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RESUMEN.

La solidificacion rapida (SR) de materiaies metalicos, intermetalicos y ceramicos han
llamade la atencion a cientificos e ingenieros en materiales como una nueva ruta para
producir maleriales con excelentes propiedades mecanicas, eléctricas, y magnéticas.
Esta tecnologia (SR) ha abierto una nueva vision a los cientificos los cuales han
realizado profundos estudios con el trabajo conjunto de fisicos, quimicos, matematicos
y metalurgistas para comprender los fenomenos complejos que envuelve a 1a
solidificacién rapida.

El método de atomizacién es una de las técnicas mas representativa de 10s métodos
(SR), debido en parte a la facil produccion de tonelaje y por otro lado la obtencién de
materiales metestables.

Este trabajo se enfoca a la caracterizacién microstructural de los polvos atomizados
Al - Fe por medio de microscropia optica, electronica de barrido, con énfasis particular
en la forma, tamafio de particula, composicion quimica y determinacion de las fases
presentes (estables y metestables).

Asi el objetivo de esta investigacion fue comprender los efectos de [a solidificacion en
los resultados de la microstructura y 1a estabilidad de las fases en las aleaciones Al-Fe.
En las aleaciones de Al - 2.56 Fe (% en peso) se encontraron por lo menos cuatro fases
dendritica, celular, micro celular y predentritica y adicionalmente se encontré el

eutectico y la fase Alsfe en aleaciones Al —6 Fe (% en peso).




INTRODUCCION.

Los efectos en la historia de la solidificacion en los resultados microstruclurales en
polvos atomizados Al - 2.56 Fe {% en peso) y Al - 6.0 Fe (% en peso), fueron
estudiados por medio de microscopia dptica, microscopia electrénica de barrido, para
denotar la forma, el tamafio de la particula, y las fases presentes.

La presencia de estas fases fue notada por la dependencia de la composicion de la
aleacion y un mecanismo competitivo cinético para e! crecimiento de la fase debido al
subenfriamiento inicial experimentado por los polvos, ¥ la formacion de las estructuras
predentritica, micro celular, celular, y/o dendritica en una aleacion fundida para el
caso de grandes subenfriamientos.

Los procesos de solidificacion rapida son tratados como una nueva ruta para producir
materiales con fases metestables y precipitados extremadamente finos.

Los sistemas de Al-Fe son interesantes por las siguientes razones.

1} En la presencia de un alto subenfriamiento fa solidificacién forma varios precipitados
del tipo Alm-Fen en el sistema.

il) Este sistema constituye la base de una familia importante de aleaciones de Al
sujetas a elevadas temperaturas debido al mismo equilibrio bajo de solubilidad del
solido y la baja difusion de Fe en Al

La extension del subenfriamiento durante la solidificacion juega un rol critico en la
evolucién de la microstructura para dictar 1a seleccion de las fases. Esta son dos

aproximaciones generales que pueden utilizarse con efectividad para acrecentar el




grado de subenfriamiento, reduciendo la potencialidad de los nacleos heterogéneos o
extrayendo la energia térmica en un porcentaje que sea suficientemente alto para
retardar la cristalizacion del liquido subenfriado (10° -1 0° °K/s). La primera aproximacion
envuelve la eliminacion progresiva o la isolacion del catalizador potencial. La segunda
aproximacion es generalmente asociada con conseguir un alto promedio de
enfriamiento  asl como la rapida extraccion de la energia térmica (supercalor y calor
latente de fusion}. En medio de técnicas disponibles que pueden ser efectivas para
realzar el grado de subenfrimiento durante la solidificacion, la eleccion de la
atomizacion es popular como resultado de su versatilidad y su potencial para la
produccion de tonelajes. Por ejemplo un simple experimento de atomizacion puede ser
usado para generar un amplio rango de tamafios de polvos con variaciones en las
condiciones de solidificacion. Debido a su importancia en ¢l capitulo | se mencionan las
técnicas de atomizacion y su descripcion fisica. En él capitulo Il se describen las
propiedades mas importantes de los polvos metallrgicos. En el capitulo |l se describen
los métodos de analisis para polvos de una manera amplia.

£l control de la cantidad de subenfriamiento es prioritario para controlar el tamano de la
particula para la solidificacion puede ser efectiva utilizando un promotor para la
formacion de fase de nancequilibrioc como un alto refinador de la microstructura con
grandes beneficios para el comportamiento mecanico. Incrementando la extension de
subenfriamiento puede extender el rango de fases disponibles para la competencia de
nucleacion de la aleacion y crecimiento. Conforme, un entendimiento de los factores
que controlan la extensién del subenfriamiento puede ser ayudado para disefiar la

microstructura.




La microstructura y la estabilidad de la fase de las aleaciones Al-Fe son fuertemente
influenciadas por la extension del subenfriamiento durante la solidificacion, asi como
por la concentracién de Fe. Por ejemplo, Sobre una solidificacion idéntica bajo el
contenido de Fe puede resultar mas microstructuras homogéneas y finas particulas
primarias Al -Fe.

En adicion, el contenido de Fe tiene un efecto relativo con la estabilidad de la fase
metaestable AlgFe y la fase estable AlyFe. Esta bien documentado que dos distintos
tipos de microstructuras coexisten en polvas Al-Fe, los cuales han sido designadas
como zona A y zona B, respeclivamente. La zona A representa un microeutéctico o
estructura microcelular, y 1a estructura B representa una estructura celular. El origen de
la microstruciura de estas dos zonas para una inicial estructura celular o dendritica es
interpretado en la base del crecimiento controlado primero por la redistribucion del
soluto, mas la presencia de un alto subenfriamiento puede suprimir © minimizar, ia
formacion de alguna de estas fases primarias. Asi el objetivo de esta investigacion fue
acrecentar la comprension de los efectos de la solidificacion en los resultados de la

microstructura v la estabilidad de las fases en las aleaciones Al-Fe.




CAPITULO 1
METALURGIA DE POLVOS

1.1INTRODUCCION

El tamafo, la forma y la pureza de los polvos son importantes parametros para
determinar la calidad de los productos obtenidos por metalurgia de polvos. Por eso se
han realizado grandes esfuerzos para desarroliar una gran variedad de técnicas para
manufacturar los metales o sus aleaciones con las propiedades requeridas. Aungque &s
impasible fabricar productos en polvos, con una tamano uniforme, practicamente
consideramos que los polvos tienen una medida pequefa y apropiada para empacar su
volumen en una preforma eficientemente. El espacio en un aglomerado de polvo tiene
una pequefia relacién geométrica con el tamaiio de 'a particula: la finura del tamafo de
particula, y la pequefiez del espacio. Estos espacios son encintados durante el
sinterizado y e! compactado. Como el sinterizado es un proceso de difusién controlado
se lienen pocos poros y es mas facil tener cintas. Por eso es atraclive hacer materiales
por procesos de (MP). Asi es también una adicional ventaja: que la energia especifica
de la superficie de la particula fina es mas grande que otra ordinaria. Y esto proviene de
la fuerza tomada de! sinterizado. Pero esto también en algunos instantes donde la gran
superficie del area resulta una extensa formacion de peliculas de 6xido las cuales
pueden afectar seriamente las propiedades resultantes de los productos (MP). Relativos
polvos ordinarios de alrededor de 100-300 um de diametro son preferidos en tales

casos.




La forma de los polvos también es un parametro importante. Algunas aplicaciones tales
como filtros porosos especifican una demanda de particulas esféricas donde las
particulas irregulares son adecuadas para algunas otras aplicaciones.

Las particulas esféricas son dificiles de compagctar y para este proceso se deben usar
altas presiones, altas temperaturas, 0 ambas aplicadas simultaneamente.

En &l capitulo Il se abordan las propiedades mas importantes de los polvos metalurgicos
y ceramicos.

Mientras que los procesos de fundicion tienen caminos largos en que intervienen la
fusién det metal para dar como resuitado metales de alta pureza o aleaciones, seguido
de procesos de colada en que se conforman directamente las piezas metalicas o bien
en lingotes. En este Gitimo caso, siguen procesos de laminacion, extruido, fotja y
cualquier otro tipo de procesamiento. £n fin, se tiene una cadena muy larga de eventos
y un costo aito de operacién para poder liegar a un producto terminado. En la
metalurgia de polvos, por el contrario solo se llevan a cabo unas pocas etapas para
llegar a una pieza finamente acabada a partir de los polvos en bruto, como malteria
prima.

La secuencia mas comun en la consolidacion (fusion parcial) de los polvos incluye su
compactacion dentro de matrices y la sinterizacion del compactado, la cual requiere un
calentamiento @ una temperatura inferior del punto de fusion del metal o aleacion; se
obtiene propiedades fisicas, quimicas, y mecanicas que pueden ser calculadas
previamente con la certeza de que seran obtenidas. La metalurgia de polvos utiliza
polvos metéalicos que son usados ademas para elaborar barnices, pinturas y reactivos

quimicos en la industria, para la elaboracion de explosivos y aditivos alimenticios. En €l




trabajo pesado se usan para corte, limpieza y para recubrimiento metalico y electrodos
de soldadura.

La produccion de piezas metalicas por metalurgia de polvos no puede efectuarse a
temperatura ambiente porque las piezas resultantes tienen ductilidad y resistencia muy
por debajo de las necesarias. Se requiere de una sinterizacién, ésta puede efectuarse
en hornos continuos. En este caso, se tiene ciclos controlados de precalentamiento,
calentamiento 2 altas temperatura y enfriamiento.

El uso de la metalurgia de polvos para la produccion de piezas elahoradas a partir de
metales sin efectuar una fusion, ha sido importante para el desarrollo de la tecnologia
para metales refractarios como tantalio, niobio, titanio y zirconio.

La aplicacion de la metalurgia de polvos se ha incrementado, se emplea ahora en la
elaboracion de carburos cementados, herramientas de corte con diamante, brochas
metalicas y materiales altamente resistentes a fa friccion. En ellos se tiene 13
conjuncion del metal con ceramico, se les ha ilamado cermets, son productos de alta
temperatura de fusion, no metalicos y metdlicos. Un tipo de estos son combustibles
nucleares y consisten en una dispersion de un compuesto fisionable, como es el Oxido
de uranio, carburos y nitruros de uranio; dentro de una matriz metalica.

Las nuevas aplicaciones de la metalurgia de polvos son de gran importancia para el
futuro de la tecnologia. Por medio de la metalurgia de polvos se ha hecho posible
producir estructuras y propiedades que no eran factibles por medio de los métodos
convencionales de fusion.

Podriamos seguir hablando de las grandes ventajas que ha traido el desarrollo de este

campo metallrgico, pero como se vera mas adelante, las caracteristicas del proceso




deben ser revisados punto a punto (en este trabajo se hablara de los procesos de
solidificacién rapida, aunque existen otros medios para formar polvos los cuales se
mencionan a continuacion).

Los polvos de metal son producidos por una gran variedad de técnicas las cuales
incluyen, Métodos Mecanicos, Sintesis Quimica, Reduccion Quimica, Descomposicion
Quimica, Precipitacion Quimica, Electroguimica y Métodos Fisicos (Solidificacion
Rapida). Como se indica en la tabla 1.1.

La seleccion de la técnica a emplear es un factor determinante para obtener las

propiedades deseadas del metal, la aplicacion, ta densidad de purezay la economia.

Tabla 1.1.- Procesos usados en la manufactura de polvos {a) Métodos Mecanicos, {b) Reduccion

Quimica, {c) Descomposicion, (d) Precipitacion Quimica, (c) Electrogquimicos, (f) Métodos Fisicos
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1.2 METODOS DE SOLIDIFICACION RAPIDA.

1.2.1 ATOMIZACION.

La tecnologia de los procesos de atomizacién para la obtencién de los polvos metalicos
ha generado un alto grado de sofisticacion, primero se produjeron polvos de hierro
durante la segunda guerra mundial. Ahora se obtienen ya polvos de aluminio, bronce,
aceros inoxidables, y aceros de herramientas, incluso polvos de superaleacciones.

La atomizacion puede definirse simplemente como el rompimiento de un liquido para
formar gotas muy finas, tipicamente tan pequefias como de 150 micrometros. Para
particulas mas grandes, los procesos sé denominan shotting. Normalmente, cualquier
liquido es susceptible de ser atomizado. El rompimiento de un flujo metalico liquide por
una corriente de agua o gas se llama atomizacién con agua y gas. Elusoc de la fuerza
centrifuga para producir el rompimiento del liquido se llama atomizacion centrifuga. Se
tiene también la atomizacion al vacio y la atomizacion ultrasénica. En la figura 1. 1 se
muestra esquematicamente los diversos métodos de atomizacion. Las propiedades
mas importantes de un poivo atomizado, incluyen una distribucion efectiva del tamafio
de particula y su distribucion. Se puede controlar la forma de la particula, su
composicion quimica y microestructura. Estas propiedades fundamentales determinan
subsecuentemente las propiedades ingenieriles como son la densidad aparente, fluidez,
resistencia en verde, comprensibilidad, rapidez de sinterizacion, farjabilidad y tenacidad.

A través de ellas, las piezas resultan optimas para su aplicacion en particular.
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1.2.2 ATOMIZACION CON GAS Y AGUA.

