulas (refuerzo discontinuo), con fibras y laminares (refuerzo
continuo), dependiendo de las formas de los materiales. Si las
particulas de refuerzo se encuentran uniformemente distribuidas, los
compuestos particulados tienen propiedades isotréopicas; los
compuestos fibrilados pueden ser tanto isotropicos como
anisotropicos; los compuestos faminares siempre tienen un

comportamiento anisotrépico [4].

Los compuestos con matriz metalica (CMM) tienen una historia
mas reciente; es aproximadamente en los ultimos 40 ahos de este
siglo que su resistencia altamente especifica y su dureza bhan
empezado a ser explotadas [2].

Los materiales compuestos con matriz metalica tienen

una

amplia variedad, por lo que es conveniente distinguir entre los
compuestos estructurales y funcionales {1,2)]. Los compuestos
estructurales

se emplean principalimente

debido a sus propiedades
mecdanicas, mientras que

se emplean por tener
quimico, etcétera [1-4].

los funcionales
caracteristicas especiales de tipo eléctrico,

3



Por su estructura,

existen dos tipos basicos de materiales
compuestos. Los compuestos fibrilares tienen una funcion
esencialmente estructural (por ejemplo el concreto reforzado
varillas) y los compuestos

con
con particulas que incluyen muchas
combinaciones poco frecuentes de propiedades y no necesariamente
mejoran la resistencia {2,3).

Los compuestos en los que se utilizan
una matriz metalica, brindan
y la relativa
metalicas,

particutas para retorzar
la oportunidad de combinar la ductilidag
facilidad de manejo de los metales o de las aleaciones
con {a alta resistencia. dureza y baja densidad de las
particutas de ceramica; los materiaies compuestos
en este trabajo pertenecen a este tipo.

que se estudiaron

utitizando el
consiste en mezclar
poivo,

En esiudios previos se prepararon compuestos zinalco-alumina vy
zinalco-grafito

metodo de reovaciado {5). Este méatode
el zinalco an estado fundido y los retuerzos an
con ayuda de batido mecanico. Con este meétodo no se logro
homogeneizar a fos compuestos y la cantidad de particulas de refuerzo
retenidas

dentro de cada tipo compuesto
aproximadamente 1%, cn volumen para la aldmina y menos del 3% en

volumen para el gratita. En  algunos articulos publicados
recientemente se ha reportado que la metalurgia de polvos permitio

fue muy baja,

preparar compuestos con  matriz metalica de
compuestos presentaron deformacion

aluminio,
superplastica
aita de rapidez de detormacion [6.7,8].

en

estos
regiones de

En estle trabajo se propuso utilizar métodos de metalurgia de
poivos para la preparacion de compuestos con matriz metalica de
zinalco, reforzados con particulas. Las particulas de refuerzo que se
utilizaron en la preparacién de estos compuestos fueron, y-alumina
(A1203), grafito e hidroxiapatita [Ca.g{PD.a)s(OH)21. El objetivo de este
trabajo fue, efecto de tlas

estudiar el condiciones de detformacion
plastica sobre las propiedades mecanicas y la microestructura de los



compuestos con matriz
método.

Para fines
capitutos. En el
importantes de
metalica;

metdlica de zinalco preparados por este

de presentacidn, esta tesis se dividio en cuatro
capitulio 1 se detallaron algunas caracteristicas
la aleacion zinalco, que se utilizé como matriz

también se resumieron los aspectos fundamentales de los
procesos que se utilizaron durante el desarrolio de esta tesis.

En el capitulo 2,

se describen las condiciones en
prepararon

los compuestos zinalco-ceramica.
los metodos utilizados para caracterizar a

las que se
y se descrnben también
los compuestos preparados.

El capitulo 3 se describen las caracteristicas de
utilizados. Se presentan las microestructuras
materiales y se prasentan los resultados
dureza Rockwell

los poivos
caracteristicas de los
obteruidos para densidad,

F y resistencia ala compresidon del zinalco M/P y de
los diferentes compuestos.

En el capitulo 4 se hace el andlisis y discusion de los resultados
obtenidos. Finalmente se presentan las conclusiones de este trabajo vy
una lista de la literatura consultada durante la investigacion.




CAPITULO 1.
ANTECEDENTES.

1.1 ZINALCO MR, PROPIEDADES Y APLICACIONES.

La familia de aleaciones denominada Zinalco MR es el resuitado
de un programa de investigacion y desarrollo conjunto sobre el zinc y
sus aleaciones, entre el Instituto de Investigaciones en Materiales de
la Universidad Nacional Autdnoma de Meéxico y la industria mexicana
[9-111.

€l zinalco es una aleacién cuya composicion esta alrededor de la
composicién eutectoide dentro del sistema 2Zn-Al (fig. 1.1)., es decir,
aproximadamente 78%2Zn-229%Al. Esta composicion se meodifica con
adiciones de 2 a 5% de cobre o bien con adiciones de magnesio, que
permiten graduar sus propiedades dependiendo de la aplicacion a la
que se les destine. Esto da origen a las denominaciones Zinaico I, If,
etcétera, dejando en libertad esta notacion para aumentar la familia

[91.

El zinalco es un material que cuenta con una alta resistencia
mecanica (380-410 MPa), comparable con la del aceroc de bajo carbono
(462 MPa para el acero SAE 1010). Se introduce en el mercado nacional
a precios altamente competitivos en comparacion con otras
aleaciones, debido a gue su principai componente es el zinc, metal det
que México es importante productor a nivel mundial. Las
caracteristicas microestructurales de! zinalco, o hacen apto para ta



fabricacion de una amplia gama de productos mediante procesos
convencionales de transformacion [11].

1.2 MICROESTRUCTURA.

De acuerdo con Negrete [12], "para propdsitos de aplicacidén
practica” se considerara vaiido el diagrama de equilibric mostrado en
la figura 1.1. En este diagrama observamos que para una composicion
cercana a la composicion eutecloide 78%Zn-22%Al 4 para
temperaturas menores a la temperatura eutectoide (=277~°C), la
aleacion esta constituida por dos fases estabies a y n.

Porcentaje atédmico de Zinc

[ 10 20 30 a0 =3 [
%0

o -
.
o =
-
=2
< <1058
-
o
a 3
E Eed ==
- + .
1
.
'
'
i
s
L w 23 = <40 20 (=~ o ©d bl 100
Al Zn, % peso Zn
J.L. Murray, 3583,
Fig. 1.1 Diagrama de equilibrio del sistema Zn-Al [13,14]).




La fase o es una solucion solida rica en aluminio cuya estructura
se basa en la estructura de éste, cubica centrada en las caras (CF). La
fase 7M. es una solucién solida rica en zinc basada en la estructura del
zinc que es hexagonal compacta (HC). Al calentar la aleacion por
encima de la temperatura eutectoide, las fases « y 11 se transforman
en una fase unica, con la misma estructura que el aluminio, esta fase
de alta temperatura tiene un parametro de red muy semejante al del
aluminio a temperatura ambiente (4.049A), manteniendo la estructura
ordenada de éste con una estequiometria ZnAl. Al elevar la
temperatura de la aleacion binaria por encima del eutectoide, se cruza
por una region de dos fases antes de llegar a la region de una sola
fase.

La forma geométrica que toman las fases « y n. depende de la
trayectoria seguida durante el enfriamiento. Como ya dijimos, el
intervalo de temperatura entre 275 y 420", es la region en donde el
zinalco adquiere una estructura atomica identica a la del aluminio
(cF). Si se entria rapidamente, la estructura resultante esta formada
por granos muy finos de fase o y n de aproximadamente 1um de
diametro. Esta estructura se ongina por una descomposiciéon espinodai
de la fase de alta temperatura. Si se enfrian lentamente las fases o y
n se arreglan en forma de laminas aliternadas dando una estructura
periitica similar a la observada en los aceros. En ambos casos los
granos o las laminas son tan finos que sodlo son observables con ia
ayuda de las técnicas de microscopia electrénica. Su ancho, o
diametro, es menor a 3 micrémetros [12].

Al adicionar cobre en cantidades menores de 1% para modificar
la aleacion eutectoide 78%Zn-22%Al, eéste se disuelve totalmente
dentro de la fase M rica en zinc y no da lugar a la formacion de nuevas
fases como se pudo observar por difraccion de rayos X. Al agregar
cantidades mayores de 1% dentro del sistema binario Zn-Al en la
raegion rica en Zn, se formaran dos fases que contienen cobre, estas se
designan & y t' [12].



La fase € es un compuesto intermetdlico de cobre y zinc con una
estequiometria cercana al CuZng o CuZng, su estructura es hexagonal

compacta [15). La fase 1t' tiene wuna estructura romboedral, su
estequiometria es cercana a CuZnsAla {16].

La cantidad relativa de una u otra fase, esta gobernada por la

composicion quimica y por la temperatura. En general, para aleaciones
con contenidos menores a 19 de cobre y con 21% de aluminio, la fase
con cobre que se presenta a temperatura ambiente es t', la cual es la
tfase de equilibrio en estas condiciones de composicion y temperatura
{12]. Las aleaciones con contenidos de cobre mayores a 1% forman

la
fase ¢ a alta temperatura;

ésta se mantiene de manera inestable a
temperatura ambiente debido a que la transformacion de tase £ a fase
T' ocurre con una gran lentitud.

Los esfuerzos dedicados a la investic '‘~iédn y desarrollo de el
zinalco, nos han llevado a ta acumulaci de un sinnumero de

conocimientos acerca de las diversas tecnologias de extrusion [12,

17-19]1. laminacion [20], fundicion [21-23], colada continua [24] vy
superplasticidad [25-27] que es la propiedad mas

interesante que
presenta esta familia de aleaciones.

1.3 SUPERPLASTICIDAD.

Recibe el nombre de superplasticidad, la habilidad que tienen

algunos materiales cristalinos para resistir grandes deformaciones en
tension o compresién antes de tallar,

para una temperatura y rapidez
de deformacion dadas [28-30].

La superplasticidad en los metales se refiere a la propiedad que

tienen algunas aleaciones, dentro de ciertos rangos de composicion

quimica e historia termomecanica, de exhibir elongaciones mayores al
100% sin reduccién localizada de area (cuello), mientras

que los
metales convencionales toleran elongaciones muy inferiores

al 50%.

=]



También se han encontrade valores de alta ductilidad en aleaciones
superplasticas durante pruebas de torsion, compresion y dureza [28].

ta superplasticidad se puede inducir en materiales que se
procesan con un tamano de grano ultrafino estable a la temperatura de
deformacion (z 0.4 Tm, donde T, es la temperatura de fusién en grados
absolutos) y en aquellos que estan sujetes a condiciones ambientales
especiales, por ejemplo, cicios térmicos a traveés de un cambio de
fase. Estas dos categorias se conocen mejor como superplasticidad
“estructural” y "ambientat”, respectivamente [28].

La superplasticidad estructural en aleaciones Zn-Al se reporto
por primera vez en 1945 por Bochvar y Sviderskaya [30]. La figura 1.2
muestra la alta ductilidad que se puede alcanzar en el sistema Zn-Al ,
también enfatiza la importancia de la aleacion Zinc-20%aluminio muy
cerca de la composicidon eutectoide {31].

700
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Fig. 1.2 La variacié de la 5n pliastica con ta temperatura para
1 lones zir i de diferente contenido de zinc [31].

El mayor interés comercial en la superplasticidad se debe a la
posibilidad de utilizar la gran ductilidad uniforme asociada con este
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fenémeno. aunada a un flujo de esfuerzos relativamente bajo, para
producir piezas con tormas complejas a costos muy bajos.

El comportamiento mecanico de los materiales superplasticos
puede ser representado de manera general por la ecuacion:

G =BE"

)

donde o es el esfuerzo de flujo, € es la rapidez de deformacién, "m" es
el coeficiente o indice de sensibilidad a la rapidez de deformacion vy
tiene considerable significado en ia determinacién de la estabilidad
del fiujo; B es una constante que
temperatura y el
[28,29,34-36].

incorpora !a dependencia con fia

tamano de grano que exhibe el flujo superplastico

Los materiales superpiasticos

generalmente exhiben una
relacidn sigmoidal en una grafica

logaritmica de O contra €& como se
muestra en la figura 1.3(a), de manera que los valores de m son bajos
(=0,2) para baja rapidez de deformacion, altos (=0,5) para rapidez de
deformacion intermedia y bajos otra vez (0.2), para aita rapidez de
deformacién [28,29,33-36].

El intervalo de rapidez de deformacion en donde m es alto y hay
superplasticidad recibe e! nombre de Regidén il. y a las regiones en
donde m disminuye a valores bajos y altos de rapidez de deformacion
reciben el nombre de Regiones | y 1l}, respectivamente, estas regiones
se muestran en la figura 1.3(b). Si analizamos la ductilidad dei
material (porcentaje de deformacion) en funcién de la rapidez de
deformacion observamos que es en la region il en donde se alcanzan

los mayores porcentajes de deformacion y que estos valores son bajos
en las regiones 1 y L.
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Fig. 1.3 La relaclén entre: (a) esfuerzo, oy, y rapidez de deformacion,

£,y (B coeficiente de sensibilidad a la rapidez de deformaciéon, m y Ia

rapidez de deformacién, para la deformacidon superplastica ([28].

En la figura 1.4 se presentan tas curvas de e¢longacion a la
fractura (a) y estuerzo de fluencia (b) en funcion de la rapidez de
deformacién inicial para muestras de Zn-22% Al [29]). En esta {igura,
también se observa que la maxima elongacion que se obtiene, depende
de manera critica de la temperatura. Para ta aleacion Zn-22% Al, la
maxima elongacién en la region |l varia de =2900°%

a una temperatura
de 503 K a aproximadamente 1700% a

una femperatura de 423 K.

El comportamiento superplastico en materiales que no tienen

ita
microestructura

fina de los materiales superplasticos granulados fue

i2




reportado - primero en aleaciones de uranio que se mantuvieron bajo
carga mientras se irradiaban con un flujo fuerte de neutrones [32,37].

Zn-22%2)

o {&l)

Fig. 1.4 (a) Elor i6 al rompimi AL/Ly . grafica superior y
(b) esfuerzo de fluencia versus rapidez de deformacién inicial para
muestras de Zn-22% Al, gratica inferior [29].

En anos recientes, se ha observado un comportamiento
superplastico en compuestos de matriz metalica retorzados
discontinuamente, donde los estucrzos internos son generados por
inhomogeneidades mas que por un coeficiente de expansidn térmica
anisotropico [38,39]. Ahora se acepta que en todos estos casos, el
comportamiento superplastico esta asociado con ailtos niveles de
esfuerzos internos inducidos por las condiciones ambientales locales.
En trabajos realizados en los Juitimos cinco afos [6,7,8,33] se ha
demostrado que ciertos compuestos con matriz metalica de aluminio
reforzado discontinuamente tienen comportamiento superplastico.

ILa familia de aleaciones Zinalco. presenta un comportamiento
superplastico {26,27.,31], cuandoc en el material obtenide por
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fundicién se induce a través de tratamientos térmicos, una estructura
de granos ultrafinos (menores de 10um.) [18];: esta estructura es la
responsable de este comportamiento tan especial de la aleacion. E}
tamano tipico de los granos en un metal es mayor de 50 um.
Actualmente se estan estudiando los mecanismos basicos de dicho
comportamiento en esta aleacion [18,26,27]. Por io tanto podemos
esperar que las muestras de zinalco reforzado con particulas
{(composite) también exhiban comportamiento superplastico bajo
ciertas condiciones.

1.4 MATERIALES COMPUESTOS.

Como dijimos en la introduccidén, en este trabajo se estudiaron
compuestos con matriz metalica de zinalco reforzado con particulas.

En los materiales compuestos reforzados con particulas, tas
particulas de un materiat duro y fragil se dispersan de manera
uniforme., éstas se rodean por una matriz mas blanda y dtctil. Los

materiales compuestos preparados con particulas se pueden dividir en
dos categorias generales basadas en el tamafo y el tipo de sustancia

que forma las particuias; esto influye en las propiedades del
compuesto. Estas dos categorias incluyen: (a) los compuestos
endurecidos por dispersion y (b) los compuestos con particulas

propiamente dichos [4].

El tamano de la particula en los materiales compuestos
endurecidos por dispersion es muy pequeno, con diametro de 100A a
2500A. Debido a que las particulas pequenas obstaculizan el
movimiento de las dislocaciones, producen un efecto pronunciado de
endurecimiento. Sdlo se requieren pequenas cantidades del material
disperso [4].

Los compuestos con particulas grandes no obstaculizan de

manera efectiva el deslizamiento, estos materiales incluyen muchas
combinaciones de metales, ceramicas y polimeros, y su objetivo es
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producir combinaciones poco frecuentes de propiedades mas que

mejorar la resistencia [2-4].

Es en este segundo tipo de compuestos en el que podemos
clasificar a los compuestos de zinalco reforzado con particulas, que
preparamos para nuestro estudio. Para lograr Jla obtencién de estos
compuestos, que no se pudieron obtener por reovaciado [5]. se
utilizaron metodos de la metalurgia de polvos debido a que estos
meétodos se han retomado recientemente para este tipo de aplicaciones

[6-8].

1.5 METALURG!A DE POLVOS.

Definiremos a la metalurgia de polvos como la rama de la
metalurgia relacionada con la produccion de articuios fabricados con
polvos metdlicos, aplicando procesos de formado y sinterizado, se
incluyen los articulos fabricados con polvos metalicos y no metalicos
{ASTM B243-93a). M/P es el acrénimo que representara la metalurgia
de polvos en este trabajo.

Otra manera de definir a la metalurgia de polvos es como: "el
proceso de produccion de piezas (tiles a partir del metal en polvo, sin
pasar a través del estade fundaido" [42].

La partes que se producen por metaiurgia de polvos nhormalmente
son bastante mas pequefnas que el maximo tamano de las obtenidas por
colada [41-45]. Hay severas restricciones tanto tecnicas como
economicas en el tamafo de las partes qgue pueden producirse
directamente por presion y sinterizado. Considerando la forma, tfas
posibilidades son muy diversas; se pueden tener gJgeometrias muy
simples o bien formas extremadamente complejas [42-44].

La metalurgia de poivos es un proceso accesible economicamente

para la producciéon de formas complicadas debido a la posibilidad de
producir ta forma vy las dimensiones requeridos sin recurrir al
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maquinado o reduciendo la cantidad de maquinado. Las limitaciones a
las formas que se pueden producir, estan principalmente relacionadas
con las limitaciones que el compacto tiene para sacarse en una pieza
del dado o molde.

Un compacto o pastilla, es un objeto producido por la
consolidacion del metal en polvo, aplicando presién, c¢on o sin la
inhclusién de los constituyentes no metalicos.

Las ventajas cque ofrece la metalurgia de polvos moderna en la
obtencién de nuevos materiales con propiedades muy particulares son
innumerables [42]. Hay varios grupos de materiales de gran
importancia en ingenieria en donde ta justificacion para usar M/P se
puede buscar en aspectos técnicos como los procesos de manufactura
o las propiedades del producto. Se pueden mencionar cinco grupos
basicos [42,44]:

1. Metales refractarios.

2. Materiales compuestos.

3. Materiales porosos.

4. Materiales antifriccionantes de respaldo.

5. Materiales de gran resistencia con propiedades mejoradas.

El uso de meétodos de metalurgia de polvos, presupone la
existencia del polvo metalico con el que se trabajara. £l polvo
metalico se puede obtener por diferentes métodos como  la
electrdlisis, atomizacion con gas Yy agua. atomizacion por
centrifugado, atomizacién por vacio, atomizacion por electrodo
rotatorio, atomizacion por rodillos, meétodos quimicos y por molienda
mecanica [44,45]. Este ultimo método es el proceso gue utilizamos
para generar los polvos de zinalco.
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1.6 MOLIENDA.

Los objetivos de la molienda incluyen reduccién en el tamafo,
mezclado y cambios en la morfologia de las particulas [41,43-45]. En
el proceso de molienda mecanica en seco dentro de un molino de bola,
la mezcla de polvos es expuesta a fuerzas de compresidon y de corte
por impacto, ver figura 1.5; se da también una dispersién de los poivos
constituyentes debido a un proceso que involucra la unidon y la fractura
de las particulas de polve. Durante la molienda ocurren los siguientes
fendmenos: (a) reduccion de tamano de particulas del polvo metdlico,
(b) unién en frio de particulas de polvo y (c¢) fractura de las
particutas unidas en frio ([44, 46]. Estos fendmenos ocurren bajo
condiciones en las cuales los eventos de fractura y de union en frio
deben estar balanceados.

Fig. 1.5 Esquema del proceso de rnolienda dentro de un molino de bola.

La atmdsfera de la molienda abarca aspectos como son la
temperatura promedio interna del equipo, elementos extrafos
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presentes en el molino, la atmdésfera interna del molino o impurezas
de los polvos. La intensidad de la molienda incluye variables que no
son del todo faciles de evaluar, como son. energia promedio de los
impactos, predominio de eventos de soldado en frio o de fractura.
adhesién de los poivos al medio de molienda, etcéetera [46,47].

El calentamiento inducido en los polvos por la energia cineética
La temperatura de los polvos

de la molienda es de particular interes.
critico en el mecanismo de formacion de las mezclas ya

es un factor
Mediante mediciones

que influye directamente en el proceso difusivo.
realizadas empleando termopares se ha encontrado gue la temperatura
de molienda varia en un intervalo de 333K (60°C) para un molino
horizontal a 393K (120°C) para un molino vibratorio {47].

las fuerzas de fractura y de
se requiere establecer
sistema de
de las

este balance entre

Para establecer
proceso de molienda,

unién en frio durante el
los parametros optimos de operacion dependiendo del

aleacion. Una forma consiste en modificar la superficie
particulas por la adicion de un agente de control de proceso que se usa
para impedir la aglomeracién de ja mezcla de polvos metdlicos y para
evitar que se peguen jos polvos a las bolas y a las paredes del moltino.
Otra forma se relaciona con el modo de deformacion imperante en las
particulas de polvo y con la fractura de las mismas, la cual es
controlada por el tamano de las bolas, la distribucion de tamanos de
los polvos y la retlacion de la carga de las bolas a la carga de fa mezcia

de polvos [44,46].

fases que se forman depende de las

sistema de aleacion y de factores
la

La naturaleza dec las
reacciones mecanoquimicas del
externos tales como: el tipo de molino, la atmdsfera de la molienda,
relacidon de carga entre las bolas y el peso de la rmuestra, el tiempo de
la temperatura de molienda y en su caso de la naturaleza y
cantidad adicionada del agente de contro! de proceso. Los tiempos de

hasta varios dias, dependiendo del
el equipo puede ser un

molienda,
molienda varian desde minutos

sistema de aleacidn y del equipo empleado,
molino horizontal, atricionador o un molino vibratorio.
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La ventajas de utilizar molienda mecanica son varias: se pueden
producir estructuras finas con peqgquefios tamafios de grano que
repercuten en el mejoramiento de las propiedades mecanicas de los
materiales compuestos, en comparacion con las obtenidas con otros
procesos convencionales; se mejora la homogeneidad de los materiales
compuestos; es un proceso simple en el que no se involucran altas
temperaturas como en muchas de las técnicas convencionales, ni se
requiere una condicién de alto vacio necesaria en algunas técnicas
tales como la atomizacion por vacic. Los productos de la molienda
mecanica pueden ser procesados posteriormente por

técnicas
convencionales de metalurgia de polvos.
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CAPITULO 2.
TRABAJO EXPERIMENTAL

Actualmente se realizan estudios sobre las caracteristicas vy
propiedades del =zinalco preparado por diferentes procesos como:
fundicién, inyeccion, extrusion y laminacién [10-12,17-27]. Esta
aleacién ofrece todavia muchas posibilidades de procesamiento aun no
desarroliadas. En este trabajo se propone la utilizacion del zinalco
para otro proceso, la metalurgia de polvos que permite combinar las
propiedades de la aleacion, zinalco, con las de refuerzos ceramicos en
la produccién de materiales compuestos zinalco-ceramica.

En este capitulo describiremos brevemente las pruebas que se
utilizaron en la caracterizacion de los compactos preparados con
zinalco en polvo y con los compuestos zinalco-ceramica también en
poivo.

También se detallaran los estudios preliminares realizados para
establecer las condiciones que se utilizaran en la preparacion de las
piezas por metalurgia de polvos. Se estudiaran primero las
caracteristicas y propiedades que presenta el zinalco preparade por el
proceso de metalurgia de polvos, el cual se utilizara como matriz
metalica de los compuestos zinalco-ceramica que se estudian. Los
compuestos se preparan bajo condiciones similares a las encontradas
para la matriz metalica.

2.1 TECNICA DE PREPARACION DE L0S COMPUESTOS CON
ZINALCO.

2.1.1 Preparacion del zinalco en polvo.

Para preparar el polvo se parte de barras de =zinalco extruido,
éstas se someten a un proceso de limado, la limadura obtenida tiene
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una dimensién mayor a 1 mm. por lo cual no puede considerarse como
polvo segun la norma ISO 3252. Para reducir su tamafio, la limadura se
somete a un proceso de molienda continua dentro de un molino de bolas
vibratorio vertical marca Fritsch. Se usé sdlo una bola de agata con
diametro de 5,5 cm. Utilizamos una amplitud de vibraciégn de 1,6
milimetros.

La limadura se introduce al molino de bola y se somete a
periodos largos de molienda (estos fluctuaron de 10 a 24 horas) por lo
que no todo el polvo obtenido tiene el mismo tiempo de molienda. En
intervalos variables, se retira el material para tamizario, y se
adiciona mas limadura para generar constantemente zinalco en polvo.

Las caracteristicas del polvo que mas influyen en las
propiedades fisicas del producto terminado son: el tamano de
particula, la distribucion de tamafo, la forma, la microestructura vy ia
topografia de su superficie. .

El tamafo de particula y ta distribucién de tamafos tienen un
efecto importante en el comportamiento de los polvos metalicos
durante el procesado. En gran medida, estas caracteristicas
determinan las propiedades del producto final, por lo tanto, es
importante determinar y caracterizar estas propiedades y el método
mas comun es mediante el uso de mallas o© tamices. Sin embargo ta
caracterizacién de esta propiedad no es facil; los datos referentes a
tamarfio de particula en  una  misma muestra pueden variar
considerablemente dependiendo del instrumento o metodo de medicidn.
La razon principal de tal discrepancia es e! efecto que tiene la forma
de particula.

La definicion de tamarfo de particula se usa solo para aquellas de
forma esférica, donde el diametro es e! parametro caracteristico. Sin
embargo, en la mayocria de los casos, las particulas son de forma
irregular. La determinacion del tamafio y de la distribucion de tamafios
de los polvos de forma irregular, se basa en la medicién de otras
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propiedades como longitud, volumen, masa, area totatl

© area
proyectada y combinaciones de estas.

En esta primera tase del trabajo no pretende hacerse un estudio
exhaustivo del tamano y la forma de los poivos, por lo cual se controla
la distribucidon de tamafios tamizando los polvos obtenidos. Los
tamices utilizados son el numero 5844 para un tamano de particuilas
menores de 0,09 mm. y el 6684 para particulas de tamafo <0,04 mm.
segin la norma DIN 4188. E! polivo
muestras tiene una distribucion de
decir, entre 40 y 90 im. en alguna

que se utiliza para la preparacion de
tamanos entre 0,04 y 0.09 mm., es
de sus dimensiones.

El zinalco en polvo obtenido
horas, presenta el mismo color gris clare que tiene la
zinalco extruido, pero conforme aumenta el
polvo toma un color gris obscuro.
hipdtesis de que el
efectuado sobre el
molienda,

en la molienda inicial, primeras 10

limadura de
tiempo de molienda, el

Para explicar esto, se planted la

material sufre oxidacién. Un estudio de rayos X

zinalco en poivo, durante diferentes etapas de ta
mostré que no se encontraba presente ningun oxido, por o
menos no en cantidades apreciables como para detectario

por este
método. Los difractogramas

de esta prueba se presentaran en el
capitulo 3 y se discutiran con mas detalle en el capitulo 4.

2.1.2 Consolidacion.

La consolidacién o compactacién en la metalurgia de polvos,
refiere a la produccion de estructuras metalicas
polvos metalicos como materia prima principal.

se
coherentes usando

Las condiciones y la forma en que se preparan las muestras
consolidadas de zinalco en polvo a las que llamaremos cilindros o
compactos, determinan las propiedades de las mismas.

Los principales procesos

utilizados
aplicando una fuerza externa son:

para compactar polivos
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1. Aplicando presién a los polvos dentro de un dado rigido.

2. Aplicando presion isoestdtica a los polvos dentro de
recipientes flexibles.

3. Compactacion de polvos por laminado.

4. Extrusion de productos a partir de metal en polvo.

Para la preparacion de cilindros de =2inalco M/P y de los
compuestos zinalco-ceramica, utilizaremos el primero de estos
métodos.

Durante la preparacion de los cilindros es importante controlar
la forma en que se alimenta el polvo en la cavidad del dado, la
velocidad de la compactacion, el tiempo y la presion aplicada.

Dar pequefos golpes ("tapping”) o aplicar vibracion sobre el dado
durante el llenado del mismo, ayuda a incrementar la densidad del
polvo suelto y hace que los polvos fluyan mas facilmente, permitiendo
controlar el llenado volumétrico de! dado aun para polvos con mala
capacidad de flujo.

La transmision del esfuerzo a través de la masa de polvo puede
no ser completamente uniforme, aun en la compresion isoestatica. La
uniformidad depende de lo complicado del disefic del dado. La
uniformidad de! esfuerzo transmitido a través de la masa de polvo y la
distribucién de la densidad en los “cilindros crudos” (los cilindros que
aun no han sido sinterizados) producidos en dados rigidos, son mucho
menos uniformes que en la compactacion isoestatica.

En este trabajo se utilizé una pastilladora cilindrica de acero
inoxidable que tiene las siguientes dimensiones: 4,0 cm. de diametro
exterior, 9.8 mm. de diametro interior y una longitud de 8 cm., ver
figura 2.1. Ademas, se utilizo una prensa unidireccional marca Ecko,
que alcanza una fuerza maxima de 12 toneladas métricas
(aproximadamente 12x104 N).

23



&—— dado

Figura 2.1 Dado de un nlvel utilizado para la consolidacion de los
cilindros de prueba.

Seelig y Wulif [44]. han descrito cualitativamente el proceso de
compactacion de polves, tanto aplicando presion dentro de un dado
rigido como isoestaticamente, ellos postulan tres estados:

En el primer estado, las particulas de polvo se empaguetan o
reacomodan para disminuir los espacios vacios que siempre aparecen
en un empaquetamiento al azar de particulas de polvo.

£l segundo estado involucra deformacion elastica y plastica de
las particuias. La cantidad de la deformaciéon plastica depende de fa
ductilidad del material en polvo. La deformaciéon es mayor en la

compactaciéon de un polvo metdlico ductit que en la de un polvo
ceramico fragil. Aun en polvos compuestos del mismo metal ductil, ta
compresibilidad, o la densidad que se obtienen, pueden variar
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considerablemente. La menor compresibilidad se obtiene cuando las
particulas de polvo se han endurecido por deformacion durante la
disgregacion. Las particulas de polvo que tienen porosidad interna,
también presentan con frecuencia, baja compresibilidad.