El proceso convencional de atomizacion con gas y agua se usa para una gran variedad
de aleaciones y metales puros. Los polvos resultantes de la atomizacién con agua
presentan ligeras irregularidades en la forma y tienen incluidos una cantidad
relativamente alta de 6xidos en su superficie. Por ofra parte, tos polvos atomizados con
gas presentan formas mas esféricas o de forma redondeada, y de ser atomizado con
gas inerte presentan muy bajos contenidos de oxigeno en superficie. Existen
obviamente excepciones a cada lipo descrito. Se prefiere normaimente la atomizacion
con agua dados sus altos volimenes de produccion y por ello su menor costo. Los dos
procesos $on similares en muchos aspectos.

En la figura 1.2 se puede ver un esquema tipico de un sistema de atomizacion por
agua. Los componentes generalmente de esta instalacion tipica, inciuyen una zona de
fusién, una camara de atomizacion y una seccion de secado de polvos. En la figura 1.3
se muestra un esquema mas detallado de una instalacion de atomizacion para agua y
gas. Tipicamente, el metal fundido se vacia directamente en un corredor para caer en
una distribucion, éste asegura una reserva y un flujo uniforme y controlado de metal
fundido hasta la tobera del distribuidor. La tobera o boquilla det distribuidor se localiza
en la parte inferior, ésta controla la forma y el tamafo del flujo metdlico que se
desintegra en finas gotas por la alia velocidad del medio atomizante. Las gotas
metdlicas liquidas se enfrian y solidifican y asientan en la base del tangue de
atomizacion. Este tanque puede ser purgade con un gas inerte para minimizar la
oxidacion del polvo. En atomizacion con gas, el polvo ppede colectarse como particulas

secas y entonces ser enfriadas con agua en la base del tanque. Para atomizar
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grandes cantidades de polvo o para efectuar una operacion continua, se debe usar un
método de enfriamiento en el exterior del tanque de atomizacién, en su base. Puede
impiementar una camara o lecho fluidizado de enfriamiento de los polvos para prevenir
la deformacion o rompimiento de las particulas de polvo. En algunos procesos de
atomizacién con gas, especialmente en al produccion de polvos metalicos de abajo
punto de fusién como el aluminio y el estafio, el metal fundido puede fluir a través de

una tobera horizontal o puede ser conducido flujo arriba dentro de una tobera vertical.

UNIDAD DE , ' HORNODE INDUCCION
POLVDS ¥ L /" CORREDOR
% " VERTIDOR

PURGADOR — || B '
TANGQUE DE,

1N BOMBA DE AGUA PARA
ATOMIZACION -/ ALTAS PRESIONES

TANQUE DE " —— (\
I%ECANTACI \1

SECADOR DE VACID

FICURE 1.2 5ISTEMA DE ATOMIZACION DE AGUA

La funcién de las toberas es el control de! flujo y contorno de! medio atomizante para
preveruna desintegracion eficiente del metal liquido y producir el potvo de propiedades
deseadas. Para dar un ejemplo de las variables controiadas dentro de la atomizacion
vamos a revisar alguna al azar O mejor a un rango de operacién para los polvos
metalicos por este proceso.

En IL’a atomizacion convencional de doble fluido, la rapidez de flujo tipica del metal

liquido a través de toberas de orificio sencilto alcanza valores de 4.5 a 9 kg/min, el flujo
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de agua se encuentra entre 110 y 380 ¥min a velocidades de 70 a 230 m/s, con
presiones de 5.5 a 21 Mpa. El flujo tipico de gas se mantiene en un rango 1 a 14 m :
por minuto, con presiones en el rango de 350 a 8400 kpa. Las velocidades del gas
dependen del disefio de la tobera y van desde los 20 m/s hasta velocidades
ultrasénicas. La diferencia de temperatura desde el punto de fusion del metal hasta 1a
temperatura de atomizacion es generalmente de 75 a 150 °C, En atomizacion con gas
usando argén o helio, el costo del gas consumido es bastante elevado.

En las figuras 1.4 y 1.5 se muestran algunos aspectos de disefio y configuracion de las
toberas para el flujo de metal de gas o agua. En contraste con el estudio profundo a que
han sido sujetos los procesos de produccién de polvos metalicos, la atomizacién con
agua y gas atn no han sido completamente estudiadas. Adn asi, existe una gran
variedad de estudios y datos experimentales. Se ha encontrado relaciones empiricas
para la imposicién de condiciones. £n las figuras 1.6 y 1.7 se muestra un modelo para
la desintegracion de una cortina de metal liquido por medio de un jet con gas a alta
velocidad. El inicio de ondas sinuosas, © bien otras deformaciones del flujo, se
incrementan rapidamente en su amplitud durante la etapa |; posteriormente sigue una
fragmentacion para formar ligamentos en la etapa 11. El rompimiento de los ligamentos
en gotas se presenta en la etapa 1.

En datos recientes se sugiere que la atomizacion puede incluir la formacion de
particulas en forma de membrana altamente irregulares. Sin embargo, para la
atomizacion por gas y agua se considera la existencia de cinco etapas o estados

generales. En las figuras 1.6y 17 se muestran tales etapas. En la primera etapa se
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forman ondas o imperfecciones en el flujo del metal liquido. En la segunda etapa se
fragmentan las ondas en ligamentos debido a las fuerzas involucradas que iniciaron et
desorden en la etapa inicial. En una tercera etapa se rompen los ligamentos en gotas
(atomizacion primaria); se presentan particulas de forma regular de alta tension
superficial y baja velocidad de enfriamiento. Se forman a su vez particulas de forma
irregular de baja tension superficial y alta velocidad de enfriamiento. En la cuarta etapa
se forman particulas de tamafio menor ( atomizacion secundaria). En la etapa final las

particulas sufren coaliciones.

Una de las primeras y mas conocidas correlaciones empiricas para el tamano promedio

de las particulas es la siguiente;

do = 585*S %5/ (V(P ®%) + 597 * u "2/ (sp)}'? " %% *1000 (Q1/Qa) '° (1.1)
Donde:

d, = Es el diametro de las gotas en micrometros.

p = Es la densidad del liquido en g/cm™

s = Es la tensién superficial del liquido en dina /cm

u = Es el coeficiente de viscosidad del liquido en dina s/ cm ?

v = Es la velocidad relativa entre el aire y el liquido en m/s

Q1 ¥ Qa = Son la rapidez del liquido y el aire respectivamente.

La validez de la ecuacion anterior ha sido probada extensamente y es valida para

velocidades ultrasonicas.

La ecuacion de Lubanska es una tipica correlacién empirica comun usada para la

atomizacion de metales la cual presenta que [a masa media de los polves (Dy o dg) es
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inversamente proporcional al flujo del gas - liquido, Joh, como se muestra en la

ecuacion siguiente:

D /D0 = Ka (vi / vgWe ( 1+ 31/ Jg)°* (1.2}
We =Vg2pDy in = Numero de Weber (1.3)
Donde:

D, = Es el paso del diametro del liquido

Ka = Constante experimental

Vi ¥ vy SON la viscosidad cinematica del liquido y el gas atomizante
pr = densidad del liquido

Vg = la velocidad del gas.

y = Fuerza de tension superficial

En la practica, para un diseno dado de tobera de gas, y un tamafno cansiderado, el
tamafio promedio de la particula se controla mediante 1a presion de atomizacion del
medio. La velocidad en ta tobera alcanza velocidades normalmente de 300 m/s, en |a
regibn cercana a la tobera. Consecuentemente, la cantidad de gas o de flujoc de gas
depende de la presion y temperatura del gas mismo. Para condiciones ideales y una
velocidad cero en el lado de la entrada de |a tobera, el flujo de fa tobera, el flujo del gas
esia dado por la ecuacion:

A=a 2(K+1) K112 p (2g) P HRT)Y (1.4)
Donde:

A = Es la seccion transversal de ia salida de la tobera de gas

K = Es la relacion de calores especificos del gas a presién constante

a = Es el volumen constante (Cp/Cv)

p = Es la presion del gas de reserva

T = Es la temperatura
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R = Es !a constante de los gases

g =Es la aceleracion de la gravedad.

A = Es el flujo de gas.

Cuando un fluido comprensible pasa a través de una tobera, se presenta una caida de
tension y consecuentemente un incremento en su velocidad de flujo. Si la presion
desciende suficientemente, el flujo puede diverger. Las toberas para velocidades
ultrasonicas deben cubrir como requisito la minima seccion posible. En atomizacion por
agua, la velocidad y el flujo son proporcionales a la raiz cuadrada de la presion del
agua.

En la figura 1.8 se presentan datos experimentales referidos a la presion del agua {p)
con el diametro de la particula {dm) sobre un rango amplio de presiones. Algunos datos
marcan una linea recta en una grafica semilogaritmica del tamano de particula
promedio contra 1a presion de atomizacion para polvos atomizados por gas 0 por agua.
Ademas de las relaciones que se han presentado, se sabe que el tamaiio de particula
decrece con el incremento en el angulo de salida alfa, como el angulo formado entre el
gje de salida y los jets dei aire.

El incremento en la temperatura produce un tamado de particula pequefio, algunas
veces el efecto es insignificante. Se produce particulas muy pequefas al minimizar las
distancias de los jets y maximizando la presion del gas.

Con el estudio a partir de método matematico en la computadora, se ha elaborado
nuevos estudios para el analisis cuantitativo del tamafio de particula de forma mas
accesible y fidedigna el estudio de tamano de particuia de los polvos metalicos requiere

del conocimiento de las velocidades de enfriamiento que operan en la realidad. En la
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figura 1.9 se muestran la relacion entre la velocidad de enfriamiento para el tamafio de
particula a través de los brazos dendriticos para distintas formas de atomizacion.
Usualmente, las velocidades de enfriamiento para la atomizacion con agua son dos
érdenes de magnitud mayores que para la atomizacion con gas. La rapidez de
enfriamiento puede ser calculada a partir de mediciones de los espaciamientos
dendriticos secundarios, obviamente, a menor espaciamiento se tendra una velocidad
de enfriamiento mas severa. En la atomizacion, |as tensiones superficiales tienden a
esferoidizar una gota de forma irregular. Una vez que la gota se aleja de la zona de
maxima turbulencia, e! efecto de la fuerza de tension superficial empieza a funcionar
para esferoidizar, a pesar que la viscosidad se va incrementando gradualmente
conforme procede a la disminucion de temperatura hasta la solidificacion. E! tiempo de
esferoidizacién es mucho mas pequefo que el tiempo de enfriamiento. Si el tiempo de
esferoidizacion fuese largo, las particulas tenderian a adoptar formas irregulares.

La forma de la particula de un polvo de cobre atomizado con agua se presenta en
formas mas irregulares se adiciona pequefas cantidades de ciertos elementos como
son el magnesio, titanio, litic o calcio. Estas tienden a disminuir |a tension superficial del
cobre liguido, generalmente se adiciona antes de la atomizacion. En la figura 1.10 se
presentan este efecto. De acuerdo con las ecuaciones que presentamos anteriormente,
esta disminucion en la tension superficial de las particulas incrementan el tiempo de
esferoidizacion y entonces, resulta en una mayor cantidad de particulas de forma
irregular.

En muchos polvos obtenidos por atomizacion, la forma de la particula tiende a ser

gsférica para tamarios menores.
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Otro factor determinante es la presencia de coaliciones durante la atomizacion,
particularmente durante la atorizacion con agua. Sin embargo, este fenémeno no ha
sido considerado en la mayoria de las investigaciones acerca del comportamiento de
los polvos.

Las altas velocidades de enfriamiento obtenidas por la atomizacion, combinando con las
nuevas técnicas de consolidacion o compactacion, han desarrollado nuevas aleaciones.
En elias se ha reducido la segregacion, se ha obtenido estructuras muy refinadas y se
ha incrementado !a solubilidad. Lo anterior redunda por ejemplo en la mejora de la
resistencia a la fatiga y al impacto.

Durante la atomizacién con agua, muchos de los metales que reaccionan con ella
tienden a formar 6xidos y gas hidroégeno.

La oxidacion se incrementa generalmente con la temperatura de la superficie del metal
liquido y depende del tamafo de la particula. Normalmente se encuentra que el 80 %
del oxigeno perdido se encuentra €n la superficie de la particula. Normaimente se
encuentra que el 80 % de oxigeno perdido se encuentra en la superficie de la particula,
mientras que el restanlé se introduce al seno de la particula. Se presenta en forma de
6xido o bien incluido. Es por ello que la atomizacion con agua y gas no se usan para
metales muy reactivo, como son el titanio y superaleaciones. La atomizaciéon con agua
puede ser usada para atomizar ciertos aceros inoxidables y aceros de herramientas de
alta velocidad, por que las peliculas de oxido formadas pueden ser eliminadas durante
su posterior sinterizacion.

Las caracteristicas microestucturales para los polvos obtenidos por atomizacion con gas

y agua varian en un rango desde las formas amorfas, cristalinas fina y dendritica. La
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colision entre las gotas liquidas y las particulas solidificadas que les rodean pueden
producir altas velocidades de enfriamiento.

En los casos en que se presentan precipitados durante el enfriamiento de cierlos
metales, estos se encuentran distribuidos uniformemente y son pequeiios en
comparacion a los mismos precipitados obtenidos por ia fundicion del mismo metal.

Los polvos que resultan de la atomizacién con gas, pueden contener pequefias
cantidades de gas atomizante dentro de las particulas individuales, lo cual causa
microporosidades. Este gas se origina del atrapamiento mecanico que ocurre cuando
las particulas se enfrian durante la atomizacion. Esta tendencia puede ser minimizada
por la reduccion del nimero de colisiones, o por el uso de método de atomizacién en
los cuales el mecanismo de colisidén no sea un factor significativo. Esto es por medio de

1a atomizacién centrifuga, al vacio o por el proceso de electrodo rotativo.

1.2.3 PROCESO DE ELECTRODO ROTATIVO.

El proceso de electrodo rotativo es un método para producir polvos metalicos, en el se
funden una seccion de una barra metalica y a! ser girada sobre su eje, expele gotas que
solidifican en forma esférica. El proceso basico se muestra en la figura 1.11, en ella la
fusion se efectua por medio de un arco eléctrico. El proceso de electrodo rotatorio se ha
desarrollado hasta un estandar que consiste en un tanque de 2440 mm de didmetro y
en él que se genera los polvos. Este tanque se encuentra montado con su seccion
plana circular en posicion vertical.

Es necesario sostener una rotacion del anodo exactamente controlada y sostenida, para

obtener la distribucion de tamafios de fa particula deseada. El diametro de las gotas de
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un metal fundido esta determinado por parametros como la tension superficial del metal
liquido, las fuerzas centrifugas, y la aerodinamica de la trayectoria de la gota a traves
de la atmosfera inerte. La ecuacion siguiente se usa para obtener un valor aproximado
de la media del tamario de particula. En la ecuacion, la fuerza centrifuga de una gola,
se balancea por la fuerza de tension superficial, causando que la gota se adhiera sobre
la cara del electrodo.

d = (3.464 / w)(g/pD) ** (1.5)
Donde:

d = Es el diametro de la gota

w = Es la rapidez de rotacion en radianes/s

g = Es la tension superficial,

p = Es la densidad de la aleacion en forma de polvo

D = Es el diametro del electrodo.

Una grafica del % acumulado negativo contra tamaho de malla se ve en la figura 1.12
En dicha figura se observa el efecto sobre la velocidad de rotacion, y el tamafio medio
de la particula dso puede aproximarse como:

dso = K/ (w(D) *° (1.6)
Donde :

w = Es la velocidad de rotacion.

D = Es el diametro del electrodo.

K = Es una constante que depende del tipo de aleacion para un rango limitado de

potencia del arco eléctrico.
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Es posible preseleccionar las condiciones de potencia para obtener la distribucion del
tamario de particula deseados para la mayoria de los materiales. De gran importancia
viene a ser el comportamiento de fas particulas ante la fuerza aerodindmicas que
imperan dentro de la camara. De estas fuerzas depende la forma de la particula, que
deseamos sea esférica. Algunos investigadores han demostrados que se puede obtener
una distribucion bimodal del tamafio de particula cuando ocurreé un mecanismo de
separacion de pequefias gotas que se separan del electrodo en forma de cascada que
finalmente rompe en finas gotas.

Los polvos metalicos de forma esférica pueden elaborarse por el proceso de electrodo
rotatorio o por atomizacion con gas, pero no son convenientemente compactados por
prensado en frio. De esta forma, los polvos esfericos son usados en aplicaciones
especializadas donde la consolidacion (de las particulas), se realizan por prensado
isostatico en caliente u otro procesamiento a alta temperatura, en los cuales las
cavidades inter particula sean mas efectivamente cerrados. Estas particulas fluyen de
mejor forma en moldes de forma compleja y puede ser dispuestos para asumir una
densidad reproducible para estandarizar las condiciones que lleva a obtén las piezas
terminadas.

Los procesos de electrodo rotatorio y plasma reunen ciertas ventajas sobre otros
procesos de elaboracion de polvos. Por ejemplo, las aleaciones de titanio se producen
optimamente por este método, debido a la naturaleza corrosiva del titanio fundido y su
dificultad de contencitn o resguardo. Otra caracteristica es el lograr composiciones muy
precisas y de una limpieza extrema. Las particulas ajenas al sistema son controladas de

la mejor manera. Se obtiene una distribucion de tamafos de particulas tan estrecho
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como el obtenida por atomizacion con gas. Se obtiene particulas decididamente

esféricas pero deben trabajarse en prensa isostatica caliente.

1.2.4 ATOMIZACION AL VACIO.

La atomizacion al vacic consiste en la fusién del metal en presencia de una super
saturacion de gas a presion y su subita exposicion al vacio, Entonces, el gas se
expande saliendo de la solucion causando que el metal liquido sea atomizado. Se
pueden atomizar con hidrégeno aleaciones de niquel, cobre, cobalto y hierro, para
formar polvos. Se obtienen particulas esféricas limpias y de alta pureza en comparacion
a otros métodos de obtencion de polvos.

En la figura 1.13 se ve un esquema del equipo usado en atomizacion al vacio.
Generalmente se tienen dos camaras, una seccion inferior de fusién inducida al vacio,
y en una seccion superior un tanque de recoleccion de los polvos. Como se menciond
anteriormente, el paivo se produce mediante la saturacion de un gas inerte y soluble
dentro del metal liquido. La concentracion del gas inerte y soluble dentro del metal
liquido. La concentracion del gas en el liguido se incrementa con la presion del gas
sobre &1. Este fenomeno ofrece la energia requerida para dispersar al metal fundido y
convertirlo en finas gotas.

El uso de un gas diatémico como el hidrégeno incrementa la atomizacion. Ya que al
evolucionar el hidrogeno a partir de la solucion en el metal fundido, se libera una gran
cantidad de energia debido a la recombinacién de los atomos de hidrogeno. Esta
energia es suficiente para dispersar el flujo de metal y elevar la temperatura de

atomizacion del plasma. El calentamiento de la interfase hidrégeno / metal disminuye
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la tension superficial de las gotas, produciendo asi particulas finas de polvo. Una
ventaja adicional es la disminucion del contenido residual del gas no reactivo cuando se

usa una combinacién de argon e hidrogeno.

Generalmente se obtiene densidades aparentes del 65 % al 72 % dependiendo de la

aleacion y tamafo o numero de malla.

La mezcla de gas y metal fundido duramente la atomizacion da como resultado la
solidificacion y él enfriamiento rapido de las particulas. La microestructuras obtenidas
muestran un crecimiento celular o microcristalino debido a las aitas velocidades en

enfriamiento mencionadas.

Dentro de las ventajas del método se tiene una alta velocidad de fiujo metalico que
reduce la exposicion al tubo de transferencia ceramico, es decir que se reduce fa
contaminacion del polvoe. Entre las aplicaciones, se encuentran aqueflas an que se

requiera superplasticidad o en formas complejas.

1.2.5 ATOMIZACION POR DISCO ROTATORIO.

La atomizacion por disco rotatorio invotucra la incidencia de un flujo de metal fundido
sobre la superficie de un disco que rota a alta velocidad. El metal liquido se atomiza
mecanicamente y lanzando fuera dei disco. La solidificacion ocurre instantaneamente y
puede ser mejorada haciendo pasar un flujo de helic a contra corriente respecto a las
particulas. Se obtienen polves de forma esférica y su diametro disminuye at incrementar
la velocidad del disco. Las velocidades de solidificacién son tan altas como de 1000 a

1000000 °C/s
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Los polvos resultanles se usan frecuentemente en las piezas aerospaciales, la
operacién se realiza al vacio o bajo una atmosfera inerte. La consolidacion hasta la
densidad tedrica se realiza con extrusién en caliente.

Conforme la rapidez de solidificacion se incrementa, el tiempo para que se efectie
disminuye. E! grado de segregacion quimica y la tendencia a formar precipilados
masivos se reduce y por otra parte, el espaciamiento inter dendritico y tamafio de grano
se hace fino. La solubilidad de los elementos aliantes en estado solido también se
incrementa y se pueden formar nuevas fases.

La secuencia tipica seguida consta de la fusion del metal bajo una atmésfera de vacio y
por induccion. Cuando el grado de sobrecalentamiento se alcanza, se introduce helio y
se hace girar el disco. La fuerza impartida sobre el fluido lo desintegra en gotas que se
templan hasta e! estado solido. Durante la operacién se sostiene un flujo cruzado de
helio que actua como variable que regula la velocidad de solidificacion.  El polvo
resultante cae en un colector o bien es transportado por gas hasta ciclones que separan
los polvos. En las figuras 1.14 y 1 15 se muestran esquematicamente la operacion.

La velocidad de enfriamiento obtenida bajo conveccién forzada depende de muchos
factores como son, las propiedades termicas del fundido y gas de enfriamiento, el
tamanio de las gotas y la temperatura y velocidad relativas de las gotas y enfrente.

La rapidez de produccién de polvos ha alcanzado ya los 1000 (kg / h).

1.2.6 PROCESO DE SOLIDIFICACION ULTRA-RAPIDA.

Este proceso es nuevo ya ha hecho posibles una enorme flexibilidad en el control de las

propiedades de los materiales gracias al contro! de micro estructuras y composiciones.
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En este se alcanzan velocidades de enfriamiento de 1,000,000 ° C | s 0 mayores.
Mediante estas velocidades, se suprime el efecto difusional permitiendo la obtencidon de
fases metaestables, homogeneidad quimica y stper saturacion en solucién sblida; se
forman fases microcristalinas metaestables y fases amorfas. Los equipos disponibles
para obtener estas velocidades de enfriamiento, se basan en mecanismos de
transferencia de calor por convencion y/o conduccion. Los substratos aptos debido a su
alta conductividad térmica sefialan principaimente al cobre como optimo. En el proceso
de bloque - frio, un jet de metal liquido sale a través de un orificio circular y se produce
una solidificacion rapida cuando el jet incide sobre el borde de un sustrato solido
enfriado con agua. Se forman cintas de algunos milimetros y de 25 a 50 micrometros de
espesor. La produccion de cintas de dimension uniforme requiere de un buen cantrol del
flujo del metal liquido y la formacién de un charco liguido estable en la superficie del
sustrato mévil. Dentro de los procesos que usan la conveccion, los mas usados son la
atomizacion ultrasonica y la atomizacion centrifuga. En la primera, se fabrican o
atomizan gotas fundidas que son enfriadas rapidamente por convencion en un medio
gaseoso. La desintegracion del flujp de metal fundido se produce por un chogue
alcanzando velocidades de hasta Match 2 a rangos de frecuencia de 60 a 120 Khz.
Las particulas formadas son menores a 30 micrometros. Las gotas finas solidifican
convectivamente baijo altas velocidades de enfriamiento. Se usan comercialmente para
la produccion de aleaciones de bajo punto de fusién como las de aluminio.

En cuantoc a la atomizacion centrifuga, se usan flujos de gas a 1 Kg/s y transporta el
atomizado que solidifica rapidamente en un cicton de separacion de polvos: Por esle

método se alcanzan propiedades como aita resistencia a la fatiga y a la corrosion.
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CAPITULO |l

PROPIEDADES Y CARACTERISTICAS DE LOS POLVOS
METALURGICOS.

2.1 INTRODUCCION

Las propiedades de los polvos en su forma inicial determinan en la mayoria de las
ocasiones las propiedades de la utilizacion  final de estos. Es esencial una
comprension apropiada del papel que juegan las propiedades de ios polvos en los
procesos de la pulvimetalurgia v aplicar métodos convenientes para una

caracterizacion cuantitativa, por lo menos de las mas importantes propiedades.

2.2 TERMINOLOGIA.

Los polvos pertenecen aun sistema disperso, el cual es un arreglo de materia que
consiste de por lo menos una fase dispersa y un medio continuo cercano. La fase
dispersada consiste de un namero de elementos individuales, las particulas. E!
sistema disperso es usualmente caracterizado por una descripcion cualitativa de
los elementos dispersos individuales, por la cualificacion de la particula y la
caracterizacion estructural del sistema.

En los polvos metalicos o ceramicos, una variedad de la particula o elementos
dispersos puede aparecer. La terminologia comun de la metalurgia de polvos para
la descripcion de estos elementos se da en la figura 2.1. El término particula del
polvo siempre simboliza las particulas primarias, que no son desarrollas por la

aglomeracion de otras particulas pero forman directamente particulas individuales
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durante el proceso de la produccion. Estas particulas pueden ser amorfas o
cristalinas. Las particulas cristalinas son monocristalinas o consiste de varios
cristales o granos {policristalinas). Los polvos policristalinos pueden ser simples o
tener fases maltiples. Las particulas de polvo pueden formar particulas secundarias
o aglomeradas, asl desplegadas en la figura 2.1. En el proceso de metalurgia de
polvo, la aglomeracién frecuentemente ocurre inconscientemente, pero tambien
puede producirse intencionalmente por fases controladas. Estos aglomerados se
definen como particulas solidas formadas de otras particulas. Esta definicion es
independiente de la naturaleza de las fuerzas atractivas que ocasionan el
aglomerado de las particulas primarias. A veces el término agiomerado se restringe
ala union débil entre las particulas primarias. La aglomeracion fuertemente unida

se Hlama agregado.

A= GRAND
B=PARTICULA
€ = AGLOW ERAEIIIO

Figura. 2.1.-Terminologla comunmente utilizada para los elementos de los polvos.