En el tercer estado, las particulas de polvo, las cuales son
inherentemente fragiles, como ios polvos ceramicos, o que han sido
fragilizadas por endurecimiento por trabajo, se fracturan bajo fa
carga aplicada y forman fragmentos mas pequefos. Los tres estados
usualmente se traslapan.

Se etfectuaron varias pruebas para determinar la presion, el
tiempo de consolidacion y ei tamafo adecuado de las muestras.

Para determinar el tamano y la presion para preparar los
cilindros de zinalco M/P se efectuaron primero pruebas pesando 1, 2, 3
y 4 g. de zinalco en polvo, cada una de estas porciones se colocd dentro
del dade y se comprimié buscando siempre la fuerza maxima que
pudiera aplicarse. La fuerza promedio aplicada fue de 5.5 toneladas
maétricas ( aproximadamente 578 MPa).

Aun para pastillas preparadas en un dado de un nivel, se presenta
variacidn en la densidad en la direccion en la que se aplica la presion,
debido a la friccion que existe entre las paredes del dado y el polvo.
Para extraer las muestras fue necesario aplicar presion por unoc de los
extremos debido a que e! cilindro de zinalco en polvo consolidado se
adhiere a la pared interior de la pastilladora que es muy rugosa, este
efecto se puede reducir aplicando un lubricante extermo para disminuir
la friccion y evitar que las pastillas se adhieran.

La variaciéon de la densidad en pastillas preparadas cn dados de
un nivel, depende de la eficacia de la lubricacion y de si la presion se
aplica solo por la parte superior o tanto en la parte superior como en
el fondo. ElI mejoramiento observado en la distribucidn de la densidad,
al usar presion en ambos lados,

se muestra esquematicamente en la
figura 2.2.
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Fig. 2.2 Distr io de la en pastillas dependiendo del tipo de
compactacion [39].

Los cilindros de 1, 2 y 3 g. se lograron extraer sin fracturas
mientras que el de 4 g. se fracturé en uno de los extremos, esto se
debe a que estamos utilizando una prensa unidireccional, y al
aumentar la cantidad de material no hay una distribucién homogénea
de la presidn como se observa en la figura 2.2, por lo que el polvo en la
parte inferior del dado no alcanza a compactarse. Para efectuar
pruebas de compresion a temperatura ambiente sobre estos cilindros,
es necesario tener una relacién altura/diametro de a! menos 0,8 para
las muestras, segun se establece en la norma ASTM E9-89AELY, por lo
que se prepararan muestras de aproximadamente 3 gramos.

Una vez seleccionada la cantidad de muestra y la presién que se
utilizara, debe determinarse e! tiempo de compactacion. Se preparan
muestras que se consoclidan variando el tiempo de compactacién, se
utilizan los siguientes intervalos: 0, 5, 15 y 20 minutos. E! tiempo
se mide a partir de que se alcanza una fuerza de 5 toneladas y que
ésta se ha estabilizado, es decir que no hay descenso bruscos.

Se determind la densidad promedio (g/cc © bien g/cm?3.) en
funcion del tiempo de compactacion (min.), para poder establecer una
comparacién y poder seleccionar el tiempo de compactacion mas
adecuado; estos resultados se muestran en la figura 2.3.
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preparado por memlurgla de polvos, consoildndo bajo una presion promedio
de 578 MPa.

Podemos observar que la muestra consolidada durante 15
minutos presenta una densidad de 5,00+0,02 g/cc ' la que corresponde
aproximadamente al 93% de la densidad dei materia! fundido que
sabemos es 5,4 g/cc.

Consideraremos también la porosidad que expresa, a manera de
porcentaje, 1a relacion entre el volumen de los poros, Vp, y el voiumen
exterior del espécimen, V. Esta definicién determina la porosidad real,
P, que incluye todos {os poros, tanto abiertos como cerrados y se
calcula utilizando la ecuacion (2):

?( v_"—)xmo (2)
”

o

donde po es |la densidad tedrica del material {en este caso
consideraremos la densidad del zinalco fundido, 5,4 g/cc) y p la

zo

1 —T. en donde z=%1.96 para un nivei de confianza del 95%,
N

El iimite de contianza=

< = desviacion estandar= 0,06: * =promedio de las mediciones y
N=numero de muestras={3.3.25,2} respectivamente [53].
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densidad del material medida experimentalmente (zinalco por
metalurgia de polvos).

La tabla 2.1 muestra los valores de porosidad calculados a partir
de la ecuacion (2), considerando la densidad, para las muestras
consolidadas durante los periodos propuestos, podemos observar que
el valor de porosidad menor, se obtuvo para la muestra consolidada
durante 15 minutos bajo una presién de 578 MPa.

Tabla 2.1. Porosidad en porciento para las muestras
consolidadas variando el tiempo de consolidacion bajo una
presion de 578 MPa.

TIEMPO DE CONSOLIDACION POROSIDAD 2
(min.) ©56)
o 141
5 10%1
15 7,0%0,4
20 7+1
2.1.3 Sinterizacién.

La consolidacién de metales en poivo generalmente involucra
compactaciéon seguida de sinterizacion. Durante Ja sinterizacion, las
particulas de polvo., como pastilla o como un agregado de polvo, se
transforman en un sdlido al elevar la temperatura en presencia de una
atmosfera adecuada.

Otros parametros importantes due se deben considerar en ta
determinacién de las propiedades dei zinalco preparado por metaiurgia
de polvos son el tiempo de sinterizacion y la temperatura de
sinterizacion. EI| proceso de sinterizacion dJdebe darse por debajo de 1a
temperatura de fusién del componente que tenga menor punto de

2 Para o calculo del intervalo de confianza se considera z=x1.96 (nivel do confianza de
95%), o=0,81 y N=(3,3,20.2) respectivamente.
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fusién, es decir, por debajo del punto de fusién  del componente
metalico que en este caso es el zinalco cuyo intervalo de fusién esta
entre 421 y 481°C. En e! diagrama de equilibrio del sistema 2Zn-Al
presentado en la figura 1.1, podemos observar que hay una
transformacion eutectoide en aproximadamente 277°C, por lo que es
recomendable trabajar por debajo de esta termnperatura para mantener
las fases iniciales.

Para la sinterizacion utilizamos urn  horno  eléctrico. Las
muestras se sinterizaron variando el tiempo, se usaron periodos de 5,
10, 20 y 40 horas y dos diferentes temperaturas: 150 (=0,3Ty) y 200°C
(=0,5Ty), ambas temperaturas estan muy por debajo de la temperatura
de fusiéon y también se encuentran por debajo de la temperatura de
transformacién eutectoide. E! sinterizado para este material se
realiza en atmdsfera de aire. Una vez cubiertos los diferentes
periodos de sinterizacién, se sacan las muestras y se enfrian al aire.

$,05 o - -
8
5. 4.80
-
4
P-4
9 4,55 4 ‘ = 150°C
& —e— 200°C
a

4,30 v T T =

a 20 40 60 80 100
Tiempo de sinterizacién, h.
Figura. 2.4 Efecto del ti de sinter i variando la temperatura en

150° y 200° C sobre la densidad.

Para seleccionar las condiciones de sinterizado., se midié la
densidad promedio de las diferentes muestras sinterizadas variando
la temperatura. Los resultados de la densidad en funcidon del tiempo de
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sinterizacion obtenidos para 150°C vy 200°C se observan en |la figura
2.4. Al comparar los datos mostrados en esta figura observamos que
los mejores resultados se obtienen para una temperatura de
sinterizacion de 200°C en atmoésfera de aire; por tanto estas fueron
las condiciones que se utilizaron. En general podemos decir que se
puede obtener mas rapidamente un aumento en la densidad cuando se
aumenta la temperatura que cuando se aumenta el tiempo de
sinterizado.

2.1.4 Compuestos zinalco-ceramica.

Como se mencioné en la introduccion, las particulas que se
utilizaron como refuerzo son vy-alumina, grafito e hidroxiapatita.
Tanto la alumina como la hidroxiapatita son refuerzos ceramicos. EI
grafito es una de las formas cristalinas del carbono, es considerado
algunas veces como un material ceramico, aunque esta formado por
atomos de un solo elemento (C), no es la combinacién de un metai y un
no metal; tiene estructura hexagonal tipo laminar; en este estudio
consideraremos al grafito como una ceramica, solo para fines de
clasiticacion de los compuestos preparados con zinalco, refiriéndonos
a ellos como compuestos =zinalco-ceramica.

La alumina bha sido usada en compuestos con matriz metalica de
aluminio y de otros materiales para reforzarlos, dar resistencia a la
temperatura y buena resistencia a la tension. En nuestro caso
esperamos que ademds de disminuir la densidad del material
compuesto, la ceramica actue como refuerzo; esto es debido a que el
zinalco M/P se deforma principalmente por deslizamiento entre
particulas de polvo, de manera que las particulas de alumina
depositadas en la frontera entre particulas de zinalco, produciran un
aumento en la friccidn y en consecuencia un aumento en la resistencia
mecanica, a diferencia de los sistemas que se deforman por
dislocaciones, en los cuales las particulas con baja cohesion
practicamente no incrementan la resistencia mecanica. ElI grafito
tiene propiedades lubricantes; la razon de combinarlo con el zinalco es
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conferirle a este uitimo propiedades antifriccionantes; no esperamos
que haya un enlace fuerte entre el zinalco y el grafito. pero, si
esperamos tener un incremento en la dureza. Con e! fin de establecer
una comparacién con el estudio de compuestos
preparados por el proceso de reovaciado [5],
alimina y grafito como refuerzos en la preparacion de compuestos
utilizando técnicas de metalurgia de polvos. Por otro lado, los
trabajos realizados recientemente sobre las aplicaciones del zinalco
como biomaterial [48,49] nos permiten suponer que la preparacion y
caracterizacion de las propiedades de los compuestos zinalco-
hidroxiapatita y zinalco-alumina, puede llegar a ser interesante para
estudios posteriores en este campo.

zinalco-ceramica
decidimos utilizar

Para determinar la relacion porcentual entre el zinalco en polvoe
y el refuerzo ceramico que se agregara para cada uno de los
compuestos, se considerd que la cantidad de refuerzo ceramico
presente dentro de cada compuesto deberia permitir una buena
consolidacién de los polvos para formar cilindros que mantengan una
razon altura/diametro de por lo menos 0,8 (ASTM E9S-89AE1), ademas

de brindar una diminucion de la densidad y aumento en la dureza de los
compuestos.

Se efectuaron diversas pruebas mezclando zinalco en poivo con
diferentes’> porcentajes de cada una de las cerdmicas.
de tamafio de ia muestra, densidad,
utilizando las condiciones

Los resuitados
porosidad y dureza obtenidos
de presion y tiempo de consolidacion
descritas en las secciones 2.1.2 y 2.1.3, indicaron gue los porcentajes
que de cada ceramica dentro de cada uno de los compuestos debian ser
5% de alumina, 7% de grafito y 5% de hidroxiapatita o menores.

La primera fase para la preparacion de

los compuestos con
matriz metalica preparados por

metalurgia de polvos, es pesar los
componentes en polvo para lo cual se utiliza una balanza analitica. Una
vez pesados los polvos, se procede a mezclarios; esta etapa es de
suma importancia debido a que las propiedades fisicas y mecanicas de

los compuestos pueden variar dependiendo de la homogeneidad que se
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logre durante e! mezclado. Después de varias pruebas se establecio
que el proceso de mezclado debe ser: 1) mezclado manual hasta lograr
un color homogéneo de los polvos, 2) una vez homogeneizada esta
mezcla se coloca dentro del molino de bola en donde se deja durante
60 minutos; éste fue el tiempo minimo observado para lograr una
mayor integracién y homogeneizacion de los componentes.

Como ya dijimos, para la preparacion de compuestos zinalco-
ceramica se utilizan las mismas condiciones de preparacion
determinadas para la consolidacion y sinterizacién de los cilindros de
zinalco en polvo.

2.2 METODOS UTILIZADOS PARA LA CARACTERIZACION.

2.2.1 Analisis de la microestructura con el microscopio
electronico de barrido (MEB).

Las estructuras producidas durante la solidificacion de un metal
o aleacién metalica afectan las propiedades mecanicas e influyen en
el tipo de procesamiento subsecuente necesario para lograr las
propiedades finales. Las propiedades de los compuestos preparados
por metalurgia de polvos no solo dependen de las caracteristicas del
material metalico originai, sino también del método de obtencién del
polvo metalico.

El analisis de la microestructura utilizando el MEB es una
herramienta de diagnostico que permite comprender el
comportamiento mecanico de las piezas en relacion con la
microestructura del materiatl.

En la preparacion metalografica de un material poroso se deben
tener varias precauciones. Se recomienda examinar una seccion
paralela a la direccién de prensado, aunque para algunos propdsitos
puede ser uUtil observar una seccién perpendicular a la direcciéon del
prensado. En este trabajo se analizaron tanto las caras paralelas de
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los cilindros consolidados que son perpendiculares a la direccion del
prensado, como los cortes transversales paralelos a la direccion det
prensado, encontrandose diferencias solo en las muestras sometidas a
compresion como se detallara en el capitulo 3.

Después de realizar el proceso de consolidacion,
resultantes se pulen a espejo con el
microestructura como

los cilindros
tin de poder analizar tanto 1a
las caracteristicas de la consolidacién y las
fronteras entre las particulas de polvo. Para lograr el pulido a espejo,
se somete la superficie seleccionada a un lijado
afinar la superticie, se usan lijas
Una vez eliminadas las
espejo la superficie,

secuencial para
de agua numeros 320, 400 y 600.
imperfecciones mas profundas, se pule a
usando pasta de diamante de 0.5 um. Para
eliminar los residuos del abrasivo y del aceite para pulir, se lavan las

muestras con ayuda del ultrasonido, se usa propanol durante 5 minutos
y después 5 minutos con eianol.

E! MEB se usa en todos los campos en los cuales la geometria y la
composicidon de las microestructuras son de

realizacidn de este estudic se utilizan tanto un microscopio
electronico de barrido modelo Jeol T20 como uno Cambridge-Leica
modelo Stereoscan 440 con detector de rayos X marca Oxford.

interés. Para la

2.2.2 Difraccién de rayos X.

La difraccion de rayos X por el meétodo de poivos se puede aplicar
también para el estudio de materiales que nc necesariamente estan en
forma de polvos sueltos, sino que forman polvos consolidados o bien
muestras densas. Se usa generalmente como un método simple de
fhuellas digitales en el cual se efectta un anadlisis cualitativo. El
objetivo es determinar las fases cristalinas que estan presentes en
una muestra sin que ios patrones de difraccién se midan con mucha
precision. También se pueden medir los patrones de difraccion de
manera precisa para obtener informacion sobre las fases presentes en
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el material y ademds se puede aplicar

esta prueba para determinar
tamarno de particula.

Las dos variables en un patrén de difraccion
método de polvos son la posicion de los picos, es decir el espacio

interplanar (d), el cual se puede medir con mucha precisidon
necesario, y la intensidad relativa.

obtenido por el

si es

Para poder hacer un seguimiento de las fases presentes y de los
cambios que pueda tener el material en las diferentes etapas del
proceso de preparacion de los compactos, se realizaron analisis de
difracciéon de rayos X por el método de polvos. El equipo utilizado es
un Difractémetro Siemens D500 con 30 kV. y 20 mA; la velocidad de
barrido es de 2° 2¢/min, con radiacion CuKo. La informacion obtenida
se procesé con un software DIFFRACT-AT V3.2 by SOCABIM 1393,

La preparacion de muestras para este analisis es la misma que
se hace para la observacidén al microscopio de barrido, es decir,
superficie que se va a analizar debe estar pulida a espejo, se debe
tener especial cuidado en que las caras de la muestra sean paralelas
para evitar interferencias en las sefales colectadas.

la

Las muestras que se sometieron a esta prueba son: los polvos de
zinalco y los de cada uno de los compuestos Zinaico-5% alumina,
Zinalco-7% grafito Yy Zinalco-5% hidroxiapatita, asi como los
compactos sin sinterizar y sinterizados de cada uno de estos
materiales.