Las caracteristicas de la particula son propiedades que se obtienen para los
glementos dispersos los cuales tienen una secuencia acorde con estas. La
caracteristica de la particula mas importante es su fineza, ademas de la dimension

geométrica de la particula y sus proyecciones. Cada propiedad fisica puede
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relacionar las dimensiones por medio de una simple funcion que puede ser
utilizada, algunos ejemplos son: la masa de la particula, la velocidad, etc. El
tamafio de la particula es una caracteristica, y siempre esta relacionada con la
dimensién de la longitud. El rango del tamafio de la particula de polvos metalicos y
ceramicos es de un pm hasta varios cientos de p m. El rango mencr que 40 pm es
el rango por debajo del cual pequenas particulas no pueden ser cuantificadas por el
método sieving. £l rango mayor que 40 es por consiguiente el rango medible del
sieving. Si las propiedades de las dimensiones fisicas son medibles, las particulas
son a menudo tomadas como esferas y el tamafio de la particula se define como el
diametro equivalente de una esfera con las mismas propiedades fisicas. Los
ejemplos son el didmetro de volumen que representa el diametro de una esfera con
el mismo volumen que la particula bajo consideracién, el diametro de la superficie
(esfera con la misma superficie), el diametro de Stokes (esfera con misma densidad
y la proporcion establecida en un campo fluido Stokes), y el diametro del barrido
glectrénico (esfera con misma intensidad en el barrido electrénico). Aungque,
semejantes diametros ignoran la forma.

La forma de la particula es por consiguiente importante. Segin normas nacionales e
internacional, términos como nodular, dentritica,  acicular, fibrosa, escamosa,
esferoidal, angular, irregular, y granular se usa para una caracterizacian cualitativa
simples de la forma de particula de los polvos. La figura 2.2 muestra algunos
ejemplos tipicos. Para la caracterizacién cuantitativa, se aplican normalmente los
factores de forma y se representan porunas relaciones de caracteristicas lineal, de
dos o tres factores dimensionales o los parametros tridimensionales {el aspecto del

porcentaje).
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La caracteristica estructural describe los arreglos tridimensionales de los elementos

dispersos en el sistema. Estos no son de importancia en el volumen del polvo pero

o \ Y%

FIBROSA ACICULAR DENTRITA

GRANULAR ESFEROIDAL ESCAMOSA

Figura, 2.2.- Caracterizacién cuantitativa de la forma de los polvos.

son de relevancia para las suspensiones gue son dispersiones de polvo en un

liguido.

2 3 DISTRIBUCION DEL TAMANO DE LA PARTICULA.

2.3.1 ASPECTOS PRINCIPALES.

Para un ndmero de igual tamafio de las particulas esféricas o cubicas, ias
caracteristicas del tamafio de la particula simplemente son dadas a través de una
medicion. Las particulas individuales normalmente difieren en formas y dimensiones.
Las particulas formadas se desvian significativamente de la geometria ideales
arriba expresadas. Las caracteristicas del tamafio de polvo tienen que ser tratadas
por consiguiente bajo dos aspectos; primero, el significado real del parametro del
tamano determinado, segundo la distribucién estadistica de estos parametros que
tiene que representar el numero total de particulas en el poivo.

El parametro del tamafio solo es idéntico en casos excepcionales con una dimension

lineal real de las particulas. La mayoria de los métodos para medir el tamario de |a
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paricula en campo dependen del tamafio de las propiedades fisicas de la
particula. Esta propiedad se relaciona entonces con una dimensién linear. Por
ejemplo, el diametro del sieving es la longitud de la abertura cuadrada minima a
través de la cual pasara una particula. La particula podria ser una esfera que
corresponde al diametro de esta apertura. La tabla 2.1 da una apreciacion global de
algunas definiciones importantes de tamanio de ia particula. Ampliamente usado es
el diametro esférico equivalente. El diametro esférico equivalente es el diametro de
una esfera con las mismas caracteristicas correspondiente con respecto a la
propiedad dada de una particula.

En algunos casos las propiedades, las cuales son estimadas por diferentes métodos
de analisis del tamafio de particula son directamente relacionadas con parametros
geométricos simples, (ancho, superficie, volumen). Aqui, la longitud, superficie ©
diametro de volumen son parametro convenientes. Para un cubo unitario, ds se
vuelve 1.38 y d, se vuelve 1.24 veces la longitud del borde. En otros casos, la
propiedad de medicion depende de una combinacién de estos parametros
geométricos que también puede formularse exactamente. Este es el caso. Para el
diametro de Stoke, el cual representa el diametro de una esfera de la misma
densidad y la misma velocidad de caida libre en un numero de fluido de Reynold
debajo de 0.2. En muchos casos, no es posible una correlacion cuantitativa exacta,
como ya menciond para el diametro sieve. Los mismos principios son aplicados para
el diametro de caida libre, si el nimero de Reynolds excede 0.2, como el
movimiento de la particula ya no ocurre con orientacién al azar bajo tales
condiciones. Las caracteristicas del tamano de particula estimadas por métodos

analiticos diferentes pueden diferir por consiguiente substancialmente, por lo menos
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en algunos parametros.

En orden para calcular la distribucion estadistica del parametro del tamafio, es
necesario caracterizar estadisticamente las muestras representativas del polvo. Las
caracteristicas del tamafo pueden representarse entonces como funcion de la
distribucion. Estas funciones de la distribucion representan el porcentaje  de
cantidad de particula que pertenece a la clasificacion  segun el tamafio del
parametro z. Se formulan proporciones de cantidad como la distribucion
acumulativa Q(z)), o distribucion de frecuencia q(z) (figura.2.3). La proporcion de
cantidad normalizada de particulas mas pequefias que el tamafio del parametro z

‘esta dada por Q(z; ), como sigue:

cantidad proporcional {Zmin..- Z)
Q(z)) = (2.1)
cantidad total {Zmin. .. -Zmax)

La distribucién de la frecuencia gz ) se define como la fraccidon dentro de un
tamafio de clase dividida por e! ancho de clase.
Q(z us) - Qlz1)

qQ(Zui Zy) = (2.2)
AT

Si se obtiene 1a diferenciada Q(z), entonces:

dQ{z)
q (Z) = -~ {2.3)
dz

Generalmente en estadisticas, sdlo se usa el nimero de distribucion Q, 0 go. En el

analisis del tamaino de particula, se utilizan grupos de clases y depende de los
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datos medidos El nimero de distribucion es un método para medir los datos
obtenidos por microscopia. Existen otros tres tipos de distribucion, la longitud (Qu, &);
surperficie {Qz, q2), ¥ €1 volumen (Qs, q). En él andlisis sieving, por ejemplo, |a
cantidad medida es la masa de la particula de una clase dada, que es proporcional
a su volumen. Por consiguiente se presentan los resultados de sieving como
distribuciones de masa.
Es posible una transformacion matematica de una cantidad en otra. Para este
proposito se requiere, el llamado Momento Mg, de las distribuciones. El indice de
las posiciones de k para la dimensién del tamafio z caracteristico. El indice que r
corresponde al tipo de cantidad escogido Q,0 q.. My, esta dado por.

Zmax
M= | 2" X au2) (2.4)

Zvin
Puede ser derivada cualquier distribucién de frecuencias para una distribucion gi(z)
por medio de:

z™ X q(z)

ar(z) = (2.5)
M (-t

Por ejemplo, si tiene que calcularse el volumen distribucién gz para el numeroc de
distribucion g, la ecuacion (2.5) nos da:
3
z° X qo(z)

gs(z) = (2.6)
Mg

El momento de una distribucién también es un parametro conveniente para otras
operaciones matematicas. El promedio del tamafio de la particula z por ejemplo,

simplemente puede calcularse por.
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Z=*V(Mgn) (2.7)
Z representa el promedio aritmético del tamano de la particula. No es idéntico a la
media del tamafio  Zsg ¢ que se define como el tamaiio de la particula donde G
alcanza 50% (vea Fig. 2.3). Otra operacion a menudo es requerida para el calculo
de la superficie especifica de un tamafio de la particula dada la distribucidn. La
superficie especifica es el volumen superficial {Sy) o proporcion de la masa
superficial (Sm) de un polvo.
Mg ] 9

8y = @ (o) = = (2.8)
M a0 Mi2 Zi2

¢ Es un factor de la forma que depende de la relacion de la superficie real de una
particula irreguiar a la superficie de la esfera de volumen igual. Sm es derivado
dividiendo S, por la densidad del material p.

La presentacion grafica de la distribucion det tamafio se ve en la figura 2.3. Se traza
1a distribucion de frecuencia como un histograma de s o como la derivacion de los
continuos de la distribucion cumulativa o se traza como un histograma ¢ como la
derivacién de los continuos de la distribucién cumulativa. Se utilizan varios tipos de
sistemas coordinados trazando las distribuciones. Los sistemas basicos también se
trazan en rejas especiales en las que las funciones de la distribucion se vuelven

lineas rectas.
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Figura 2.3.-Funciones del tamano de distribucién: distribucion acumulada Q{z) (arriba det diagrama);
distribucion de frecuencias g(z) forma diferencial o discreta (grafica de barras, en la parte inferior del

dibujo}.

2.3.2 TIPOS COMUNES DE FUNCIONES DE DISTRIBUCION,

Uno de la funcion mas importante es la distribucion de RRSB lamado (Rossin-
Rammier-Sperling-Bennet), originalmente se derivd para carbon pulverizado y
mostré buenos resultados at aplicarse a muchos productos de polvos.

Si esta distribucién se aplica en el analisis del sieven (el tipo de cantidad r = 3),

puede escribirse como:

1-Q 5(2)=R(Z) =exp. (-z/z) " (2.9)

La ecuacion (2.9) puede transformarse dentro de la ecuacion (2.10) que representa

una funcién lineal de Ig (Ig (1/R)) contra Ig z.

Ig (Ig {1/R))=nigz-nigz’+lg Ig e (2.10)
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= nigz + constante

La distribucion es caracterizada totalmente por el parametro n y z', donde n
representa la pendiente de fa lineay z° es el tamafio de la particula para el que el
porcentaje retenido (arriba del tamafio) R toma el valor de 36.8% o 1/e (figura. 2.4).
La segunda distribucion impaortante de la funcién es la distribucion logaritmica
normal. Mientras la distribucién atitmética normal esta basada en la probabilidad de
diferencias de cantidades iguales y esta tiene exceso o déficit de un valor medio, en
la distribucion logaritmo normal de porcentajes es igualmente probable. En una
distribucién semejante, el logaritmo de! tamafo de la particula Ln (z/zs0), es
normalizado como una distribucién normal, con una desviacion normal de s. En un
dibujo con una escala logaritmica en la abscisa y una escala de probabilidad
ordinaria, la funcién de la distribucién se vuelve una linea recta (figura. 2.4). El
parametro caracteristico de la distribucion es la media del tamafio de particula Zso ¥
la desviacién estandar s. Este Ultimo esta dado por.
Z 500
S =In (-r—m-m- ) {2.11)
Z1gr

Zso Y Zig pueden derivarse para el dibujo como se presenta en la figura 2.4. La
distribucion normal se prefiere cuando no se conoce el tipo de distribucion real. Esto
es muy conveniente para la transformacion de distribuciones de tipo de cantidad
diferentes. La desviacién normal permanece constante para cada tipo de cantidad.

El parametro de la media del tamafo se da por:

Zson=2s0.a X €xp [(b-a)s?] (2.12)
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Con b que es &l tipo de cantidad original, y a la distribucion derivada. Un votumen

distribucion Q, por gjemplo, se deriva de una distribucion del nimero Q, como:

Zs055Z50.20% €XP (35%) (2.13)

s (Q3) = s (Qo)
Los graficos de Q3 y Qo son lineas paralelas (ver Figura 2.4). Otros tipos de la
distribucion de funcion son, funciones exponenciales. Las escalas logaritmicas de

ambos ejes da como resultado un grafico lineal para este tipo de distribucion.

Figura 2.4-Funcién de distribucién en coordenadas especiales a)RRSB (Rosin

Rammler-Sperling-Bennet) b) distribucién logaritmo normal.

2.4 MUESTRAS DE POLVOS.

El polva normalmente se produce y se procesa en cantidades grandes en
kilogramos o en toneladas. La medida de tamafio de particula se lleva a cabo con
muestras de rango de gramos o de miligramos. El error total, f, en la distribucién det

tamafio acumulativo esta compuesto del  error analitico f, y el error de la muestra f;’
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_8j estos errores son de naturaleza estadistica e independientes entre si

2 = foz+ha (2.14)
El error de la muestra siempre debe ser mas peguefio que el error analitico, otra
prueba controlara el error total. Si el fs* por ejemplo, es sdlo la mitad de grande
como fa’, esto contribuye sélo con un quinto de 2. En el rango usual de errores
analiticos es de aproximadamente 2%, un error probado en el orden de solo 1% es
por consiguiente tolerable.

Por ningin medio se puede alcanzar un nivel de error nulo. Incluso can gran
cuidado, un error estadistico es inevitabie. El valor real Qo (z) de la poblacion de la
particula total en un polvo siempre tiene un valor definido fijo. Por ofro lado, el valor
real Qq(z) de muestras diferentes de este polvo siguen una distribucidn estadistica

con una desviacion estandar o. Si el nimero de particulas n en la muestra es

pequefio comparado al nimero de las particulas totales, ¢ es dado por.