2.2.3 Densidad.

Aunqgue la forma de la particula es muy importante en el proceso
de metalurgia de polvos,

especifica directamente.
facil de medir y es casi

normaimente é&ésta no se determina o se
La forma de la particula no es un factor
imposible de cuantificar. La norma 1SO 3252
muestra un numero de formas Qque se encuentran comunmente bajo los
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nombre de acicular, globular, irregular, hojuela, esferoidal y otras. La
forma de la particula influye sobre la densidad de empaquetamiento de
los polvos, y éste es un factor que si se puede medir.

Se define la densidad de un metal en polvo, como el peso de éste
por unidad de volumen expresado en gramos por centimetro cubico
(g/cm3 o6 g/cc). La densidad de un polvo metilico depende de la
densidad del material tundido y es afectada considerablemente por el
tamafio de particula; frecuentemente la densidad de una pieza
preparada a partir de polvos se controla mezclando particulas de
diterentes tamaios

Para la medicion de |la densidad de los compactos de zinalco y de
los compuestos zinalco-ceramica preparados por metalurgia de
polvos, se determind el peso en gramos de cada una de las muestras
con ayuda de una balanza analitica y se utilizé un vernier para
determinar las dimensiones de los cilindros.

2.2.4 Dureza.

t.a prueba de dureza mide la resistencia de un material a la
penetracion de un punzén o cuchilla.

La dureza implica la resistencia a !a deformacién;. en el caso de
los metales, ésta es una medida de la resistencia a la deformacion
permanente o plastica. Existen varias técnicas para ia medicion de la
dureza, éstas pueden ser estdticas como las escalas Rockweli, Brinel,
Knoop, Vickers o bien pueden ser medidas dinamicas.

En las pruebas estaticas, el indentador es generalmente una
esfera, piramide o cono (segun e! tipo de dureza) hecho de un material
mucho mas duro que el que se prueba. La carga se aplica al oprimir
lentamente el indentador, perpendicularmente a la superficie de
prueba, por un periodo determinado. Se puede calcular un valor
empirico de dureza, conociendo ia carga aplicada y el area de la
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seccion transversal o la profundidad de la impresion. Estas prusbas

no
se hacen cerca del borde de 1a muestra o cerca de otra penetracidn ya
existente. La distancia minima para efectuar una nueva indentacién es

de tres veces el diametro de la impresion anterior. El grueso de la
probeta debe ser, por lo menos 10.5 veces la profundidad de

ia

impresién.
lLas pruebas de dureza producen deformacion plastica en el
material y la afectan todas las variables que influyen en la
deformacion plastica. En aquelios materiales que muestran

caracteristicas similares de endurecimiento por trabajo mecanico,
existe una valida correlacion entre la dureza y la resistencia maxima
a la tensién. Debido a que la prueba de dureza puede hacerse muy
facilmente y !a informacion obtenida se evalida inmediatamente,
ademas de su caracter no destructivo, ésta es una prueba que se
emplea frecuentemente para control de calidad en produccién.

En este trabajo se utilizé un durdmetro marca Misawaseki
SeisaKushi y la escala de dureza Rockwell F, en esta escala de dureza

se utiliza una punta con una esfera de 1/16 de pulgada y una carga de
60 Kgf.

2.2.5 Pruebas mecanicas.

La seleccion de un material para una aplicacidon
especifica, depende principaimente de sus propiedades
tales como resistencia a ta tensién o a
ductilidad [4, 51, 52].

estructurat
mecanicas,
fa compresion, dureza y

Las propiedades de las partes sinterizadas de interés
ingenieria son, para la mayoria, ilas mismas que para los componentes
de! metal forjiado y en muchos aspectos las pruebas que se usan para
determinar su capacidad para el uso deseado o para asegurar la
concordancia con una especificacion establecida, son idénticas. Sin
embargo, hay ciertas diferencias originadas de dos caracteristicas de

en
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las piezas preparadas por metalurgia de polvos: son porosas y son
pequenas [44].

lLos materiales que presentan microfisuras o bien poros, son a
menudo débiles a la tension ya que el esfuerzo de tensién ayuda a la
propagacion de grietas o fisuras que estén orientadas
perpendicularmente al eje de la fuerza aplicada. Estos materiales
muestran una baja resistencia a la tension y ésta generalmente varia
de una muestra a otra. Sin embargo, esos mismos materiales pueden
tener alta resistencia en compresiéon. Para la regién plastica los
diferentes esfuerzos y deformaciones se definen como [§1, 52]):

3)

Esfuerzo ingenieril o nominal = On

donde P representa la carga y Ao es el area de seccidn transversal
original.

Deformacion real = € « = ig:[l:h [f] (4)

donde | es la longitud final de la muestra y lo es la longitud original.

El esfuerzo en que se inicia el deslizamiento entre planos
cristalinos es el punto que delimita los comportamientos elastico y
plastico. El esfuerzo de fluencia es aquel en que el deslizamiento
se hace notorio e importante [4, 51, 52].

Si se disefia un componente que deba soportar una fuerza durante
su uso, se debe asegurar que no se deforme pldasticamente. Por esto
debe seleccionarse un material gue tenga un alto punto de fluencia o
agrandar el componente lo suficiente para que ia fuerza aplicada
produzca un esfuerzo por debajo del esfuerzo de fluencia. Por otra
parte, al fabricar piezas o componentes mediante algun proceso de
deformacion, el esfuerzo aplicado debe exceder el punto de fluencia
para producir un cambio permanente en la forma del material. Como
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podemos observar, el estuerzo de fluencia es un valor critico para
caracterizar el comportamiento mecanico de un material y por esta
razén o utilizaremos como indicador para el estudio del
comportamiento mecanico de los compuestos que se prepararon en
este trabajo.

En algunos materiales, el esfuerzo de fluencia no se detecta con
facilidad, por lo que es necesario determinar un esfuerzo de
fluencia convencional, es decir, a partir de la grafica de esfuerzo-
deformaciéon se establece una deformacién permanente, en nuestro
caso consideramos un 0,2% o bien 0,002 mm/mm, como la
deformacion permisible sin que se altere el comportamiento del
componente [4].

La pruebas de compresiéon en materiales superplasticos no han
sido tan ampliamente estudiadas como las pruebas de tension [28,40])
a pesar de que el comportamiento en compresion es de suma

importancia cuando se consideran las condiciones para el
procesamiento del material. Algunos resultados indican que si se
consideran con cuidado los efectos de friccion, los resultados en

compresion se pueden sobreponer a los datos de tension [28,54-58].

Los criterios de von Mises o de energia de distorsién y de Tresca
o de maximo esfuerzo cortante [51, &52], que se aplican para
establecer la cedencia en faminas se basan en tres suposiciones
basicas que son: (1) isotropia, {(2) comportamiento idéntico en
cedencia para tensién y compresion, y (3) en que no hay dependencia de
la cedencia con la componente hidrostatica del estado de esfuerzos.
Se han hecho modificaciones al criterio de von Mises para considerar
ila anisotropia. En metales recocidos {a segunda suposicion es
razonable, pero en polimeros y en piezas preparadas por metalurgia de
polvos puede haber diferencias apreciables entre el esfuerzo de
fluencia en tensién y compresiéon. Cuando hacemos pruebas de
compresion sobre piezas preparadas por metalurgia de polvos, no
podemos despreciar arbitrariamente los efectos de la f{riccion en el
calculo del esfuerzo de fluencia.
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Para describir la fractura de un material fragil como la roca, en
donde la resistencia en compresion excede la resistencia en tension,
Mohr uso una teoria similar al criterio de cedencia de Coulomb para la
deformacién plastica de arena, en este criterio se considera Qque
particulas de arena densamente empacadas dificilmente resbalan unas
sobre otras. Asi, el criterio de cedencia de Coulomb establece que el
esfuerzo cortante para que la cedencia ocurra sobre cualquier plano en
el material, incrementa lineaimente con el esfuerzo normal a este
plano, esto queda descrito con la ecuacion (5).

T=T,+NG, (5)

donde: tc es el esfuerzo cortante critico, conocido como la cohesién
del material, p es el coeficiente de friccién y on es el esfuerzo de
compresiéon normal al plano de corte. .

Figura 2.5 Criterio de de C ] b a dos particulas que se
someten a una prueba de resistencia a la compresion.

La figura 2.5 ilustra el criterio de cedencia de Coulomb, para el
caso en que se aplica una carga uniaxial. Si hay cedencia sobre un
plano cuya normal hace un angulo 6 con el esfuerzo de compresidon G4
entonces se puede escribir ©n =01 cos28 y T = o4 sin@ cose [51].
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Sustituyendo estos valores en la ecuacién (5), el criterio de cedencia
de Coulomb se puede escribir como

o1 Sin@ €cosd = Tc + |1 G cos? O (6)
Con este criterio no solo se define el estado de esfuerzos para el

cual ocurrira cedencia, sino que también se determina la direccidn o
respecto al plano normal a la superticie de las particulas.
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CAPITULO 3. |
PRESENTACION DE LOS RESULTADOS.

3.1 CARACTERISTICAS DE LOS POLVOS.

Fue necesario hacer la caracterizacion por separado de cada uno
de los materiales en polvo, para posteriormente poder detectar los
cambios que sufran estos como consecuencia de l0s procesos de
molienda, mezclado, consolidacién, sinterizacién y deformacion en
compresién,

3.1.1 Zinalco en polvo.

Forma y distribucién de tamanos.

El polvo que se obtuvo después de
acuerdo con el procedimiento descrito
del MEB se observo que las particulas
forma de hojuela
superficie
de la

la molienda se tamiza de
en la seccién 2.1.1. Con ayuda
de zinalco en polvo presentan
con una superficie rugosa y con surcos; esta
caracleristica se obtiene durante el proceso de preparacion
limadura y se conserva aun después del proceso de molienda
como se muestra en la fotografia 1. Durante el proceso de molienda se
fogra una reduccién en. el tamano de las particulas de limadura, 1a

cantidad de surcos sobre su superticie aumenta como consecuencia de
fos procesos de fractura

y soldadura que se presentan durante ta
misma.
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Difraccién de rayos X del zinalco, después de la molienda.

En la figura 3.1 se muestra el patrén de difraccion de rayos X de
fa limadura de zinalco extruido (curva inferior) comparado con los
difractogramas obtenidos para las primeras 10 horas de molienda
(curva intermedia) y para un periodo de aproximadamente 100 horas de
molienda (curva superior). Se observo que durante la molienda el polvo
cambia de color graduaimente, de gris claro a gris obscuro. Con avuda
de un termdémetro de contacto se midid la temperatura durante el
proceso de molienda, registrando un aumento promedio de 50°C.

8ae9.00 "

Cpt
t
=
—

100 heras

; &
10 porae i L

o baran P

9.0

Figura 3 1 Difractogramas de rayos X de la limadura de zinalco que
a de o horas (curva inferior), 10 horas

o (curva intermedia) y 100 horas (curva superior).
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Fotografia 1.

El zinalco en polvo ticne forma de hojueta con surcos y
una superficie rugosa.

Fotografia 2.

Cumulios de alumina en polvo con un diametro aproximado
de 10 pm .
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Fotografia 3. Laminillas de grafito.

Fotogratia 4. Agregados de hidroxiapatita en polvo con un tamaho
promedio de 10 pm.
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Fotografia 5. Polvos del compuesto Zinalco-5% alamina (Z5A).

Fotografia 6. Zinalco-7% grafito (Z7G)-
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Fotogratia 7.

Zinalco-5%

hidroxiapatita.

Los surcos no se
completo con

Hlenan por
ta ceramica.

3.1.2 Caracteristicas de las ceramicas en polivo.
Se utilizo y-aldmina en polvo cuyo tamano de particula es de
0,05 um. Esta ceramica forma

agregados de particulas de
aproximadamente 10 pm de diametro como se muestra en la fotografia
2. Su difractograma de rayos X muestra

bandas anchas de baja
intensidad que indican poca cristalinidad.

Los picos caracteristicos
que corresponden a las reflexiones de mayor intensidad se encuentran
en angulos 28 de aproximadamente 46 y 66,8.

El grafito forma “"placas” o laminillas como se puede apreciar en
la fotografia numero 3; éstas tienen una amplia distribucion de
tamafos que varia desde 0,05pm hasta aproximadamente 25um. Su
difractograma de polvos, muestra picos mucho mas angostos vy
definidos que los de la alumina, o cual indica mayor cristalinidad.

fLas
reflexiones de mayor intensidad se presentan en

angulos 20 de 26, 54
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y 44. Se uso la reflexion en 20=26 para caracterizar al grafito dentro
del compuesto Z7G.

La bhidroxiapatita que se utiliza [50] forma agregados, cuyo

tamaifio promedio es 10 um como se muestra en la fotografia 4. Esta
ceramica es cristalina y presenta un patréon de difraccion de rayos X
complejo. Sus reflexiones caracteristicas se encuentran en angulos 26
de 26, 32, 33 y 50. El conjunto de picos entre 25 y 35 fue el que se uso
para caracterizar a esta ceramica dentro del compuesto.

3.1.3 Caracteristicas de las mezclas en polvo.

Al mezclar el zinalco en polvo con la alimina se pudo observar
que debido a la diferencia en tamarfio, la ceramica penetré en los
surcos del zinalco en polvo y los llend cubriendo totalmente su
superficie, fotografia 5. Un efecto similar se presento en los
compuestos con grafito y con hidroxiapatita como se puede ver en las
fotografias 6 y 7.

Después de preparar las mezclas zinalco-ceramica, se efectudé un
analisis por ditraccion de rayos X, los difractogramas obtenidos para
fos diferentes compuestos no mostraron ningun cambio durante el
proceso de mezclado y homogeneizacion de los polvos.

3.2 ZINALCO EN POLVO CONSOLIDADO (ZINALCO M/P).
ANTES Y DESPUES DE LA SINTERIZACION.

Se estudiaron los cambios en la microestructura, la densidad y
fa dureza del zinaico en polvo procesado mediante técnicas de
metaliurgia de polvos (zinalco M/P) antes y después de la
sinterizacion. Se estudio también el comportamiento del zinalco M/P
en pruebas de resistencia a la compresion variando la rapidez de
deformacion y el tiempo de sinterizacion.
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Fotografia 8. Microestructura de! zinalco extruido del
para 1a preparacion del zinalco en poivo.

Fotogratia 9 Microestructura del Zinalco

sinterizar;

AN
SR

S 0
AT W
GRS

cual se partié

en polvo consclidado sin

se observan regiones con perlita fina y otras con estructura de

granos finos, se puede ver también los bordes entre las particulas de polvo.
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En este acercamiento observamos los granos equiaxiales
al romperse las laminillas de perlita por efecto de la

10.
que se forman

Fotografia

molienda.
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Microestructura de las pastillas de zinalco en poilvo

11.

consolidado y sinterizado BO horas a 200°C en atmosfera de aire.

Fotografia
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3.2.1 Microestructura del material consolidado.

€l zinalco extruido del cual se parte tiene una microestructura
de periita fina formada por laminas alternadas de fase o (oscuras) y
fase T (claras), como se ve en la fotografia 8. Los cilindros de zinalco
M/P  sin  sinterizar presentan una microestructura que contiene
pequefas zonas de perlita inmersas en un microestructura de granos
finos como se muestra en la fotogratia 9. En la fotografia 10 se
muestra la amplificacién de una zona con microestructura de granos
finos en el zinalco M/P sin sinterizar; e! tamafio promedio de estos
granos es de aproximadamente 800 nm,

Durante las primeras horas de sinterizacion, la microestructura
del zinalco M/P es similar a la que se presenta en la fotografia 9. La
microestructura representativa observada en las muestras de zinalco
M/P sometidas a sinterizacion durante periodos de 20 horas o
mayores, se muestra en la fotografia 11.

3.2.2 Difraccion de rayos X del zinalco M/P sinterizado.

Se hicieron pruebas de difraccion de rayos X sobre cada una de
las muestras compactadas y sinterizadas. La figura 3.2 presenta los
patrones de difraccién de las muestras sinterizadas durante 10 y 80
horas, comparados con el del zinalco M/P sin sinterizar. Las tases
presentes en todos los casos son &, N y T. La curva superior de ta
figura 3.2 corresponde al zinalco M/P sin sinterizar, se puede ver que
en un angulo 28 = 70.5 presenta un solo pico de difraccién mientras
que después de 10 horas de sinterizacion (curva intermedia) pudimos
distinguir la presencia de un segundo pico; después de 80 horas de
sinterizaciéon (curva inferior) es mas evidente la presencia
doblete.

de un
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Figura 3.2 Patrones de difraccién de rayos X para e! zinalco en polvo

consolidado, variando el ti e sinter
3.2.3 Variaclén de I|a densidad y !a dureza del
zinalco Mm/P con la sinterizacion.

La densidad promedio del zinalco M/P antes de ia sinterizacidn
es de 5,00x0,02 g/cc, al compararla con la densidad dei =zinalco
extruido original que es de 5,4 g/cc, encontramos que los cilindros
presentan una porosidad de aproximadamente el 7% como se indicd en
la tabla 2.1.

La densidad presenta un ligero aumento con el tiempo de
sinterizacién como se observa en la figura 3.3. Las barras verticales
indican el intervalo de confianza, éste se calculé tomando en cuenta el




nimero de muestras medido en cada caso y considera un nivel

de
_confianza del 95% [53], como se explico en la seccion 2.1.2.
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Figura 3.4 Dureza F F en ¢t 16 del ti po de sinterizacién para
tas muestras de Zinalco en polvo consolidado.
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L.a dureza Rockwell F (DRF) del zinalco M/P sin sinterizar tiene
un valor de 33x1RF, este nimero de dureza aumenta hasta un valor
aproximado de 44x2RF cuando se sinterizan las muestras durante 10
horas y para periodos de sinterizacién mas largos se observa un
aumento muy pequeno en el numero de dureza. Los resultados de la

variacion de dureza Rockwell F en funcion del tiempo de sinterizacion
se muestran en la figura 3.4

3.2.4 Prueba de resistencia a la compresién.
Se efectuaron pruebas de resistencia a la compresion para
analizar el comportamiento mecanico del zinalco en polvo consolidado,

en funcién del tiempo de sinterizado y de ia rapidez de deformacion
del material.

Primero se estudido el efecto de la rapidez de deformacién sobre
el esfuerzo de fluencia convencional que también recibe el nombre de
esfuerzo de fluencia 0,2% del material, los valores de rapidez de
deformacion utilizados son 1x10-%; 5x10-%; 2,5x10°3;1,2x10°2 vy
1.2x10-1 s-1, estos_corresponden a las velocidades del cabezal: 0,05;
0.,2; 1,0 5,0 y 50 mm./min. respectivamente. Posteriormente se revisa
el etecto del tiempo de sinterizado sobre la respuesta del zinalco M/P
en la prueba de compresidon y finalmente se estudia el efecta de la

rapidez de deformacitn sobre muestras de zinalco M/P sinterizadas 20
horas a 200°C.

Las muestras de zinalco

M/P y de cada uno de los compuestos
zinalco-ceramica se deforman

plasticamente pasando de citlindros con
una altura promedio de 8 mm. a discos de aproximadamente 2 mm. de
espesor, es decir, se alcanza una deformacién real en la mayoria de
las muestras de aproximadamente 139%. En la f{otografia 12 se
comparan los discos obtenidos después de la prueba de resistencia a la
compresion con los cilindros sin deformar.

La altura de 2 mm. es un
valor limite

que se fija para proteccion del equipo. Se observa un
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ligero agrietamiento en los bordes de las muestras, pero el unico que
presenta fractura es e! compuesto zinalco-7% grafito.

Fotografia 12. Cilindros de zinalco preparado por metalurgia de polvos y
de los compuestos zinalco-ceramica deformados por compresiéon,
comparados con cilindros sin deformar.

Prueba de compresiéon del zinalco M/P sin sinterizar.
La curva inferior de la figura 3.5 muestra

fogaritmo del esfuerzo de fluencia convencional (Cg.2) en funcidon det
logaritmo de la rapidez de deformacion (é) para las muestras de
zinalco en polvo consolidadas sin sinterizar que se sometieron a una
prueba de resistencia a la compresion a temperatura ambiente. La
cuiva superior de la misma figura muestra la variacién de la
deformacion real del material, expresada en porciento,
de la rapidez con que se efectua
muestra parecido con
capfitulo uno.

la variacion del

como funcion
la prueba de compresidn, esta curva
las que se presentan en ta figura 1.4(a) del
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El diametro original de los cilindros varia después de la
compresion, aumentando de 9,8 mm. a 21.0; 19,3 y 18,8 mm. para
muestras probadas con 1,1 x 10-4;

respectivamente. Los discos
deformacion alta presentan
comprimidas lentamente.

las
50 x 10% y 25 x 10-3 g-1
gue se comprimieron con una rapidez de
bordes mas agrietados que las muestras
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sin  sinterizar.
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Prueba de compresién de! zinalco M/P sinterizado.

ta figura 3.6, muestra los resultados del esfuerzo de fluencia
convencional y de la cantidad de deformacion real en funcion del
tiempo de sinterizacién para las muestras de zinalco M/P, éstas se

comprimieron a temperatura ambiente manteniendo una rapidez de
deformacion constante de 2 x 10-3 s-1.

Se observé que el zinalco M/P se fragiliza con la sinterizacion,
es decir, al efectuar {a prueba de compresion sobre las muestras
sinterizadas se forman discos de aproximadamente 2 mm. de altura
igual que para las muestras sin sinterizar, sin embargo, los bordes de
los cilindros sinterizados se agrietan mas y en algunos
fracturan por 1o que se observa una disminucion en el
relativo de los mismos y también en el esfuerzo de fluencia.

casos se
diametro
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Figura 3.6 Var de la defor 53n real y del Og.29. en funcién del
tiempo de sinterizacién de las m as de zinal M/P, a

temperatura amblente con una rapidez de deformacién de 2 x 10-3 g1,
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3.7 Efecto de la variacion en la rapidez de deformacion durante las
P

Figura
zinalco M

pruebas de compresién a2 temperatura ambiente para
sinterizado 20 horas a 200 C.

Prueba de resistencia a la compresion del! zinalco M/P

sinterizado 20 horas a 200°'C, variando ia rapidez de

deformacion.

En la figura 3.6 se observo un maximo en la deformacion real de
las muestras que se sinterizaron 20 horas a 200 C y posteriormente
se probaron en compresién a temperatura ambiente. Se estudio el
efecto de la rapidez de deformacion en la prueba de resistencia a la
compresion de zinalco M/P sinterizado durante 20 horas; la figura 3.7
muestra el comportamiento dei logaritmo del esfuerzo de fluencia en
funcion del logaritmo de la rapidez de deformacion (curva inferior). De
la grdfica se determino el coeficiente de sensibilidad a la rapidez de
deformacion m, éste tiene un valor de aproximado de 0,7 para valores
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de rapidez a la deformacion < 2x10-3 s-1. Cuando se trabaja con una
rapidez de deformacion mayor que este valor, el coeficiente de
sensibilidad m disminuye hasta un valore de aproximadamente 0,07. La
curva superior muestra la deformaciéon real calculada considerando
dnicamente la diferencia en altura de los cilindros, no se consideran
ni el diametro de los mismos, ni la cantidad de fracturas que se
presentaron.

Microestructuras observadas después de la prueba de
compresion.

Zinaico M/P sin sinterizar.

Al observar el corte transversal de los discos obtenidos después
de la prueba de compresion encontramos que la microestructura es
muy similar en todas las muestras independientemente de la rapidez
de detormacion que se utilizd durante tla prueba de compresion. Los
granos de las fases presentes se orientan en la direccioén
perpendicular al eje de aplicacion del esfuerzo dando origen a regiones
alargadas en forma de bandas. Dentro de estas bandas, los granos finos
tase « que formaban la microestructura original se uhen por
deslizamiento entre bordes de granoc, como se puede apreciar en ia
fotografia 13, tormando regiones alargadas de fase .

Zinalco M/P sinterizado.

lLa muestras sinterizadas de zinalco M/P tambiéen presentan
formacion de bandas deniro de su microestructura. La muestras
sinterizadas durante periodos menores a 20 horas y comprimidas a
temperatura ambiente manteniendo una rapidez de deformacién
constante de 2 x 103 s-°1; presentaron wuna microestructura muy
similar a la observada en la fotografia 13.
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£ e de
Compresion

Fotografia 13. Microestructura del Zinalco en polvo consolidado sin
sinterizar, sometido a una prueba de resistencia a la compresién bajo una

rapidez de deformacion de 0,1 s 1.

Eje de
Compresion

Fotografia 14. Corte transversal de una pastilla de zinalco en polvo
consolidado, sinterizada 40 horas a 200°C y comprimida con una rapidez de
deformacién de 2 » 103 s 1.
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La muestras sinterizadas durante periodos mayores a 20 horas y
probadas en compresion en las mismas condiciones que las anteriores,
presentaron una microestructura en donde las bandas estan menos
marcadas que las observadas en periodos cortos de sinterizacion; la
microestructura observada en la fotografia 14 corresponde a una
muestra sinterizada durante 40 horas a 200°C y comprimida a
temperatura ambiente con una rapidez de deformacion de 2 ~ 103 s-1,
y es representativa de las muestras sinterizadas durante periodos
mayores a 20 horas.

La microestructura que se observo en tas muestras sinterizadas
20 horas vy probadas en compresion  variando la  rapidez de
deformacion. es una estructura de bandas muy similar a ta que se
describié para las muestras de zinalco M/P sin sinterizar y que se
presentd en la fotografia 13.

3.3 CARACTERISTICAS DE LOS COMPUESTOS ZINALCO-
CERAMICA CONSOLIDADOS.

Para l|la consoclidacion de los compuestos Zinalco-Ceramica
preparados por metalurgia de polvos se sigue el procedimiento
descrito en la seccién 2.1.4. La tabla 3.1 resume los porcentajes en
peso de las ceramicas en polvo utilizados para cada uno de los
compuestos zinalco-ceramica estudiados en este trabajo y las claves
con las que nos referiremos a cada uno de ellos.

Tabla 3.1 Claves asignadas a los compuestos zinalco-
ceramica preparados.

COMPUESTO CLAVE
zinalco-5% alumina Z5A
zinalco-5% hidroxiapatital zsH
zinalco-7%_ grafito zZ7G
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Fotografia 19. Vista de la cara superior de un cilindro del compuesto
Z7G sin sinterizar.

Fotogratia 20. Vista de la cara superior de un ciHindro del compuesto
Z7G sinterizado 80 horas a 200°C.
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3.3.1 Microestructura de los compuestos zinalco-
ceramica antes y después de la sinterizacion.

Las fotografia 15 a la 22 mostraron Jas microestructuras
caracteristicas de los diferentes compuestos zinalco-ceramica, antes
y después de la sinterizacion. El compuesto Z5A muestra particulas de
zinaico que mantienen su microestructura y estan rodeadas de
alumina; par e! compuesto Z7G se observa gue algunas particulas de
zinalco mantienen su microestructura, mientras gue en otras esta se
ve alterada debido a !a entrada del grafitc (ver particutas marcadas
con una A en las f{otografias 19 y 20). En el compuesto Z5H se
observan particulas que forman una  estructura diferente a la
observada para el zinalco M/P, debido a la entrada de la ceramica.

.

3.3.2 Difraccion de rayos X de los compuestos.

Los difractogramas de! compuesto Z5A antes y después do la
sinterizacion presentan los mismos picos de difraccion observados
para el zinalco M/P solo. Los picos de difraccion de mayor intensidad
correspondientes a la aluamina, descritos en la seccion 3.1.2, son
dificiles de distinguir déntro del compuesto Z5A, debido a ta
diferencia en intensidad con respecto a los del zinalco; estos
difractogramas no presentan ningun cambio apreciable.

Para los compuestas Z7G y Z5H, los difractogramas de rayos X de
polvos presentan los picos de difraccion caracteristicos de cada una
de tas ceramicas, como se describe en la seccion 3.1.2 ademas de los
picos de difraccién caracteristicos del zinalco y no muestran ningun
cambic importante.
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3.3.3 Densidad de los compuestos zinalco-ceramica.

La densidad de cada uno de estos compuestos en funcion del
tiempo de sinterizado, se muestra en la tigura 3.8 Los valores
obtenidos para cada uno de los compuestos se comparan con los det
zinalco preparado por metalurgia de polvos. La densidad del zinalco
M/P es mayor que la de los diferentes compuestos en todos los
periodos de sinterizacion. El compuesto Z5H tiene mayor densidad que
los compuestos Z5A Y Z7G, estos dos Ultimos compuestos tienen
aproximadamente la misma densidad.

5,2
pu 3 3y
5.0 X T L
3 ® Zinalco M/P
~ 4,8 o 2ZSH
e o 25A
o ~ Z7G
<
2 ae
> g
2 T Y
= L
o H T X ¥
4,2
4,0 + T T T
(] 20 40 60 80 100
Tiempo de sinterizacidn, h.
Figura 3.8 Densidad de los Zinai Cer en fu 6n del

1
tiempo de sinterizado, comparada con ia del zinalco M/P.
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3.3.4 Dureza de

los compuestos zinalco-ceramica.

En la figura 3.12 observamos que el compuesto zinalco-79%
gratito presenta un aumento muy grande en la dureza, seguida en orden
decreciente de los valores para los compuestos Z5BH, Z5A y finalmente
para 3

la matriz metalica de zinalco M/P. La dureza para el zinalco M/P
y para flos compuestos Z5A Y Z5H, presenia
aproximadamente 10 unidades eon las primeras rizado,
despues se mantiene practicamernte constante compuesto Z7G tiene
un comportamiento diferente,. presenta  un ligero Aaumento en
primeras 10 horas de sinterizado y a partir

ligeramente; el
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3.3.5 Resistencia a la compresion de

los compuestos
zinalco-ceramica.

L.os cilindros preparados con los poivos de los compuestos Z5A,
Z5H y Z7G consolidados y sin sinterizar, se sometieron a pruebas de
resistencia a la compresion variando Ja rapidez de deformacion;

los
valores de rapidez de deformacidn utilizados son: 1,0x<10°%, 4 0x10% y
2.0x10°3 51,

1000

L_————"’"""/-
A m=0.284

v
001

100
.0001

ESFUERZO DE CEDENCIA02%
(MPa)

.01
RAPIDEZ DE DEFORMACION, s-1

Figura 3.10 Esfuerzo de fluencia convencional en funcién de la rapidez
de deformacion para el compuesto Z5A sin sinterizar.