P (2.15)

s Define el error aproximadamente maximo dentro de un rango de probabilidad de
68%. El error maximo dentro de un rango de probabilidad de 95% es
aproximadamente 4 veces mas alta. La ecuacion (2.15) puede usarse ahora para
calcular los nimeros de particulas minimas que deben probarse para obtener un
error de la muestra fs’', asumiendo una muestra ideal. La tabla 2.2 da un ejemplo de
este numero de particulas minimas para Qo5 en el rango de probabilidad de 95%

Para un error probado de 1% como se menciond antes, la muestra debe consistir en
10,000 particulas para los métodos  contando practicos, éste es un numero
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bastante grande que solo puede ser manegjado por un sistema automatizado. Para
otros métodos de analisis de tamafio de particula, el nimero de particulas €s mas
grande, por lo menos para poivo fino. Esta claro que el error probado puede
reducirse a cualquier valor minimo aumentando el tamafio de la muestra asumiendo
una muestra ideal.

Si las particulas de la poblacion son aparentemente distribuidas al azar. En la
presencia de segregacion, una sola muestra representativa de la poblacion. En la
presencia de segregacion. La muestra representativa requiere separacion 0
homogeneizacion de la poblacion original. La separacion de la muestra es el
método preferido para el volumen del polvo, mientras la homogeneizacion se
prefiere para la suspension de polvo.

Tabla 2.1.- Parametros del tamaiio de particula.

Simbolo Nombre definicion

d, Diametro del volumen Diametro de la esfera con el volumen.

ds Diametro de la superficie  Diametro de la esfera con la superficie.

dsy Diametro de la superficie Diametro de la esfera con alguna superficie

y el volumen con el porcentaje de volumen

ds Diametro de caida libre Diametro de la esfera con la densidad
y la velocidad de caida libre en un fluido
Dado.

dg diametro de Stoke Diametro de caida libre en un nimero de
de Reynold< 0.02

da Diametro Sieve Ancho minimo de la apertura por la que

pasa un namero de particulas

Tabla 2.2.- Numero minimo de particulas requeridas para una error fs de la muestra
estatica

Fs(%) 6.5 1 2 5 10

Timin 40 000 10 000 2500 400 100
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CAPITULO Wi

METODOS DE ANALISIS PARA POLVOS METALURGICOS.

3.1 INTRODUCCION.

En ingenieria quimica, hay una gran variedad de métodos para analizar el tamano
de particula que puede aplicarse para polvos, suspensiones, aerosoles, etc. Solo
algunos métodos relevantes de caracterizacion en metalurgia de polvo © ceramicos
seran tratados aqui.

Estos métodos pueden clasificarse como: métodos para contar (sieve), meétodos de
sedimentacion, métodos de separacion, y los métodos de difraccion y barrido. Los
métodos para contar (sieve), pueden subdividirse en métodos directos e indirectos,
y pueden depender del tamano de las particulas, de las imagenes de ias particulas
o proyecciones. Por ejemplo, Ia microscopia es un método indirecto para medir las
particulas. Con métodos directos, las particulas directamente proporcionan las
mediciones. El método de sedimentacién utiliza la velocidad de caida libre de las
particulas por la gravedad o campo centrifugo. La separacion de las particulas en
clases de diferentes tamarios esta comprendida en el analisis clasico del sieve
(contador) y en los métodos de clasificacion de fluidos. Los métodos de barrido y
métados de difraccion analizan patrones d.e difracion de particulas. E! uso de los
métodos de difraccion ha aumentado en afios recientes y es importante en
metalurgia de polvos y en ceramicos debido a su versatiidad ya que considera

amplios rangos de tamarios mensurables, y su alta velocidad de operacion,
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3.2 ANALISIS DE CONTEO (SIEVE).

El analisis de conteo ciasico (sieve) es un método obvio de clasificacion de polvo y
uno de los mas simple y ampliamente usado en el analisis del tamafio de la
particula. Cubre un rangoe aproximado de 20 um -125 mm, y se usan normalmente
mallas de alambre estandarizadas. Este rango puede extenderse a 5 um usando
micromallias. El tamafio de la abertura de conteo de ia prueba esta normalizada.
Estas sigue progresiones geométricas diferentes tales como *V2 o los llamados
numeros de Renard Y10 (R = 5,10,20). Los sieve son caracterizados por su
namero de malla en mm o um y se refiere al numero de alambres por pulgada
lineal. Un numero de la malla alto implica una abertura pequefia, asi, por ejemplo
una malla 4000 corresponde a una abertura de 37 pm con un espesor del alambre
de 26.5 pm.

Los sieve se hacen de varias formas: de tejidos, picos o electroformas en forma de
platos. Se considera que la abertura de sieve de la malla es cuadrada, aunque
estos se desvian un poco de esta forma, debido a que las estructura de la malla es
tridimensional. La micromalla sieve de electroforma dispone de aberturas redondas
y cuadradas.

E! Sieve seco es apficable a polvo no cohesivos de formas retativamente toscas. Se
analiza la fineza y la cohesion de los polvos por sievening himedo, El
funcionamiento del sievening se realiza por una, o por varias pasadas en la
maquina, es practicamente normal usar un orden ascendente de tamafio de la

abertura y colocar el polvo en la parte  superior del sieve (figura 3.1). Los
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sieve se sujetan a vibracion simple o los modelos mas complicados de movimiento.
Aire — inyectado o el cernidor s6nico (figura 3.1). Los cuales extienden el rango del
tamafio para el sieve seco aproximadamente a 10 um. En el sieve de reaccion de
Aire — inyectado, el material en el sieve es fluidizado por un flujo aéreo. Aplicado la
fuerza a presion para que 1as particulas finas atraviesen la malla. En el cernidor
sénico, una columna de las oscilaciones vericales se aplica a la muestra en un
movimiento vertical. En la mayoria de los los métodos himedos (sieve) se usa una
pila llena de un liquido. La muestra se alimenta en la parte superior hacia el sieve.
El sieve es acompaiado de los siguientes pasos: enjuagado, vibraciones,
vibraciones ultrasonicas, diferencias de presion y combinaciones de estas. El
sievening humedo es esencial para las micromallas y se requiere un paso adicional

en el secado de las suspensiones residuales antes de que el peso del fragmento
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Figura 3.1 Métodos Sieving. a) maquina de vibracion b) maquina de aire inyectado

£) magquina de colador sonico.

El mecanismo de sieve se clasifica en dos categorias diferentes (figura 3.2). La
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primera relaciona el paso de particulas mucho mas finas que la abertura del sieve, la
segunda relaciona el paso de las llamadas “nuevas micromallas™ para particulas.
En ia categoria 1 el fragmento de peso acumulativo, P, que pasa a través de un
sieve en el intervalo de tiempo t se da por:
P=at (3.1}
Donde:
b = Es una constante igual a 1
a = Es principalmente una funcion de los dos parametros dimensionales como se
ve a continuacion:

W S

a=f{ , )] (3.2)
psSAo d

Donde:

W = Es |a carga total en el sieve

ps = La densidad de la particula

S = Es la abertura de ta malla

d = Es el diametro de las particulas

Ao = el rea abierta del sieve.

a incrementa con S/d y decrece con el aumento de carga ! {densidad — abertura -
area abierta). Un conteo efectivo en la maquina sieve, requiere un tiempo coro, y
unha carga baja.

La disminucion de la carga tolerable decrece rapidamente con decrecimiento de 1a
abertura de la malla, cuando decrece Sy Ao decrece. Para la proteccion del tejido,
por ejemplo, el sieve relativo el 4rea abierta es 41% para 1 mm abertura de la malla,

y s6lo 25% de la abertura para 20 pm. La disminucion del &rea abierta mas
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alla para los sieve del micromallas decrece por abajo de 2.4% para una aperiura de
tamarfio 5 um. Es por consiguiente, esencial para prevenir “deslumbramientos’ de los
sieve por particulas que son atrapadas en las aberturas de la malla indi\{idual.

Los diametros del sieve practicos no representan por consiguiente en absoluto las
verdaderas dimensiones lineales de las particulas, sino solo la habilidad de la
mayoria de las particulas, para pasar a través de un arreglo (no - ideal) de las
aberturas en un intervalo de tiempo dado para un movimiento dado de la muestra.
Los factores principales que influyen en los resultados son la forma y tamafio de la
abertura, la intensidad de agitacion, el tiempo, las forma de particulas Yy ia
coherencia del polvo,

La proporcién de cantidad medida en analisis del sieve es la masa del paso (P) o las
particulas residuales (R) en una pantalla. Los resultados se presentan por

consiguiente normalmente como una distribucién Q3 o g3, respectivamente.
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Figura 3.2 Dependencia del tiempo contra la fraccién porcentual de ios polvos al pasar a través de

una maquina sieving

48




3.3 MICROSCOPIA.

La microscopia es uno de los métodos de caracterizacion en el que cada una de
las particulas individuales se observan y se miden. Ademas del tamafio de la
particula, la microscopia puede también generar otra informacion como la forma de
la particula y el estado de aglomeraciéon. El problema en el uso de microscopia es la
representatividad de las muestras, en las mediciones de microscopia se necesitan
tamafos de muestras muy pequenas.

Pueden tratarse los métodos de microscopia bajo dos aspectos: la metodologia y el
andlisis de la imagen.

Se emplea la microscopia optica asi como la microscopia electronica para la
medida del tamaific de particula. La microscopia optica puede usarse para las
particulas en un rango aproximadamente de 0.8 pm. En este rango de tamafios las
dimensiones de la particula alcanzan la longitud de onda de luz que causa la
difraccion. El modo de la reflexion es aplicable abajo de 5 pm; para las particulas
mas pequefias que 5 pum se usa el modo de transmision. Un problema mayor es la
pequefia profundidad del foco, que soélo es aproximadamente 0.5 um en una
amplificacién de 1000X.

La microscopia electronica habilita la medida de las particulas por abajo del rango
de nm. La Microscopia Electronica de Transmision (TEM), ufiliza le energia de 200
Kev, el didmetro del haz de varios um es aplicable para polvos del tamario de
rango 0.001-5 um. Las particulas de tamafios micrométricos son a menudo

transparentes a altos voltajes de electrones, lo cual habilita informacion adicional
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sobre la estructura cristalina y los defectos estructurales de las particulas.
Claramente este acercamiento consume una gran cantidad de tiempo  aunque
brinda informacion adicional importante. £t (TEM) es un método que analiza una
parte local de la muestra y puede complementar al estudio de los rayos X (anaiisis
giobal) o viceversa.

La Microscopia Electronica de Barrido (SEM}) utiliza energia electronica (5-50 kev) y
barre un area de observacion menor a 0.01 um. El secundario (SE} y la dispersion
inversa de electrones (BE)} se mide por detectores adecuados. Los electrones
secundarios se obtienen de las regiones cercanas a ia superficie de las particulas y
dan imagenes de alta resolucion. Los electrones de dispersion inversa se obtienen
del volumen mas grande de las particulas cercano del haz del electron, causando
una reduccion de resolucion superficial. Esto  depende del namero atémico del
elemento que los emite y producen un contraste material para las regiones de
composicidn atomico diferente. Esto hace posible distinguir entre las COMpOsIcicnes
diferentes en mezclas de poivo siempre Y cuando exista una diferencia
suficientemente grande en el nuamero atomico entre los elementos. También la
longitud de onda y la energia de rayos X son técnicas que pueden dar informacion
mas cuantitativa de la composicion.

La preparacién de la muestra es un problema dificil en todos los métodos de
microscopia. Cada particula al ser medida tiene que ser aislada de las particuias
adyacentes. En la mayoria de las técnicas para la preparacion de las muestras se
usan suspensiones por consiguiente con concentraciones bajas de las particulas.
Estas suspensiones se aplican a [a diapositiva del microscopio, la reja del
microscopio  electrénico, o la tareta designada y se permiten la evaporacion.
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Estos son varios métodos que se usan para fijar las particulas en las muestras de
SEM y TEM con una capa delgada de carbono en el metal para prevenir efectos.

La caracterizacién de las particulas pueden cuantificarse directamente utilizando
procedimientos en lineas o desde un nimero de micrografias tomadas desde los
muestreos. El andlisis de imagen puede efectuarse manualmente, semi 0
totalmente automaticas, para dar el tamafio de numero distribucién o el factor de
forma de la distribucién de las particulas que se observan. En muchas ocasiones,
los andlisis se hacen para observar las imagenes proyectadas de las particulas.
Esto por supuesto ignora porosidad interna y partes concavas de la superficie. Una
técnica mas precisa se basa en examinar secciones desde una seccion aleatoria
de las particulas. Esto puede usarse para particulas con un tamafio mayor a 10 um
por metalografia normal de molienda y métodos de pulido. La estimacion del
tamafio de particula se realiza entonces para la proyeccion de las imagenes de
seccién. Los didmetros que usualmente se aprecia se pueden observar en la figura

3.3.
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Figura 3.3 Caracterizacion de particulas por andlisis de imagen a) parametro del tamafio dela

particula b) caracterizacin tosca por dimensiones fractales.
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- Diametro de Feret, la distancia entre dos tangentes sobre lados opuestos de la
particula. Esta es una proyeccion - dimensional del perimetro del contomo de la
particula.

- Ladimension mas larga, es el maximo valor del diametro Feret.

- Acorde maximo, El ancho maximo de una linea paralela a alguna direccion fija y
limitada por el contorno de la particula.

- Perimetro de diametro, el diametro de un circulo con la misma zona como él.
perimetro de la particula

- Proyeccion del diametro de la zona, el diametro de un circulo con aiguna area
con la proyeccion descrita.

- Diametro de o circulo escrito.