En la figura 3.10 se muestran

los resultados del
fluencia 0,2% en

funcién de la rapidez
compuesto zinalco-5% alumina (Z5A)
exponente de sensibilidad a

esfuerzo de
de deformacion para el
sin  sinterizar. El valor del

la rapidez de deformacion
compuestec es de aproximadamente 0,284 c¢n esta

bajos de rapidez a la deformacion. Este valor
fimite inferior de m para

para este
region de valores
esta muy cerca del

la region en la gue se considera
comportamiento superplastico [28,29,35].

La figura 3.11 muestra los valores obtenidos para el estuerzo de
fluencia 0,2% en tuncion de la rapidez de deformacion del compuesto
Zinalco-5% hidroxiapatita (Z5H) sin sinterizar. El valor del exponente

de sensibilidad a la rapidez de deformaciéon m para este compuesto es
de 0,378; este valor cae dentro def intervalo de valores de m en los
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que se considera que un material se comporta superplasticamente y es
muy parecido al que se obtiene para el zinalco sin refuerzo ceramico

en la regién Il de esta curva, ver figura 3.5.
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Figura 3.11 Esfuerzo de fluencia convencional en funcion de la rapidez

de deformacicn para el compuesto Z5H sin sinterizar.

Los cilindros de! compuesto Zinalco-7% grafito se fracturan en
la region eiastica durante la prueba de resistencia a la compresion, lo
cual implica una alta fragilidad.
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Figura 3.12 Logaritmo Oy en funcién de! logaritmo de la rapidez de

deformacién para Z5H, Z5A y zinalco M/P. sin sinterizar.
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Figura 3.13 Esfuerzo de fluencia convencional en funcién del tlempo de
sinterizado para los compuestos 2Z5H y ZSA comparados con 2! zinalco M/P.,
La prueba se efactud a tempervatura ambiente c¢on una rapidez de
detormacién de 2 x 10°3 g1,
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Figura 3.14 Porciento de deformacian real en funcidén del tiempo de
sinterizado para fos compuestos 25H y ZSA comparados con el zinalco M/P.
La prueba se efectudé con una rapid de defor 6

de 2 x 10°3 s°1,
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La figura 3.12 muestra los valores del esfuerzo de fluencia 0,2%
en funcidn de ta rapidez de deformacién para los compuestos
estudiados comparados con los de la matriz metdlica zinalco
preparado por metalurgia de polvos.

En la figura 3.13 se observa que el esfuerzo de fluencia 0.2% en
funcién del tiempo de sinterizado para los compuestos Z5A y Z5H.

La figura 3.14 muestra los resultados de la deformacion real
como funcién del tiempo de sinterizado.

3.3.6 Fractografias.

La fractura de un material esta acompanada de la accion de uno o
mds mecanismos microscopicos de fractura. Los términos ductil y
fragil, describen la cantidad de deformacién plastica macroscopica
que precede a la fractura.

tas tracturas ductiles se caracterizan por la ruptura o desgarre
del meta! acompanada de una gran cantidad de deformacion plastica y
desprendimiento considerable de energia.

S

Las fracturas fragiles se caracterizan por una propagacion
rapida de grietas con menos desprendimiento de energia que las
ductiles y sin deformacion plasiica apreciable. De acuerdo a la
trayectoria de fractura encontramos dos grupos principales de

fracturas:
a. Fracturas transgranulares; a través de los granos.
b, Fracturas intergranulares; entre los granos.
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Fotografia 23. Vista del borde de un disco de zinalco M/P sin sinterizar,
obtenido después de la prueba de compresidon utilizando una rapidez de
deformacion de 2<1072 s-1.

Fotografia 24. Vista del borde de un disco de zinalco M/P sinterizado BO
horas a 200°C, obtenido después de la prueba de resistencia a la

compresién, utilizande una rapidez de deformacion de 2x<10-3 s-1,
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Zinalco M/P.

Los discos de zinalco M/P sin sinterizar, obtenidos después de
las pruebas de resistencia a la compresion presentan fracturas sdlo en
los bordes de los mismos. Se observa que las particulas de zinalco en
polvo que originalmente tenian forma de hojuela acanalada (fotografia
1), despues de la prueba de compresion presentan un aspecto de
faminillas, como se observa en la fotografia 23. La superficie de las
particulas en ta fractura muestra rasgos de alta ductilidad. El
mecanismo de fractura es predominantemente intergranular,
conservando las particulas su cardcter original de hojuelas.

E! efecto de la rapidez de deformacion con la que se efectua la
prueba de resistencia a la compresion sobre el lipo de fractura de la
muestra parece tener que ver con la cantidad y tamafo de las grietas
que se observan, es decir, cuando la prueba se efectua con una rapidez
de deformacion baja se observa formacion de pequefas grietas en ios
bordes del disco, con poca cantkdad de fracturas. mientras que, cuando
se aumenta la rapidez de deformacion las grietas se extienden del
borde hacia el centro del disco.

El aspecto de laminillas sobrepuestas de las particulas de
zinalco en polvo dentro de los discos obtenidos después de la
compresitn, disminuye en funcién del tiempo de sinterizado. La
superficie de las particulas de polvo ha sufrido deformacion ductit.
Como consecuencia del sinterizado, las particuias tienden a unirse por
un proceso de difusion del material; se observa agrietamiento, vy las
particulas de polvo son mas equiaxiales, este efecto se presenta
principalmente en aquellas muestras sometidas a largos periodos de
sinterizado, ver fotografia 24.

El mecanismo de fractura intergranular sigue siendo e! proceso
predominante, sobre todo en las muestras de tiempos de sinterizado
cortos. Conforme aumenta el tiempo de sinterizado se observa mayor
numero de superficies planas y brillantes lo cual indica un aumento en
el proceso de fractura translaminar.
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Zinalco-5% alumina

La presencia de la alumina
de fractura intergranular en las

(Z5A).

en el compuesto favorece un proceso
muestras probadas en compresién. En

el compuesto Z5A sin sinterizar las particulas de zinalco en polvo se

deforman y presentan un aspecto de laminillas similar al del material
sin ceramica. Estas laminillas son ligeramente mas gruesas aqle las de
zinalco solo y esto se debe a la presencia de la ceramica. En la

fotografia 25 pueden verse las particulas de zinalco rodeadas de

atumina.
‘ Las muestras del compuesto Z5A que se prueban en compresion
con baja rapidez de deformacion (10-4 s-1) presentan mayor

ductilidad que las que se probaron con rapidez de deformacion mayor
(2x10-3 s-1). Las muestras sinterizadas presentan un comportamiento
fragil gue aumenta con el tiempo de sinterizado. Los discos Qque se
forman se agrietan del borde hacia el centro de la muestra y en tas
muestras sinterizadas durante 20 horas o mas hay fragmentacion del

material. El proceso de fractura en las muestras sinterizadas es
predominantemente intergranular.

Zinalco-7% grafito (Z7G).

Los cilindros del compuesto zinalco-7% gratito presentaron un
comportamiento fragil cuando se sometieron a la prueba de
resistencia a la compresion. El mecanismo de fractura de este

intergranular vy fragil tanto
las muestras sinterizadas.
rodeando

compuesto parece ser predominantemente
en las muestras sin sinterizar, como en
Este mecanismo se ve favorecido por la presencia de grafito
a las particulas de zinalco en polvo, ver fotografia 26.
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Fotogratia 25. Vista de una grieta en el borde de un disco del compuesto
Z5A sin sinterizar, obtenido después de la prueba de resistencia a la
compresion, utilizando una rapidez de deformacién de 5x10-9 s-1,

7

Fotografia 26. Fractura intergranular en un cilindro del compuesto Z7G
sin sinterizar, después de la prueba de resistencia a la compresién,
utilizando una rapidez de deformacién de 2x10-3 s-1,
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Zinalco-5% hidroxiapatita (Z5H).
hidroxiapatita sin

en el compuesto zinalco-5%
estos

Las fracturas
con rasgos de alta ductilidad,

sinterizar muestran superficies
rasgos son mas apreciables en los discos obtenidos de las pruebas de

resistencia a la compresién efectuadas con una rapidez de
deformacién de 2x10-3 s°7 y menos en los discos que se obtuvieron de

las pruebas con rapidez de deformacion menor. En la fotografia 27 se
intergranular, se ve favorecido

entre las particulas de
de zinalco en

puede observar el proceso de fractura
la presencia de cumulos de ceramica

por
se puede ver que las particulas

zinalco, no obstante,
polvo muestran rasgos de deformacion duactil.

Los discos que se obtienen después de las pruebas de resistencia
a la compresion de cilindros del compuesto Z5H sinterizados en {os
diferentes periodos tarmbien muestran fracturas de tipo intergranular.

Fotografia 27, Fractura en ei borde de un disco del compuesto Z5H sin
sinterizar; después de la prueba de resistencia a la compresion, utilizando
na rapidez de deformacidon de 2x10-3 s-71,
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CAPITULO 4
ANALISIS Y DISCUSION DE LOS
RESULTADOS

ZINALCO wM/P.

El zinalco en polvo que se utilizé para la preparacion de tos
compuestos zinalco-ceramica, se obtuvo a través de un proceso de
molienda mecanica en atmosfera de aire, a diferencia det aluminio en
polvo que puede formar compuestos explosivos y por tanto requiere de
atmosfera inerte [59-61].

a. Cambios observados mediante difraccion de rayos X,
durante el proceso de molienda de la limadura de zinalco.

En fa curva inferior de los difractogramas de la figura 3.1,
observamos que las fases presentes on la limadura de =zinaico extruido
son o, nny £ Enla seccién 1.2, indicamos que las fases estables a
temperatura ambiente para esta aleacion son o, Ny T [12]. es decir
la fase € (CuZns, hexagonal compacta) presente en la limadura de
zinalco extruido se encuentra de manera metaestable a temperatura
ambiente y deberia transformarse en la fase de equilibrio T° (Al;CuaZn,

romboedral).

La fase £ se ha encontrado presente tanto en aleaciones recien
preparadas como en aquellas gque se han envejecido de manera naturat
durante periodos muy largos (ca. & anos) [15]. Las pruebas de
difraccién no han aportado evidencia de que la fase de equilibrio T
esté presente después de estos largos periodos de envejecimiento
natural. Estos resultados indican que la cinética de la transtormacion
natural de la fase € a la fase T' es sumamente lenta.
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Para explicar los largos periodos de estabilidad de la fase g, se
considera en primer lugar el gran parecido que existe entre las
estructuras cristalinas de £ y 1 (ambos tienen una estructura
hexagonal compacta). Otro aspecto importante que se debe tomar en
cuenta es que las diterencias cristalograficas entre la fase ¢ y la
matriz de zinc, observadas por difraccion de rayos X, son muy
pequenas. Finalmente debemos considerar gue en estudios recientes
se ha propuesto que ia fase v. estable a altas temperaturas, !a cual se
encuentra dispersa en la fase 1. que contiene muy poco aluminio
disuelto. se transforma en la fase t'. estable a temperatura ambiente,
mediante un mecanismo que involucra tanto ta migracion de aluminio
dentro de la fase n, la redisolucion de la fase ¢ v la ditusién de Cu a
traves de las fases n y « [15], es decir, las rutas de ditusion del
aluminio y el cobre son muy largas, 1o gue dificulta la transformacion
de la fase v a ta fase tT'. Todas estas consideraciones justifican que la
fase £ este presente en la limadura del zinalco extruido.

Cuando sometemos a la limadura de zinalco extruido a un proceso
de molienda, la tase £ sutre una transformacion gradual para formar ta
fase T' como consecucncia de la deformacion. En la curva superior de
los difractogramas de la figura 3.1 observamos que después de 100
horas de molienda los picos de difraccidén de la fase & desaparecen y
soio se presentan los correspondientes a t'. Estos resultados nos
indican que las energias elastica y térmica durante la molienda
favorecen la difusion del cobre y e! aluminio, produciendose ia
transiormz;cién de la fase £, estable a alta temperatura. a ia tase T,
estable a’temperatura ambiente.

b. Microestructura del zinalco en polvo consolidado antes
y después de la sinterizacion.

En los estudios realizados hasta el momento sobre los cambios
en la microestructura del zinalco después de ser sometido a una gran
cantidad de deformacion dentro de procesos de laminaciéon o de
extrusidon , se ha observado que la estructura de periita laminar se
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transforma en una microestructura de granos tinos [17-20]. Este
cambio en la microestructura tambien se observé en la limadura de
zinalco extruido después del proceso de molienda. La fotografia 8
muestra la perlita laminar del =zinalco extruido originai. En las
fotografias 9 y 10 se presenta la microestructura presente en los
cilindros de zinalco M/P sin sinterizar.

Las laminillas de fase « se rompen durante la molienda; eéstas
tienden a globulizarse, es decir. tienden a ftormar granos redondeados
para disminuir Jla energia del sistema. En la fotografia 10 se puede
observar que algunos granos de fase « estan redondeados, pero la
microestructura que predomina esta formada por granos finos
equiaxiales de fase . inmersos en tase N.

La formacion de esta micrcestructura de granos tfinos se puede
explicar considerando el parecido que existe entre la distancia
interplanar de los planos compactos tanto en la fase « como enla N a
partir de los difractogramas de rayos X sabemos que los planos
compactos son el (111) para la fase o con una distancia interplanar de
0,2338 nm y el {002) para la fase 1, cuya distancia interplanar es de
0,2473 nm. Este parecido en la distancia dque separa los planos
compactos de ambas fases, provoca gue los granos de fase o se
acomoden intercalandose con granos de fase 1) y no necesiten formar
una esfera o globulo para disminuir la energia, lo que origina ta
estructura de granos finos que se observa en la fotografia 10.

En los difractogramas de las muestras sintenzadas de zinaico
M/P que se presentaron en la figura 3.2, se observo que después de la
sinterizacién hay un cambio en el pico de difraccion ubicado en un
angulo 26 = 70.5, esta reflexion corresponde al plano (110) de la
solucién sdlida rica en zinc dentro det zinalco. En la muestra sin
sinterizar (curva superior) se observa un solo pico: después de 20
horas de sinterizacion (curva intermedia) se logro distinguir la
presencia de un segundo pico, que se hace mas evidente después de 80
horas de sinterizacion (curva inferior).
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De acuerdo con el diagrama de fases presentado en la figura 1.1,
en el zinalco M/P antes de sinterizar (0 horas), la solucion sdlida rica
en zinc esta saturada de aluminio, lo que origina un solo pico de
difraccion. Al sinterizar., mantenemos la aleaciéon en condiciones
isotérmicas que propician la difusion de aluminio, éste sale de la tase
T y permite el crecimiento de los granos de fase «x y la formaciéon de
uniones entre particulas de polvo, como se cbservo en la fotografia 12.
La salida del aluminio de la solucion sdlida rica en zinc, da lugar a Que
en el difractograma se pueda ver et doblete caracteristico de las
reflexiones de los planos (110) y (103) del zinc en esta region

Cuando el zmalco M/P se sinteriza, este utiliza la energia
térmica proporcionada para promover la transformacion de la perlita
laminar que no logro transformarse durante la molienda a una
estructura de granos  finos: a esta transformacion le Hamamos
homogeneizacion de ta microestructura. La energia térmica aportada
durante ia sinterizacion, se utiliza también para formar uniones entre
las particulas de polvo, mediante difusion de material. Tanto la
homogeneizacion de ta microestructura como la difusion. son procesos
simulitaneos durante ias primeras 20 horas de sinterizaciéon y no se
observa ¢! predominio de uno sobre el otro. Después de periodos de
sinterizacion mas largos, el crecimiento en el tamafo de grano es un
proceso mas evidente y puede llegar a repercutir de manera
importante en las propiedades del material.

Tabla 4.1 Propiedades de los cilindros de zinalco M/P.

ZINALCO M/P

S N | DENSIDAD | POROSIDAD | DUREZA Gy (MPa) DEFORMACTION
(h) (a/cm3) (@) AF (£ =2 x10 O REAL (“h)
o 5.00:0,02) 7.0x055 33 309.4 113
10 5.02:0.07] 7.0=0.8 44x3 3214 119
20 5,03:0,03| s,8:0.6 asx2 335.7 125
a0 5.03x0.05 ] 6,9:0.8 4543 335.7 120
8o 5.04+0.07| 6.7+0.8 453 328.3 114

80



c. Propiedades de los cilindros de zinalco M/P.

La tabla 4.1 resume los valores de densidad, porosidad, dureza
RF, esfuerzo de fluencia convencional y deformacion real

para el
zinalco M/P antes y después de la sinterizacion.

Densidad.

Los valores de densidad del zinalco M/P presentan un pequeio
aumento con el tiempo de sinterizacién, este pequefo aumento se
puede atribuir principalmente a la disminucion de la cantidad de poros
dentro de los cilindros. Sin embargo, no hay un aumento importante de
esta propiedad, lo gue indica que desde antes del sinterizado se logro
una buena compactaciéon de fos polvos.

Dureza Rockwell F.

£1 valor promedio de la dureza RF de los cilindros de zinalco M/P
sin sinterizar es 33RF (aproximadamente 28RB). Este valor es menor
que el obtenido para el zinailco extruido original qgque es de 60RF
(=50RB). La disminucién en la dureza del zinalco preparado con
métodos de metalurgia de polvos respecto a la del zinalco extruido, se
debe principalmente a que las particulas de polvo dentro del zinalco
M/P forman uniones que no son tan fuertes como las que existen entre
los atomos de los metales aleantes (enlace metalico). dentro del
material extruido.

La dureza Rockwell F del zinalco M/P, presenta un aumento
importante durante las primeras 10 horas de sinterizacion,
alcanzando un valor aproximado de 45RF (~-30RB) y después de este
periodo se mantiene practicamente constante.

Para una aleacion de Zn-22% AIl-2% Cu, cuya microestructura
esta constituida completamente por grancos finos, se reporta que la
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dureza es de 60RB comparada con 52RB para la misma aleacién con una
microestructura combinada de fase o + M en laminas aiternadas vy
fragmentadas [12]. Podemos decir que la homogeneizacién de la
microestructura del material, repercute en la dureza del mismo.

Considerando los cambios observados en la microestructura detl
zinalco M/P, durante las primeras horas de sinterizacién son dos los
procesos que podrian ser responsables del aumento en la dureza del
zinalco M/P: la formacion de uniones entre las particulas de polvo por
un proceso de difusiéon y tla homogeneizacion de fa microestructura.
Para periodos de sinterizacion maycres de 20 horas, el crecimiento en
el tamano de grano por difusion de material, parece ser el proceso
dominante y no se observa su efecto sobre la dureza, ya que €sta se
mantiene practicamente constante. A pesar de que la dureza aumenta
durante la sinterizacion, los vailores que ésta alcanza son menores que
los obtenidos para el zinalco extruido. Esto se debe principalmente a
la presencia de las fronteras entre particulas de poivo, las cuales
impiden una total homogeneizacidn de la microestructura, lo que
provoca la disminucion en !la dureza del! zinalco preparado por
metalurgia de polvos comparado con el zinalco extruide original.

En resumen, durante las primeras 20 horas de sinterizacion se da

una competencia entre la homogeneizacion de la microestructura, fa
formacion de uniones entre las particulas y el crecimiento del tamafo
de grano. Para periodos de sinterizacion mas largos, la

microestructura se ha homogencizado en su totalidad y los procesos
que predominan son la unidén entre particulas y sobre todo el
crecimiento del tamano de grano.

Prueba de compresion del zinalco M/P sin sinterizar.
La tabla 4.2 resume los resultados obtenidos en las pruebas de
compresion a temperatura ambiente, efectuadas sobre el zinalco M/P

sin sinterizar, variando la rapidez de deformacién. Los valores del
esfuerzo de fluencia convencional gque se obtienen, son comparables
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con los de algunos materiales comunmente usados en ingenieria como
el aluminio 6063 extruido (158 MPa), el laton SAE 88 (234 MPa), el
acero inoxidable 304-304L !aminado (242 MPa).

Tabla 4.2 Resultados de la prueba de compresién de los
cilindros de zinalco M/P sin sinterizar.

ZINALCO M/P_ SiIN SINTERIZAR
RAPIDEZ DE DEFORMACION |  ESFUERZO DE FLUENCIA DEFORMACION REAL

(-1 CONVEMNCIONAL (MPa) (2 )
1,24x10-4 190.5 90
4,98x10-4 208.0 90
2,48»10-3 248.4 84
1.23x10-2 317.7 82
1,23x10-! 433.3 113.0

La curva inferior en fa figura 3.5 corresponde a la variacién del
logaritmo del esfuerzo de fluencia en funcion del logaritmo de la
rapidez de deformacion del zinalco M/P antes de la sinterizacion. Esta
curva presenta un comportamiento similar al que se muestra en la
figura 1.4(b) para la aleacidn superpiastica Zn-22% Al Por otro lado la
curva superior de tia figura 3.5, presenta la variacion de la
deformacién real y muestra semejanza con la figura 1.4(a). La
semejanza encontrada entre estas curvas indica que e! zinalco M/P
tiene un comportamiento de tipo superplastico en el intervalo de
rapidez a la deformacion que se estudia.

El valor de m (indice de sensibilidad a la rapidez de
deformacion) calculado con los datos presentados en ja figura 3.5 y
que se resumen en la tabla 4.2, es de 0,38 para valores de rapidez de
deformacian en el intervalo de 10-3 a 0,1 s-1; este valor disminuye a
0,24 para valores menores de rapidez a la deformacién. El valor de
m=0,38, segun se reporta en la literatura [28,29,36] indica que el
zinalco preparado por metaturgia de polvos, sin sinterizar, tiene un
comportamiento superpléstico cuando se prueba en compresién, dentro
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de un intervalo de rapidez de deformacién comprendido entre 10-3 y
0,1 s-'. La figura 3.5 presenta las regiones | y Il que se describen en la
figura 1.3(a) de! capitulo |

Observamos que el valor de deformacion real mas alto para el
zinalco M/P sin sinterizar es de 113%, este valor se obtuvo cuando se
efectud la prueba de compresion a temperatura ambiente utilizando
una rapidez de deformacion de 1.23x10-' s-!'. ta mayoria de los
estudios relacionados con la tecnologia de formado superplastico se
han hecho utilizando valores pequenos de rapidez de deformacion,
estos son tipicamente de105a 10-3 s [, 33]: ademas, las pruebas
se etectuan utilizando temperaturas mayores a los 300"C. Sin embargo
el zinalco M/P sin sinterizar presenta propiedades superpiasticas
{(M=0.38) cuando se comprime a temperatura ambiente con una rapidez

de deformacion de 1,23<10-! s-'; este valor de se encuentra en la
region de valores de rapidez de deformaciéon altos; esta region se
define entre 10-17 y 1 s-' [6,7]. Estos resultados son importantes

debido a que e! formado superplastico utilizando alta rapidez de
deformacion permite mayor productividad.

Prueba de compresion del zinalco M/P sinterizado.

En la figura 3.6 se presentd el etecto de la sinterizacion sobre el
‘esfuerzo de fluencia convenciona! y sobre la deformacion reail para el
zinalco M/P, tos valores se resumen en la tabla 4.1. Observamos que ia
curva correspondiente al esfuerzo de fluencia convencional en funcion
def tiempo de sinterizacidén (curva inferior), rmuestra un aumento de
aproximadamente 30 MPa durante ias primeras 20 horas de
sinterizacion, después de este periodo se conserva constante y para
periodos muy largos (80 h) disminuye ligeramente. La curva superior
de la figura 3.6 corresponde a la variacion de la deformacion real con
el tiempo de sinterizacion, observamos que se alcanza un valor
maximo en la deformacion real para un periodo de 20 horas, después
del cual disminuye la cantidad de deformacién. El aumento en el
esfuerzo de fluencia del zinalco M/P cuando se sinteriza durante
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periodos de 20 horas o menos, se puede atribuir a la homogeneizacion
de la microestructura y a la formacién de uniones entre las particulas
de polvo. La presencia de fracturas en los bordes de los discos que se
obtienen después de la compresion indica que las uniones formadas por
el sinterizado dificultan el deslizamiento entre particulas de polvo.
Despues de 20 horas, la mayoria de las particulas se ha soldado por
difusion de material entre ellas por lo que no observamos cambios
apreciables en el esfuerzo de fluencia; cuando se alcanzan largos
periodos de sinterizacion el crecimiento del tamafo de grano en el
material puecde ser el responsable de la pequena disminucion en el
esfuerzo de cedencia convencional. .

Al analizar e! comportamiento de la curva del logaritmo del
esfuerzo de fluencia convencional con el logaritmoe de la rapidez de
deformacion para muestras sinterizadas 20 horas (fig. 3.7)
observamos un cambio en la concavidad de la curva respecto a la del
zinalco sin sinterizar (fig. 3.5). Se calculé un valor del indice de
sensibilidad a la rapidez de deformacion de aproximadamente 0,7 para
valores de rapidez a la deformacion entre 10-4 y 10-3 s-1, y un valor
de m=0,07 para valores de rapidez a la deformacién entre 10-3 y 0,1
. Esto indica que el zinalco preparado por metalurgia de polvos
sinterizado 20 horas, presenta deformacion superplastica cuando se
trabaja con rapidez de deformacion baja. Si comparamos las curvas de
las figuras 3.5 y tig. 3.7, observamos que la tormacién de uniones
entre las particulas de polvo durante el procesc de sinterizado,
produce un corrimiento de la curva hacia valores de rapidez de
deformacion bajos. Para el zinalco M/P sin sinterizar se observan la
region | y la region il de esta curva mientras que, para las muestras
sinterizadas 20 horas se presenta la regidén Il y la region {ll, ambas
curvas se encuentran en el mismo intervalo de rapidez de deformacién.

s-1
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e. Cambios en ia microestructura del =zinalco M/P después
de las pruebas de resistencia a la compresién.

La microestructura del zinalco M/P sin sinterizar
como resultado de las pruebas de compresion. Los granos de fase .,
que estan dentro de tas particulas de Zinalco, se unen entre si
formando “"bandas" mientras que las zonas localizadas de fase n,
tambien alargadas, se alternan con las de fase «: toda la
microestructiura se orienta perpendicularmente al eje de aplicacidon de
ta fuerza. Este alargamiento es indicio de que el
deslizamiento entre granos. que es el

sufre cambios

matertal presenta
mecanismo gque permite formar
dichas bandas. £l efecto de orientacion y alargamiento de las tases.

es
mucho mas apreciable para

las muestras consolidadas de zinalco en
polvo  sin  sinterizar, cuando se prueban en compresion ufiiizando
valores pequenos de rapidez de deformacion (fotografia 13).

La microestructura de las muestras

sinterizadas a 200°C vy
comprimidas con baja

rapidez de deformacion ecs muy parecida a !a
observada en las muestras sin sinterizar

sometidas a compresion en
condiciones similarcs.

Sin embargo, durante el proceso de sinterizado
hay soldadura entre particulas, lo que dificuita e! deslizamiento de
éstas cuando se efectuan pruebas de compresion con rapidez de
detormaciéon aita. Se observan algunas particulas en las que la
microestructura sigue siendo de granos finos
aparentemente sin cambios debido a que la
particulas impidié su deformacion y por tanto
deslizamtento entre granos (fotografia 14).

y permanecen
soldadura con otras
no se presento el

En el zinalco M/P sin deformar
polvo dentro del compacto son
mientras que en
particulas

se observa que las particuias de
redondeadas y muy bien definidas,
las muestras que se sometieron a compresion, las
toman forma de laminillas orientadas perpendicularmente
respecto al eje de aplicacién de la fuerza,

como se observé en el
analisis fractografico (fotogratia 23).
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Los resultados de las pruebas de compresion y el analisis de la
microestructura de los discos que se obtienen, nos permiten suponer
que los principales mecanismos a través de los cuales se deforma el
zinalco M/P son en orden de importancia, el deslizamiento entre

particulas de polvo y el deslizamiento de granos dentro de estas

particulas.

COMPUESTOS ZINALCO-CERAMICA.

Los compuestos zinalco-alumina, zinalco-grafito y zZinalco-
hidroxiapatita se pudieron preparar usando técnicas de metalurgia de
polvos; estas técnicas permitieron una buena homogeneizacion de los
polvos y una retencién de la ceramica en la matriz metdlica, mucho
mayor que la obtenida con el método de reovaciado [5). Se reportdo que

metodo de reovaciado, se incorpord aproximadamente 1.2% de

con el
aproximadamente

alumina y la densidad del compuesto fue
5,383+0,004 g/cm3: para el grafito se incorporé aproximadamente un
3% y la densidad del materiai fue de 5,226+0,10 g/cm3. Sin embargo,
la ceramica no se encontraba homogeneamente repartida sino que en
su mayor parte se segregdé en forma de grumos dentro de la matriz

metdlica de zinalco o en las paredes del crisol.

Con las técnicas de metalurgia de polvos se pudo incorporar
aproximadamente un 20% de alumina, 20% de grafito y 15% de
hidroxiapatita. No se utilizaron estos compuestos para su estudio
debido a que la gran cantidad de ceramica produce fragilidad y nos
fuerza a disminuir el tamano de las muestras preparadas, es decir,
disminuimos la razdn altura/diametro de los cilindros, necesaria para
efectuar el estudio de las propiedades mecanicas de estos
compuestos, por lo gque se estudian s compuestos zinalco-5%
altimina, =zinalco-7% grafito y zinalcn-5% hidroxiapatita ya que estas
fueron las proporciones que permitieron preparar cilindsrecs de un
tamafio adecuado para todos los estudios propuestos.
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Los valores de densidad medidos sobre los cilindros de los
diferentes compuestos zinalco-ceramica preparados por metalurgia de
polvos, son menores que los valores calculados con la regla de las
mezclas. Esto se debe a la presencia de poros dentro de las piezas
preparadas por metalurgia de polvos que no se consideran al hacer los
calculos. La tabla 4.3 compara los valores de densidad calculados a
partir de la regla de las mezclas (dierica) ¥ l0s valores de densidad
medidos sobre los cilindros sin sinterizar (dexp.) para cada uno de fos
compuestos, se indica también el valor aproximado de porosidad.
Tabla 4.3 Porosidad de los compuestos zinalco-ceramica

preparados por metalurgia de polvos, sin sinterizar.

COMPUESTO dieorica d exp Porosidad
- (g/em3) (g/em3) (°n)
zsA 4.92 4.51 a8
zZ7G 4,63 4,33 a
Z5H 4.85 3,57 &

No se observoe segregacion de ceramica, las mezclas de los

polvos son homogéneos cuando se cbservan a simple vista. En todos los
casos la porosidad de los compuestos es menor del 10% por lo que
podemos considerar que se ha logrado una buena compactacion.

a. Microestructura de los compuestos zinalco-ceramica antes
y después de la sinterizacion.

La microestructura del compuesto zinaico-5% alumina antes de
la sinterizacidn esta formada por aigunas zonas de perlita rodeadas de
granos finos, como se observa en la fotografia 15. Se observa que la
microestructura es muy parecida a la del zinalco M/P sin sinterizar,
pero este compuesto presenta zonas de fase T mayores. Las fronteras
entre particulas de polvo estan muy bien definidas y se pueden ver
algunos poros que se formaron por fa salida de ceramica durante la
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preparacién metalografica de la muestra, como consecuencia de la
baja adherencia entre esta ceramica y el zinalco.