Un namero de definiciones existe para el factor de la forma de la particula ¥:

W = Perimetro / (4 X zona proyectada de)

¥ = maximo diametro de Feret /( diametro de Feret, en una direccién perpendicular)

La aspereza de |a superficie es otra caracteristica de la particula. Existen particulas

del mismo tamafo y forma pero de aspereza diferente, pueden ser distinguida por

su dimension fractal, D (ver figuras. 3.3). La dimensién fractal toma en cuentas el

hecho que el parametro estimado resuelve los aumento. Py es dado por:

P, = const x1 ' (3.3)
Si el perimetro es la medida por un arreglo de lineas poligonales con la longitud
variante de paso |, y dibujado contra log Py, los resultados forman una linea recta
con la inclinacién 1-D. La méxima inclinacion de la linea, es la forma mas compleja

del contorno de una particula. Un contorno ideal de la superficie tiene una
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dimension fractal de! valor de la unidad, es decir forma una linea horizontal.

Si se miden estos parametros manualmente, se usan rejillas con escalas 0 con
mallas inscritas con circulos opacos o transparentes. Las mediciones anteriores
permiten una comparacién directa con dimensiones lineales, y con areas
proyectadas de las particulas. También se usan rejillas en algunos sistemas
manuales semiautomaticos. El analisis del estado de la imagen se hace en base a
los cuadros modernos de puntos togicos. El cuadro es dividido en una matriz de
pixeles que representa la imagen por diferentes niveles en cada pixel. En la primera
fase el cuadro tiene que ser mejorado procesando funciones para dar forma a las
imagenes y tocando las particulas para ser separadas en el orden seleccionado o
rechazar ciertas particulas y mejorar el contraste entre las particulas y ruidos del
fondo. Esto puede realizarse automaticamente ¢ manualmente por el operador. El
software modernc habilita el tamafio y distribucién de la forma basadas en
parametro seleccionado como aquéllos mencionaron para ser determinadas
previamente. Cuando la matriz de pixel contiene la imagen completa, aun las

caracteristicas complicadas, como orientacion, textura, etc. Pueden calcuiarse.

3.4 ANALISIS DE SEDIMENTACION.

3.4.4 ANALISIS DE SEDIMENTACION GRAVITACIONAL.

Las caracteristicas finas mensurables en el analisis de la sedimentacion son la
constante de caida libre o la velocidad establecida v¢ de una patticula en un fluido
estacionario ilimitado. Tres fuerzas principales actuan para establecer la particula
en un campo de gravedad con la aceleracion, g, (figura. 3.4). las fuerzas

gravitacional, Fg, 12 fuerza de arrastre Fp, y la fuerza de boya Fg, las cuales estan
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en equilibrio en la particula para alcanzar la velocidad vi. Para una esfera de
diametro D y densidad Ps la caida del fluido de densidad py, en el campo de
equilibrio es:

Fo=I/6(ps-pt)gD* (3.4)

Figura 3.4.-Principio de sedimentacién gravitacional.

Para el numero de Reynold Re < 0.2, Fp puede ser expresado por la ecuacion (3.5),

originalmente se derivo por Stokes para el comportamiento de una esfera en un flujo
laminar del fluido newtoniano viscoso 7.
Fp=311D0nVsr {(3.5)

De la ecuacion (3.5) y (3.6) la velocidad de Stoke vg Sigue como:
3
VT = mmmmmmm (36)

El diametro critico Dg,c tal como en la ecuacion (3.6) no debe usarse, este es

dado como Re = 0.2. y puede expresarse por.

D3e = —mmmeer e (3.7)
(Ps- Pt) PG
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El diametro critico es aproximadamente 38 um para el hierro y 27um para las
particulas del tungsteno, respectivamente, colocadas en agua. Esta limitacion del
tamafio puede ser extendidas usando un liquido mas viscoso, glicerina / mezclas
con agua.

Un limite bajo crece por et movimiento Browniano de las particulas como una
consecuencia de la coalicion con las moléculas det fluido. En agua, la praporcion del
desplazamiento a través de movimiento de Browian es excedido para la
sedimentacion gravitacional del diametro de la particula de aproximadamente fum.
En la sedimentacion practica, la asuncién de la ecuacion (3.7) no se cumple
exactamente. La velocidad de caida - libre real es influenciada por la forma de la
particula, la extension finita del fluido, y los efectos de conveccion y concentracion.
La extension finita del fluido, por ejemplo, las paredes del vaso de la suspension,
son de importancia menor, en comparacién con que el diametro de la particula sea
mas pequefio que las dimensiones de la suspension. Una proporcién del diametro 2
X 10 2 es recomendable y sé& permitir un error menor al 1%. La concentracion de
volumen C, de las particulas es influenciada por la velocidad de la sedimentacién
del liquido, como la interferencia de las particulas entre si. A muy altas
concentraciones C, > 1072, se establece un impedimento en el aumento de
diferentes velocidades entre las particulas cercanas a distancias decrecientes por
un lado, y un flujo ascendente creciente de liquido para compensar por otro lado el
movimiento de la particula. Bajo ciertas circunstancias, se establece que a bajas
concentraciones de volumen, existe formacion de cluster que aumentan el diametro
de caida - fibre. Afortunadamente, este efecto se limita a las distribuciones del

tamafio muy estrechas. En la practica, concentraciones de  volumen de
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menores que 10 son aceptables a veces incluso a concentraciones de 107% Las
comientes de la transmisién pueden volverse un problema serio en la técnica de la
sedimentacién gravitatoria. Las suspensiones enteras deben sostenerse pov
consiguiente a una temperatura estable durante el experimento. Las diferencias de
densidad también pueden causar corrientes de la transmision. Esto es critico si una
z0na de densidad mas baja existe debajo de la zona de densidad mas alta. El liquido
fluye protegido entonces a una velocidad que excede las velocidades  del
establecimiento de particulas finas.

En la region de Stoke, las particulas simétricas como esferas o cubos caen
verticalmente y con la misma velocidad en cualquier orientacion, Para las particulas
menos simétricas existe una fuerza orientada (o guia). Para las particulas no -

esféericas, y modificando las ecuaciones (3.4) y (3.6), resulta:
3r1danvs: = /6 (ps - pr) gd*, (3.8)

{ps - pr ) gdvat

(25t = e mmmmmee e (3.9)
18n
d,’
dzsg [ J— (3 1 0)
dg

En la region Stoke, el didmetro de arrastre dy normalmente se asume para el
diametro de superficie ds. Esto se conoce para nameros de Reynolds muy bajos,
donde dg excede ds para R, crecientes.

Los métodos de evaluacion normalmente se  clasifican  ¢como
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métodos de la suspensiény linea de salida ¢ métodos de dos-capas (figura 3.6).
Para comenzar el método de suspension, las particulas deben ser distribuidas
homogéneamente encima del volumen de la suspension total, mientras con los
métodos de dos-capa, estas son inyectadas en la cima del fluido. La medida de
proporcion o de cantidad se lleva a cabo para una capa delgada {métodos
incremeéntales), o incluso todas las particulas debajo de o sobre un plano de la
medida fija (métodos acumulatives). Varias técnicas son el resultado de éstos
principios. La concentracion de particulas se estima por medio de los métodos de
gravimetria (pipeta, equilibrio de la sedimentacion), absorcion de radiacion
electromagnética (fotografia y sedimentacion de Rayos x), densidad (hidrometia) o
de 1a presion hidrostatica en la suspension.

Como se mostrd en figura. 3.6, los métodos increméntales de dos - capas indican
las caracteristicas de la distribucion de frecuencia del tamano q/{vs)., la velocidad y
la sedimentacion. Las particulas contadas y observadas durante un intervalo de
tiempo pequeiio, en el nivel h después de una sedimentacion t contiene todas las
particulas con una velocidad de sedimentacion igual a vg = hit. Puede
transformarse facilmente qJ{vs) a la distribucion de tamafio ar{ det ) por la ecuacion
(3.9).

En los métodos de la suspension increméntales, todas las particulas cuya velocidad
de la sedimentacién est4 mas arriba que hit, estan debajo del volumen de control en
un momento, t. Todos las particulas estan presentes en la misma concentracion
como en la suspensién homogénea inicial. La concentracion C(t) dividida por la
concentracion inicial C(t = 0) los rendimientos directamente de la distribucion del
sobretamanio acumulativo Q¢ Vst ).
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Midiendo tas proporciones de cantidad simplemente por métodos acumulativos los
medios de una integracion experimental del resultado incremental correspondiente
con fespecto a tiempo. Como puede verse

de la ecuacion {2.3). La integral sobre la distribucién de frecuencia da la

distribucion acumulativa.
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Figura 3.5 .- Evaluacion de los métodos en sedimentacion gravitacional para el andlisis del tamafo.
Los métodos de la dos-capa acumulativos ofrecen la distribucién acumulativa por
consiguiente. Ei tamafio de distibucion acumulativa 1 - Qr{vst).

Los métodos de la suspension acumulativos se entienden mejor considerando el
fragmento de peso Wi, que se encuentran en ia marca del nivel h, después de un
tiempo, t. Wyincluye todas las particulas cuya velocidad de Stokes es igual o mayor
- que hi, y algunas particulas con una velocidad mas pequeia debajo de la superficie

de la suspension.

VIrrax v ht
Wt =[q(v)dv +[vt/hq(v)dv (3.11)
Vit Vinin

Diferenciando con respecto a t. ¥ multiplicacion por rendimientos det:
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Vg
t dwidt=[vt/hqglv)dv (3.12)
Vmin

(3.11) y (3.12) puede volverse a escribir

Wt =1- Q(vy) + t dw/dt (3.13)

Q(v) puede calcularse de la ecuacion (3.13), dado que se conocen W, t, ¥ dwidt s.
La transformacién en Q(dst} de nuevo se transforma por medio de la ecuacidn
(3.24). Los métodos incrementales més simples son con una pipeta (Figura 3.6). Ei
cambio en concentracidn de polvo es moderado atrayendo fuera de volumenes
definidos con la intraduccién de la pipeta a una profundidad dada h en el vaso de la
sedimentacion. Estas muestras pueden ser analizadas secando y pesando. Sin
embargo, éste es un mismo tiempo que consume el proceso. Pueden medirse
concentraciones de las particulas mas facilmente de la absorcién de luz o radiacién
de los rayos X para la suspension, el método que se empled en foto sedimentacion
increméntales y dispositivos de sedimentacién de rayos X. La densidad de rayos X
es directamente proporcional a la masa de polvo en el haz y simplemente se
relaciona a la intensidad transmitida de Rayos X, este es un métedo preferido de
sedimentacidn gravitatoria.

El dispositivo acumulativo ampliamente usado es el equilibrio de la sedimentacion. El
principio se muestra en figura. 3. 7. Una balanza de equilibrio al fondo del vaso de la
sedimentacion recoge las particulas gue caen. El aumento de la masa del sedimento

es la distribucion del tamafio puede  calcularse segln la ecuacion (3.13). Los
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métodos manometricos menos comunes estan basados en un principio similar. La

presion cerca del fondo del recipiente se supervisan. Esto proporcional la densidad
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de la suspensién entre la superficie y el nivel medido, para tal concentracion inferior

puede derivarse.

Figura 3.6 - Andlisis de sedimentacién gravitacional por a} Método de pipeta y b) balanza de

sedimentacion

3.4.2 ANALISIS DE SEDIMENTACION CENTRIFUGO.

En la practica, la técnica de la sedimentacion gravitacional esta limitada a valores
en €l rango de tamafios menores que 5um, debido a que se establecen tiempos
muy largos y los efectos de convencién incrementan. Estas dificultades pueden ser
reducidas por centrifugacion de las suspensiones y pueden reemplazarse al campo
de gravedad (Figura 3.7) por un campo de fuerza centrifugo. Los mismos principios
de medicién pueden usarse como los métodos gravitatorios: suspension o dos -

capas, increméntales 6 acumulativos.
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Figura 3.7.- Sedimentacién centrifuga por a) disco fotocentrifugo, b) fotocentrifugo cuvette y ¢) pipeta

centrifuga.

Dos fuerzas efectivas actdan en la particula: la centrifuga y la fuerza de coalicion. El
aitimo es de importancia pequefia comparado con la fuerza centrifuga. Puede
derivarse la velocidad de Stoke para una esfera de la misma manera como la
ecuacion (3.4)-(3.6), reemplazando la constante de gravedad, g, por ia aceleracion

centrifuga @’x donde x es la distancia de ia particula del eje de rotacién y o

velocidad de rotacion.

dx (Ps‘PI)‘D2 x D?
Vg =-—-= (3.14).

dt 18n

Asi 1a velocidad establecida no es constante, pero depende de la posicion radial, x,
de una particula. Esto hace la derivacion de distribuciones del tamafio de los datos

moderados muchoc mas complicado que en sedimentacion gravitatoria. Una manera
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fuera de este problema es la dos - capas 0 métodos de salida de linea. El tiempo, t,
para una esfera de tamafic Dm para establecer la superficie del liquido a una
distancia S de la zona de las medidas del eje. r, seguida por integracion de la
ecuacion (3.14)

r (ps-pf)m2 x D?