Con ayuda del MEB se efectud un microanalisis para determinar
los lugares en los que se depositd la ceramica dentro del! compuesto.
La alumina, como vimos en ia fotogratia 5, rodea a cada particula de
polvo y se introduce en los surcos que forman la superficie de estas
particulas. Al consolidar los polvos, estos surcos quedan formando
pequefios poros flenos con ceramica que son los gue observamos en la
fotografia 15.

En las fotogratia 17 y 18, que corresponden respectivamente a
los compuestos zinaico-10% alumina y zinalco-20% alumina sin
sinterizar, observamos gque el aumento en el contenido de alumina
produce que las fronteras entre particulas de zinalco en polvo sean
cada vez mas anchas, pero la microestructura en el interior de estas
se conserva sin cambios.

El proceso de sinterizacion sobre el compuesto Z5A produce un
efecto muy parecido al observado en el zinalco M/P, es decir, la
microestructura observada durante las primeras 20 horas de
sinterizado es muy similar a la del material sin sinterizar mostrada
en la fotografia 15. Después de 20 horas la microestructura es la que
se muestira en la fotogratia 16. Observamos que en algunas zonas en
las que las particulas de zinalco estan en contacto, se forman uniones
por difusion entre ellas, perc en otras las particulas estan separadas
por alumina dque impidio la formacion de uniones.

La fotografia 19 muestra la microestructura de! compuesto Z7G
sin sinterizar. El grafito se encuentra localizado principalmente en
los espacios entre las particulas de zinaico. Se observan algunas
regiones mas cbscuras dentro de las particulas que pueden contener
grafito. Hay ailgunos huecos dejados por la salida de grafito durante la
preparacion metalografica de la muestra. Tanto en las muestras sin
sinterizar como en las sinterizadas durante periodos de 20 horas o
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menos, se observa una microestructura muy similar a la de la
fotografia 19. Encontramos particulas de polvo en las que se ve
alterada la microestructura original del =zinalco M/P (ver granos
marcados A en las fotografia).

En la fotogratia 20 observamos la microestructura que se
presentd en las muestras del compuesto Z7G sinterizado durante mas
de 10 horas a 200°C; se forman uniones entre algunas particulas que
estan en contacto: hay zonas con grafito que impidieron la total
sinterizacion. Algunas particulas muestran una estructura “cavernosa”
originada por la salida del grafito. Después de periodos mayores de 20
horas, el crecimiento en el tamano de grano es mas apreciable.

En la fotografia 21 se presentd la microestructura dei
compuesto zinalco-5% hidroxiapatita antes de la sinterizacion, se
observan colonias de granos finos y algunas zonas de fase n3 mas
grandes que las observadas para el zinalco M/P. Se encuentran también
zonas con una fase distinta a las observadas tipicamente dentro del
zinalco M/P, designaremos a esta fase como “fase gris". La
hidroxiapatita se localiza preferentemente en las fronteras entre ias
particutas de zinalco M/P, aunque también se encontraron zonas ricas
en esta ceramica dentro de las particulas de zinalco.

El microanalisis efectuado sobre algunas particulas con “fase
gris”, como la que se observa en la fotografia 21, mostré que esta tase
es rica en hidroxiapatita ya que contiene aitos porcentajes de calcio,
tosforo y oxigeno, ademas del zinc, aluminio y cobre presentes en el
2zinalco.

La fotografia 22 muestra la microestructura del compuesto ZSH
sinterizado 80 horas a 200°C. Con el tiempo de sinterizado, se
promueve el crecimiento de las zonas de fase mn y la formacién de
zonas de “fase gris", rica en hidroxiapatita; por otra parte la fase o
esta formada por laminillas fragmentadas mAas Qque por granos
equiaxiales.
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b, Propiedades de los compuestos zinalco-ceramica.

Los valores caracteristicos de las propiedades de los

compuestos zinalco-5% alumina (Z5A), zinalco-5% hidroxiapatita

(Z5H) y zinalco-7% grafito (Z7G) en funcién del tiempo de sinterizado,
se resumen en la tabla 4.4.

Tabla 4.4 Resumen de propiedades de los compuestos
zinalco-ceramica en funcion del tiempo de sinterizacion.
Tiempo de 25A 25H 2?76
Sinterizecion |densided Estuerzo de | poomaciin | gensided| Estuerzode 3 pourmacion |densidad]
) Jtesee) | OFF T | el (%) | (97001 | PRF “"*(";';.q)z"‘ resl (3) | (9 /¢c) | PRF
0 431 |38 3063 125 447 | 37 273.2 146 4.43 [ 67
10 420 |40 3209 123 446 | 58 300.3 128 a.38 | 73
20 432 |so 380,3 124 448 | 59 3238 127 4,34 | 68
40 441 ]s3 3895 "z 450 | s7 295.9 125 4,38 171
80 433 | 54 3437 120 451 | 58 3411 123 4.34 | 88
Densidad.

En la grafica de la figura 3.8 y en los valores que se resumen en
ia tabla 4.4, observamos que la presencia de cada una de las diferentes
ceramicas dentro de la matriz de zinalco, produce una disminucidén en

ia densidad de los compuestos respecto a la densidad del zinalco M/P,
como era de esperarse.

Tanto la ailimina como el grafito producen una disminucidn de
aproximadamente 0,7 g/cc en la densidad de los compuestos respecto
a la de! zinalco M/P que es mayor que la que produce la hidroxiapatita
como se puzde ver en la figura 3.8, La ligera disminucién que se
observa durante las 10 primeras horas de sinterizacion puede deberse
a pérdida de ia ceramica debido a la baja adherencia de esta con el
zinalco.



Dureza Rockwell F.

Los resuitados reportados en fa tabla 4.4 y que se presentan en

la figura 3.9, permiten suponer que el aumento en la dureza Rockwell F
de las muestras sin sinterizar, se puede atribuir

principalmente a la
presencia de ceramica dentro del

compuesto. Las ceramicas en si
mismas son materiales que tienen mayor dureza comparada con la del
zinalco. En cambio., el aumento en la dureza de los compuestos ZS5A y
Z5H con el sinterizado se atribuye a la formacion de uniones entre las
particulas de zinalco que guedan en contacto y/o a la homogeneizacion
de su microestructura. El compuestc Z7G presenta
disminucion en sus valores de dureza con el
a que practicamente no se

una ligera
sinterizado, esto se debe
torman uniones entre las particulas de
zinalco y a que la microestructura no sufre cambios importantes con
el sinterizado, solo se observa crecimiento en el tamafio de grano
dentro de las particulas de zinalco en polvo.

Los valores de dureza obtenidos para ios compuestos Z5A y Z5H
sinterizados son comparables con

los del zinalco extruido original,
con los del aluminio de

fa serie 380, con los del

Zamak y otras
aleaciones zinc-aluminio como las ZA-8 y

la ZA-12.
Resistencia a la compresion.
El compuesto zinalco-7% gratfito (Z7Q3), presenté un
comportamiento fragil al ser

probado en compresion,

como en las muestras sometidas
de sinterizacion. Podemos ver que el

dureza puede considerarse como un
compuesto. E! estudio
fracturas de tipo

tanto en ias
a un proceso
gran aumento observado en la
indicador de la fragilidad dei
fractografico muestra que el material sufre
intergranular, debido a la presencia de una capa de
grafito que rodea a las particulas de zinalco, esta capa de grafito
impide la formacion de sutficientes uniones entre las particulas de ia
aleacion metalica y facilita la fractura. La cantidad de grafito
contenide dentro del compuesto zinalco-

muestras sin sinterizar

“%grafito, provoca que
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durante la prueba de compresion predomine el comportamiento fragil
de la ceramica mas que el ductil del zinalco.

Tabla 4.5 Efecto de

la rapidez de deformacion en el esfuerzo
de fluencia y

la cantidad de deformacion de los compuestos
Z5A y Z5H sin sinterizar.

RAPIDEZ OE Z5A Z5H
DEFORMACION
(s-1) oy (MPa) £ (%) oy (MPa) € (%)
1,2=10-4 230,1 126.5 189.1 128.8
5.,0<10-4 254,0 98.0 217.9 120.8
2,5%10-3 306,3 124,9 273.2 145.7

Como ya explicamos, en ef compuesto Z5A la alumina cubre
completamente la superficie de las particulas de zinalco (fotografia
5), por lo que éstas no pueden fluir con facilidad, esto provoca un
aumento en el estuerzo de fluencia convencional en funcién de la
rapidez de deformacion, como se observa en la tabla 4.5 y en la figura
3.10. €1 compuesto Z5H presenta un comportamiento
figura 3.11.

similar, ver

Hay un aumento en la cantidad de deformacion de los .cornpuestos
Z5A y Z5H, en todos los valores de rapidez a la deformacion utilizados,
sin embargo debemos considerar que se observo tambiéen formacidon de

fracturas en los bordes de los discos obtenidos después de la prueba
de compresion.

Observamos que el comportamiento de los compuestos Z5A y Z5H
es muy simitar al de la matriz metalica, figura 3.12. La presencia de
ceramica y en particutar de alumina produce un pequefco aumento en
los valores de esfuerzo de fiuencia. En el intervalo de valores de
rapidez a la deformacion entre 104 y 2x10-3 s-7, el compueasto ZS5A
mostré una ligero aumento en el valor del exponente de sensibilidad a
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R

la rapidez de deformacion.m=0,28 comparado con el del zinalco M/P
que es m=0,24 en ese mismo intervalo. El compuesto Z5H mostré un
aumento importante de m=0.38 en esta misma region de rapidez a la
deformacion. En resumen, la presencia de la alumina dentro del zinalco

esfuerzo de fluencia perc al parecer el

M/P produce un aumento en el
compuesto tiene un comportamineto muy similar al del zinalco M/P, en

la presencia de hidroxiapatita dentro del compuesto Z5H

cambio
comportamiento superplastico, hacia

produce uncorrimiento del
valores de rapidez a la deformacién bajos.

ia superficie fracturada de

Las fractografias efectuadas sobre
favorece

estos compuestos indican que la presencia de las ceramicas
la fractura intergranular de los compuestos. Aungue no se efectuaron
pruebas de compresion con altos de rapidez de
deformacion debido a probliemas obtener l!a
relacion altura/diametro adecuada, flujo de las
particulas dentro de estos compuestos sera mas dificil debido a la
presencia de las particulas de ceramica; esto podria provocar un

aumento en el esfuerzo de fluencia convencional

valores mas
experimentales para

suponemos que el

y un comportamiento

fragil del material en esta prueba.

esfuerzo de fluencia

3.13 observamos que el
el

funcion del tiempo de sinterizacion, para

es ligeramente mayor que para el zinalco M/P, esto
el flujo

En la figura
convencional en

compuesto Z5A
puede deberse a que la alumina aumenta la friccion y dificulta

entre las particulas de zinalco en polvo. Por otro lado, observamos que
el esfuerza de fluencia del compuestc Z5H en funcion de la
temperatura de sinterizado es ligecramente menor que el observado
zinalco M/P, esto se debe a que la hidroxiapatita mostro un
ligeramente lubricante, esto puede facilitar el fiujo entre las
de zinalco en polvo. En cambio, el compuesto Z7G no
comportamiento fragil mostrado con ia

para el
efecto
particulas
presentd cambios en el
variacion de la rapidez de deformacion.

A partir de los datos de la tabla 4.4 y de la figura 3.14
observamos que para el compuesto Z5H la deformacion disminuye con
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el tiempo de sinterizacién debido a que se observa mayor formacion de

uniones que fragiliza al material. en cambio para e! compuesto Z5A, en
el gque la alimina dificulta ta formacion de uniones entre

fas
particulas de zinalco, los valores de deformacion real oscilan
alrededor de! valor obtenido para el compuesto sin sinterizar con
tendencia a disminuir.

Podemos apreciar

que por el contrario para el
zinalco M/P, la deformacion real presenta un ligero aumento en
primeras 20 horas de sinterizado vy vuelve a disminuir

mayores. No se reportan

las
para periodos

los resultados para compuesto Z7G debido a
que éste se comporto fragilmente.

Los compuestos zinalco-alumina

y zinalco-gratito
por el método de reovaciado,

se probaron en tension, los resultados
que se reportan para el esfuerzo ingenieril a la cedencia son 98 MPa
para el compuesto con alumina y 126 MPa para el
deformacion a la ruptura ifue de 1,85 %y 4.7
Sabemos que no existe una correlacion
tension y las de compresion.

preparados

de grafito; la
respectivamente [5].
directa entre las pruebas de

Se ha reportado que los estuerzos de
flujo en compresion en el estado de flujo estable son 2-8 wveces mas

grandes gue los de tension {22]. No podemos establecer
correlaciéon entre fos valores obtenidos para ios compuestos
preparados por reovaciado y los obtenidos por técnicas de metalurgia

de polvos porque el contenido de ceramica en estos ultimos es mucho
mayor que en los primeros.

una
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CONCLUSIONES

1. El aspecto mas importante que se puede extraer de este trabajo
es el comportamiento superplastico que presenta el =zinalco
preparado por técnicas de metalurgia de polvos (zinalco M/P) antes de
ser sinterizado. Las particulas de zinalco en peolvo tienen una
distribucion de tamanos entre 40 y 890 um, ia microestructura de los
formada por granos finos equiaxiales con un tamarno
promedio de aproximadamente 0.8 ume. E! comportamiento
superplastico del zinalco M/P destaca de manera especial, debido a
que se presenta en pruebas de compresién a temperatura ambiente
en las que se utilizan valores de rapidez de deformacién altos

polvos esta

(103 - 0,1 s51).

E! proceso de sinterizacion del zinalco M/P a 200°C (=0,5Ts:6n)
en atmodsfera de aire, produjo el corrimiento del comportamiento
superplastico hacia valores de rapidez a Ja deformacién bajos
{menores de 10-3 s°%). Este corrimiento del comportamiento

superplastico se debe ala formacion de uniones entre las particulas

de polvo, lo que dificulta el resbalamiento entre elilas.

>
2. Las técnicas de metalurgia de polvos, proporcionan los medios
que permiten la preparacion de materiales compuestos zinalco

ceramica dificiles de obtener por otros meétodos.

La presencia de grafitc dentro del zinalco en poivo produce un
aumento importante en la dureza; el compuesto con grafito fue ademas
el que presentd menor densidad. El efecto iubricante del grafito
permite una buena compactacion y facilita la extraccion de la muestra
después de la consolidacion de ios poivos. El porcentaje tan alto de
gratito que se utilizé, fragiliza al compuesto y este no exhibe

comportamiento superplastico.
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El compuesto zinalco-5% alumina sin sinterizar tiene una
densidad menor que la de! zinalco M/P; el esfuerzo de fluencia
convencional en la prueba de compresién aumenta debido a que la
presencia de esta ceramica dificuita el resbalamiento entre Ilas
particulas de zinalco. El comportamiento de este compuesto con la
rapidez de deformacion es muy similar al del zinalco M/P por lo que
suponemos que para una composicién de 5% de alumina o menor, es la
matriz de zinalco la que praoporciona la respuesta mecanica durante la
prueba de compresion.

Para el compuesto zinalco-5% hidroxiapatita, encontramos una
densidad intermedia entre la presentada por los compuestos zinalco-
7% grafito y =zinalco-5% alumina. La presencia de hidroxiapatita,
produce un corrimiente del comportamiento superplastico de este
compuesto hacia valores bajos de rapidez de deformacion.

3. Con base en los resultados de las pruebas de resistencia a la
compresién y en el analisis de las microestructuras resultantes antes
y después de la sinterizacidon, proponemos que los mecanismos de ta
deformacion superplastica del zinalco M/P y de los compuestos
zinalco-5% alumina y zinalco-5% hidroxiapatita son: en primer lugar
el deslizamiento entre particulas de polvo y en segundo lugar el
deslizamiento entre bordes de grano dentro de cada una de estas

particulas.
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