N == (3.15).
S 181

Con la técnica de dos - capas, todas las particulas en © seran de tamafio Dm
(métodos increméntales). O todas las particulas mayor que las dm, estaran dentro
de tos métodos acumulativos después de un tiempo t. y la distribucion del tamarfio
puede derivarse por consiguiente de una manera similar en sedimentacion
gravitatoria, tornando cuenta de ecuacion (3.15)

Otra solucion es hacer la altura de la sedimentacion {r -S) pequefia pot comparacion
con § y asumir que las particulas caen con una velocidad constante. Evaluacién de
los datos entonces es idéntica en sedimentacion gravitatoria, salvo el termino de
aceleracion.

Ninguna solucion de la ecuacion general existe para los métodos de suspension.
No obstante, existen algunas soluciones conocidas y técnicas basadas en estas.
Alguna de las técnicas  aplicadas son las centrifugas, las cuales se representan
esquematicamente en la figura 3.7. Varios de estos dispositivos también pueden
usarse en el modo gravitatorio. La sedimentacion del centrifugo es ideal para ser
usada para polvos muy finos. El rango de la medida se extiende abajo a 0.01, la
ayuda de la computadora proporciona la mayoria de los sistemas modermos para

la derivacién de la distribucidn del tamaiio de los datos de la medida crudos. Las
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concentraciones de la particula son monitoreadas por adsorcion de rayos X, 0 pof

electrones.

3.5 CLASIFICACION DE FLUIDO.

Clasificacién a través de métodos de liquidos o de gases cubren, la sepacion de
las particulas de diferentes tamanos. Las proporciones dentro de la cada clase
pueden ser medida para derivar una distribucién de! tamario de la particula. En
metalurgia de polvos & ceramicos, la clasificacion de los fluidos no se usa a
menudo para el analisis de clasificacion dei tamarfio de las patticulas, pero se aplica
ampliamente en la produccion de poivo, para el control del proceso y la distribucion
del tamafic de la particula. Los clasificadores de fluidos son componentes
importantes en la produccion de polvos continuos por molienda y permite quitar las
particulas del proceso en cuanto ellos hayan alcanzado un tamario deseado.

La eficacia del clasificador es muy importante (figura 3.8.): el grado &spero de
eficacia de calidad Gc de una separacion es definido como la proporcion de

particulas de tamafio x el cual ocurre en la fraccion aspera:

Ge = qr (X) / qr(x) (3.16)

G, €5 cero en X = x y por consiguiente 1 enx =Xy, el pequefio intervalo X, a X,

forma la separacion. Eltamario de corte usualmente se definen como el tamaiio de
la particula xsp correspondiente a un G¢ = 50%, aunque no proporciona ninguna
informacion da la eficacia de separacion. Por consiguiente se usa una proporcion

¢, de otro tamafio de corte, por ejemplo:
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b 2575 = X5/ X75 (3.17)

¢ 100 = X10/Xg0 (3.18)

Para perfeccionar la clasificacion, ¢ se vuelve 1. Los valores para ¢ z57s arriba de 3

se consideran pobres.

Figura 3.8.- Clasificacion de muestrascon distribucién de frecuenclas dentro de una fraccion fina (ary

una gruesaidg)

En el principio de la separaciéon por fo menos actuan dos fuerzas en las particulas
que causan la separacion de las particulas pequefias y grandes. Esto ocurre en la
zona de la separacion del clasificador para el cual pequefios y grandes fragmentos
se han quitado sin volver a mezclar. La fuerza que normalmente es balanceada es
ta gravedad o la fuerza centrifuga contra las fuerzas de arrastres o las fuerzas
inerciales. Las combinaciones diferentes son posibles. Todos los clasificadores de
separacion pueden dividirse en dos sistemas, flujo inverso y el flujo transversal
(cruce de flujo).

El flujo inverso de clasificacién en un campo gravitatorio, también liamado
elutriation, usa una coriente ascendente de flujo, normalmente agua o aire (figura

3.9). Esta es lo contrario a la sedimentacion gravitatoria y puede aproximarse la ley
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de Stoke ideal. Particulas con vg ® Vauige SON sedimentadas, aunque las particulas
mas finas se llevan a cabo fuera de la zona de la separacion. Muchos clasificadores
usan un tubo cilindrico para la zona de separacion. El elutriators de agua sé aplica

en un rango 10-200 pm, los elutriators de aire en el rango 1-100 mp.

MUESTRA DEPOLVOS
T ENTRADA
] [ N/ l ._.-D_ “1 ._DEAIRE
| —i ‘\ iy
[ *l SALIDA DE AIRE ARRIBA DEL
I.' ) ENTRADA DE AIRE TAMARO
] 1
POR ABAJO DEL gﬁ%ggﬁ
TAMARNO
"“'“”U |_L LINEA DE
FUERZA
SALIDADE
a AIRE
]

Figura 3.9.- Clasificadores de flujo a) campo gravitacional, b} campo centrifugo.

Para particulas finas, se usan generalmente clasificadores de flujo inverso
centrifugo qué tiene una camara de clasificacién cilindrica (figura. 3.9). El medio de
flujo se retira en el eje central de la camara y produce un campo de flujo espiral con
un vr de componente de velocidad radiales, particulas con un Vg de proporcién de
establecimiento en el campo centrifugo igual al vr ruede en un camino redondo de
radio, r, con una velocidad, el Viu. Las particulas mas pequefias se barren fuera con

el fluido, aunque los mas grandes se sedimentan a la circunferencia de la camara.

{ps - F’f)Vr.u2 D?
Ve = (3.19)
18nr
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V, es relacionado con el porcentaje de flujo V', y la altura de la camara H con la
ecuacion siguiente:
v

VI Seemrmemman {3.20)

2narH
Si V,, es conocida, puede derivarse para estas relaciones el tamafo de corte D. En
clasificadores comerciates, V,, depende de una forma complicada en la dinamica
espiral del flujo, y el tamarfio de corte tiene que cbtenerse por un procedimiento de

calibracién. El rango del tamafio de corte centrifugo de los clasificadores aéreos

generalmente se extiende en el rango de 0.5-50 pm.

3.6 ANALISIS DE LA ZONA ELECTRICA SENSIBLE.

(PRINCIPIO DE COULTER).

El an4lisis de la zona eléctrica sensible pertenece a los métodos de contec directos.
El principio de la medicion se explica esquematicamente en la figura. 3.10. las
particulas se suspenden en un electrolito el cual es un tubo de gas con un orificio
redondo (diametro D) que se sumerge. Se mantiene una corriente constante entre
dos electrodos, uno de estos se situd fuera, al otro lada dentro del tubo; Se
absorben volumenes definidos de la suspensian a través del orificio, por un sifén de
mercurio. Cuando una particula atraviesa el orificio, la corriente cambia y se

presenta un pulso de voltaje.
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Figura 3.10.- Principio de la zona del sensor eléctrico, para el anélisis de particulas

Se asume generalmente que la altura del puiso es proporcional al volumen de la
particula. Un fundamento teorico de esta relacion puede hacerse tomando la
resistencia eléctrica de un elemento de las diferencias del orificio a través del paso
de la particula. Este es un arreglo paralelo de dos resistencias. Si se asume que la
resistividad de la particula es muy grande comparado con la resistividad, pf, del
electrélito, la diferencia de resistividades (k) que aumentan debido a {a particula es
obviamente:

pradl
3(AR) = - - f(1-alA) (3.21)
A2

De la ecuacién (3.21), no debe esperarseé que la respuesta del instrumeﬁto sea
proporcional para una forma de vara de las particulas, pero debe modificarse por el
término afA: Esta integracion asume que las particulas son esféricas de un
diametro d, como sigue:

ped3

AR = F(d/D) (3.22)
A2
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Aunciue la altura del pulso no es proporcional al volumen de una esfera, pero €s
modificado en la funcién F, para o cual existen diferentes soluciones.
Generalmente, la influencia de aumentos de F con d/D de proporcion de diametro
creciente. Asi debe esperarse una medicion sobrestimada de las particulas grandes
Sin embargo, los experimentos con algunas particulas y el polvo real indican gue se
asume un volumen con una respuesta proporcional sostenida para formas que no
son demasiado escamosas o largas. Aunque, el principio de la teoria todavia esta
en discusion.

Los datos perfectos se obtienen si las particulas cruzan el orificio individuaimente.
Dos tipos de errores ocurren coincidentemente si este no es el caso, interacciones
‘horizontal” © ‘vertical (figura 3.11). Estos tienen que ser minimizados usando
suspensiones sumamente diluidas. Correcciones coincidentes se basan en
modelos empiricos o estaticos que a veces Se llevan a cabo, pero que se

recomiendan para disminuir los errores {anto como sea posible.

Figura 3.11 .- Problema de coincidencia a) horizontal b) Iteracion vertica! de las particulas

Enja practica, la altura del pulso es calibrada usando una pequefia ovilla de latex
estandarizada. Con instrumentos simples, un umbral para € pulso del voltaje es
acordado a la instrumentacion de latex, por consiguiente para el pulso de voltaje se

fija segin el tamafio de latex. Un volumen de la suspension definido se absorbe a
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través del orificio y cuenta todos los pulsos que exceden el umbral, todas las
particulas cuyo volumen es igual o mas grande que el volumen de latex. Repartiendo
los procedimientos para los tamarios diferentes dan la distribucion del numero del
volumen de la particula. Normalmente, se usan canales muitiples de analisis. Los
pulsos se clasifican segun su altura, y simultaneamente contados para las
diferentes clases observadas. La distribucién de tamario sigue directamente la
distribucién de la attura de! pulso. La calibracion dentro de un canal es normalmente
suficiente. La calibracion también puede hacerse directamente de la muestra
analizada en este caso. Comparando la medicion del volumen real del polvo con el
que es conocido de la concentracion de la suspension.

El rango medido depende del tamaiio del orifico. El de diametro de particula esta en
el rango de 2-40% del didmetro de la abertura. Los limites mas bajos deben estar en
el rango de 2-49% del diametro de la abertura. El limite mas bajo se obtiene de los
efectos del fondo, el limite superior de la respuesta no-lineal (vea ecuacién (3.22)).
Los diametros del orificio estan disponibles en él rango 10-1000 um, aunque puede
extenderse a un rango de 0.2-400 pm. Este método es muy convenientes en el

rango de sub-sieve por abajo de 1 um con un rango de tamafio menor que 20:1.

3.7 METODOS DE DIFRACCION Y BARRIDO.

Ya se han mencionado métodos que hacen uso de la interaccion de ondas
electromagnéticas con las particulas, por ejemplo rayos X y foto sedimentacion. En
el método de foto sedimentacion sé aplicada radiacion no con el fin de clasificar el
tamafio pero si para la estimacion de la concentracién de la particula en la

suspension.
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Los metodos de difraccién proporcionan informacion sobre las caracteristicas del
tamafio y pueden usarse por consiguiente como métodos de conteo directos.
Aunque esto se ha conocido durante mucho tiempo, las aplicaciones practicas de
estos métodos era limitada, su uso se ha vuelto comdn solo durante la ultima
década, principalmente de los métodos que se basan en radiaciones opticas. Tres
dispositivos (el laser, las fibras Opticas y las computadoras), han hecho posible este

desarroilo.

3.7.1 MARCO TEORICO.

E! principio de estos metodos se basa en la interaccién de un haz optico incidente
con una sola particula. Este haz puede absorberse, o transmitirse. La incidencia
incluye reflexién, refraccion y difraccién. El problema es tratado por la teoria de
Lorenz - Mie que empieza por la ecuacion electromagnética de Maxwell en la
propagacién de una onda electromagnética plana por una esfera homogénea de un
diametro D (figura. 3. 12). La intensidad de propagacion, |, en el campo distante

(r>> D) es de la forma general:

A
| =1 [r-m—] 2 1 (8, §, &t, M) (3.23)
2nt
=D
O = —mermmee (3.24)
A
Donde:

I, = Es la intensidad del haz incidente
% = Es la longitud de onda de |a radiacion en el medio circundante

m = Es el indice de refraccion de la particula relativa al medio
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8y 4 =Son los angulos de observacion

Ei llamado parametro de Mie o, normaliza el diametro para la onda. La funcién de
intensidad, i, es derivada de una manera complicada por las variables dadas en la
ecuacion (3.24). La figura 3.13 da un ejemplo de la dependencia que tiene la
intensidad esparcida normalizada | / |, por el tamafio del parametro o para los
angulos observados fijos (6 = ¢ = O Forman la direccion) y un indice refractado
dado, m. Aunque esta no es ninguna solucién analitica general gue relaciona el
tamafio de la particula con la medicidén optica, existen las soluciones especiales’
para dos casos limitando el problema: barrido Rayleight para pequefio diametros, y

la difraccién de Fraunhofer para los diametros esencialmente mayores a la longitud

de onda.

Rango del tamafio Maodelo Tamario dependencia
D<< & Barrido de Rayleight i~ ol

D= Teorla de Lorenz - Mie

D>> & Difraccion de Fraunhofer i=at

lengi k.
. size dopuminney
sLar TS Modbet "
Dk Rayleigly stMIers
Dk }opcrr-ilic theoy w
-k Frauphoter Jilleae [H) T

FIGURA 3.12.- Métodos de difraccidn y barrido: situacién geomeétrica
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Figura 3.13.- Dependencia de la funcion de intensidad i, para los parémetros Mie o

En la regién de Rayleight, el responsable del campo depende del nimero de
electrones, en el volumen de la particula. La intensidad de 1a luz - esparcida es
proporcional al cuadrado del volumen de la particula. La funcién de esparcimiento, i,

esta dada por:
i= o8 [rmemmmeeee J? (1+cos 2 8) (3.25)

La ecuacion (3.25) representa ia suma de dos términos, se refiere a las
intensidades de los componentes polarizados verticalmente y horizontalmente, la
forma anterior independiente de &, es proporcional a cos’ 8 .

En la region de Fraunhofer, la contribucion de la refraccion disminuye y la difraccion
se hace dominante, las leyes geométricas de la opticas son aplicadas. Dentro de
un angulo 6< 8°, la propagacion forma parametros circulares de difraccion. Su
distancia del centro depende del diametro de la esfera. La funcién de propagacion i,

puede escribirse ahora por.
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ol 24(ad)
] (3.25)

4 ab
El término dentro de fos corchetes representa un funcion liamada Airy, caracterizada
por una serie de funciones (o 8), las cuales después de la altura maxima, decrecen
cuando los valores incrementan. (figura. 3.14), y esto corresponde a los parametros
de difraccion. Puede derivarse o por consiguiente de la intensidad medida | (0) de
los parametros de difraccidn usados en la ecuacién (3.11) en combinacion con la
ecuacion (3.23). Debe apuntarse fuera de eso que, contrariamente a la solucion de
Rayleight, la ecuacién (3.24) no contiene ninguna caracteristica de los materiales ({al

como m), y por consiguiente predice la conducta de la difraccion independiente del

material.

Figura 3.14.- Funcion Alry (funcion de intensidad para la difraccion Fraunhofer).

Lo anterior solo se aplica a una sola particula esférica para las regiones Rayleight y
fraunhofer. Pueden tratarse multi particulas propagadas asumiendo que no hay

interacciéon de la radiacion propagada de una particula con la radiacién de otras
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particulas. Cuando las particulas normalmente no son de un solo tamario, i tiene que
calcularse:
et .
{=Nf1(D)go(D}dD {(3..26)
o
Donde:
N = Es & numero de contribucién de las particulas que normalmente no se
conocen.
Por la sustitucion de N por la concentracion de volumen Cv en el volumen de la
suspension analizado, V, la transformacion de go en una distribucién de volumen, y
en combinacién con ecuacion la (3.23), ia ecuacion (3.13) puede derivarse ( ver
ecuacion (2.6)).
3. o i
| 2 gV mmmeemm | === Cyqa ()dx (3.28)
orth o o
La ecuacion (3.13) es del tipo de la ecuacion de la integral de Fredholm. No ha sido
resuelto para la region de Rayleight pero sl para la regién de Fraunhofer.
El tercer término al ser estimado indica la funcion de distribucion. Como el segundo
término es sélo una expresion matematica, es posible en principio derivar esta
distribucion de la funcion de intensidad medida | {B).
La técnica de medicién basadas en el principio anterior estiman el comportamiento
del esparcimiento monitoreando ia intensidad esparcida, |, o la exticcion AS. Este
altimo es el producto de la intensidad de incidencia lo, y la ‘optica’ atraves de la
seccién Agq del obstaculo de esparcimiento, reducido por la radiacién propagada

Sqqt €0 el detector del elemento (figura 3.15).
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AS = Iy Aet - Saet (3.29).

Figura 3.15.- Medida de exticcion; relacion de intensidad en el plano del detector

El coeficiente de exticcion se define como la relacion entre AS y atraves de la
seccion geométrica. Para una sola esfera se tiene:
K = 4AS /lon D? (3.30)
La exticcién de multi particulas puede tratarse de una manera similar a la intensidad
esparcida de multi particulas.
o
AS =-3/2 [, ALC, [ K/D g; (D)dD (3.31)
o}
Asi AS es proporcional a la concentracién C, y el ancho de la célula medida L.
Ambos parametros tienen que ser perfeccionados para lograr una exticcion de
intensidad suficiente sin los problemas causado por efectos miltiples de
propagacion. Una aproximacién de la ecuacion (3.31) es dada por la ecuacion de
Lambert-Beer.
0

In 1/,=-3/2LC, | K/Dqs(D)dD {3.12)
o
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La ecuacion (3.17) es de nuevo del tipo de una ecuacion de la integral de Fredholm.
Las soluciones generales para este problema de la exticcion o no existen para el
Rayleigh, o para el rango de Fraunhofer y requiere totalmente de la aplicacion de la
teoria de Lorentz-Mie. Se usan soluciones alternas especiales en técnicas de
medicion  en la cual la  funcion de la distribucion g(D) no esta completa,
estimandose por promedio o parametros integrales como la concentracién de la
particula Cv o la superficie especifica Sv. La figura 3.15 muestras el coeficiente de
exticcion K como una funcion de my o. Est4 claro que K se pone constante en el
rango de Fraunhofer. En este caso es facil la integracion de la ecuacién (3.32),

obteniendose:

e8]

s, =61 q3(D)/DdD (3.33)
o]

S, =In (/o) KCL (3.34)

Para una concentraciéon conocida, 8, puede determinarse simplemente apartir de

las medidas de exticcion.

3.7.2 TECNICAS DE MEDICION.

En metalurgia de polvo las técnicas de medicion mas importantes son las basadas
en los principios anteriores y son técnicas de medicion oOpticas, difraccion laser, y
medida de turbiedad.

El principio de métodos opticos se muestra esquemdticamente en la figura 3.17. Las
particulas o fluyen individualmente a través de una zona iluminada sensible, 0 se
examina un volumen moderado de suspension por un haz laser enfocado. Ambos
métodos requieren suspensiones sumamente diluidas. La intensidad propagada o la
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exliccién es detectada por un sensor foto - eléctrico. La altura de los impulsos
detectados corresponde al tamafio de particulas individuales segln las relaciones en
las ecuaciones (3.23) a (3.26) para solo el problema de ia particula. Normalmente,
esta relacion es empiricamente determinada por catibracion que cubre un rango de
tamario limitado. La distribucion de altura de impulso es supervisada por un analisis
de multi - canal y se convierte en una distribucién del tamafio en base a la
calibracién, Para las particulas pequefias, el indice refractivo es de influencia y, por
consiguiente, tiene que ser considerado en la calibracién, mientras éste no es el
caso para las particulas grandes (ver figura 3.16). Estos métodos son aplicados en
un rango mayor a 1 um para las particulas en suspensiones, y <>0.1 m para las

particulas aerotransportadas.
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Figura 3.16 .-Dependencia del coeficiente de exticcion K, para el indice complejo de refraccion m y el

parametro de Mie

La difraccion laser se ha vuelto por mucho el método 6ptico mas importante para,
poivos metélicos y ceramicos. Cuando la difraccién involucra rayos extemos a la
particula, la intensidad de la luz difractada no es dependiente en las propiedades de
los materiales ( ecuacién 3.29). Por consiguiente, la mezcia de los polvos de

materiales diferentes puede medirse sin dificultad lo qué no puede hacerse con
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otros métodos. Un diagrama del método de difraccién |4ser se da en figura. 3.18, la
zona medida es iluminada por una haz laser extendido. Las particulas se alimentan
a través de la zona midiendo el flujo de un gas en un liquido, para polvos se vierte
en suspensién en un vaso cerrado extendiendo un haz del laser. Las particulas
alimentan la zona con un liquido o en un flujo de gas. La difraccion y transmision de
electrones son enfocadas por una transformacion de Furier del lente delante del
sensor focal del lente. Por este arreglo 6ptico, el modelo de 1a difraccion de la
posicién de la particula en el vaso medido, para €l movimiento de las particulas.
Multi — elementos y foto - sensores se usa principalmente para la medida de ta
distribucion de intensidad I{i, A, D,8). Para polvos del tamafno Gnico, un modelo de la
difraccion con minimos discretos y los maximos aparecen, en cuanto a una sola
particula pero a un nivel de la intensidad reforzada. Para los polvos con una
distribucion de tamaiio variable, el perfil de intensidad | (6) es continuoc y es el
resultado de la superposicién de los modelos de cada particula dentro de la zona
medida. Este perfil de intensidad es la base (término 1) para una funcién numérica de
1a distribucion frecuencia gs (o) la ecuacién de tiene la forma (3.29). Generalmente
se usan laseres de He 6 Ne con una longitud de onda A=0.633 m y limitan la
pertinencia de la aproximacion de Fraunhofer a un tamaiio del orden de 1 pm. La
mayoria de los instrumentos modernos se utilizan para clasificar segun el tamafio
"de la particula en el rango subalterno-micrometrico. Esto se ha hecho posible por
medio de diferentes instrumentos, la alta adicién de la aplicaciéon angular de la
teoria de la medicion de la ituminacion del perfil de intenéidad en un angulo bajo, ¢
la extension simple de la solucién de Fraunhofer en el rango del subalterno-

micrométrico. Las primeras dos variantes, por supuesto, requieren el conocimiento
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del indice de refraccién para las particulas submicrometricas, pudiéndose fabricar
diferentes instrumentos para este rango. El rango de medicion de instrumentos
comerciales se extiende en el range de 0.1 a 1000 pm. Debido a los calculos

complejos, todos los instrumentos se informatizan totalmente.

Figura 3.18.- Analisis del tamafio de particula por difraccion laser.

La medida de turbiedad es una técnica dtit para la determinacién de tamano
promedio. Para las particulas grandes, ésta basado en un coeficiente de la
constante de exticcion, ecuacion 3.34. La solucién especial de la ecuacién de
Lambert-Beer también existe para particulas pequefias absorbentes, donde la
concentracién Cv es aproximadamente proporcional ai In (o). La medicién de
turbiedad se aplica como una herramienta para la medicién de la concentracion en

muchos otros métodos viscosos.
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3.8 OTROS METODOS.

Potencialmente pueden aplicarse otros métodos que utiliza un haz electronico, sobre
todo en el rango sub - micrometrico. Uno de estos métodos de espectroscopia es €l
de correlacion del foton (PCS). Esto hace uso del movimiento Browniano de las
particulas pequefias en una suspension, y la frecuencia a la cual es inversamente
relacionada al tamafio de la particula. Para la variacion de patrones de barrido laser
pueden calcularse, el tamafio promedio de la particula y el tamafio de distribucion
(espectroscopia del auto correlacion). El rango del tamafo es aproximadamente de
0.03 a 3 um. La velocidad de las particulas también puede medirse por el principio
de la velocidad laser — Droppler.

Otros métodos gue deben mencionarse incluyen cromatografia hidrodinamica (HDC)
y flujo de campo fraccionado (FFF); los dos pueden ser clasificados como metodos
de fluidos. HDC es muy similar a la cromatografia que se usa ampliamente para el
andalisis del tamafio de una moléculas. Un fluido se bombea a través de una
columna empacada con esferas impermeables o a traves de un tubo capilar largo.
La suspension de la particula se inyecta con fuerza en la entrada de la columna.
Las particulas mas grandes se mueven con una velocidad mayor que las mas
pequefias debido a efectos de pared. Moni toreando la corcentracion de la particula
en la columna contra el tiempo, se obtienen las caracteristicas medibles. Estos
métodos se ha aplicado en el rango del tamafio 0.01 a 200 pm. En FFF, un canal
estrecho largo se usa en lugar de una columna o capilar. La fragmentacion ocurre
en campo centrifugo o gravitatorio. Ei rango del tamaiio es 0.01 a 1um. Finalmente,
los métodos HDC y FFF, muestran un gran potencial, pero todavia no es normal su

uso en los métodos para la metalurgia de polvos (MP).
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CAPITULO IV

INTERPRETACION DE LA FORMA EN QUE SOLIDIFICAN LOS
POLVOS Al-Fe (BOETTINGER, LIPTON, GLICKSMAN Y KURZ).

4.1 INTRODUCCION

Pequefias particulas de polvo de Al (=10 pm 0 menos}, subenfriadas antes de solidificar
exhiben tipicamente dos zonas microstructurales celular y microcelular en las particulas
individuales. En las zZonas microstructurales mencionadas hay una transicion en la
solidificacion dominada por medio de un flujo interno durante la recalescencia con altos
porcentajes de crecimiento {microcelular) hacia el dominio de la solidificacion por un
. fiujo externo de calor y un porcentaje bajo de crecimiento {celular). El origen de la
microstructura en estas dos zonas para una estructura inicial celular o dendritica se
interpreta en base del crecimiento primario controlado por la redistribucion de! soluto en
la interfase. Las particulas mas grandes que experimentan un peguefno subenfriamiento
no exhiben estas dos zonas microstructurales, contienen estructuras celulares,
eutecticas © una estructura primaria intermétalica que son consistentes con el
porcentaje de crecimiento controlado por la extraccion de calor a traveés de la superficie
de la particula (flujo externo de calor).

Cuando una aleacién liquida se divide en un gran numero de finas gotas, como ocurre
en la atomizacién, los sitios mas potentes de nucleacion pueden dispersarse de tal
forma que un liquido puede ser enfriado antes de iniciar la nucleacion.

Cuando la nucleacibn ocurre en una gota subenfriada la solidificacién es
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extremadamente rapida, este porcentaje inicial depende fuertemente de la morfologia de
la interfase solido-liquido. Es conveniente definir un subenfriamiento dimensional

A8 = AT/ (ILIC) (4.1
donde

AT = Es el subenfriamiento inicial sobre la temperatura relevante del liquido

L = Es el calor latente por unidad de volumen

C = Es la capacidad calorifica del liquido por unidad de volumen.

Para A < 1, la solidificacion puede ocurrir en una de las tres diferentes morfologias para
el caso de una simple nucleacion en la superficie de las gotas como se presenta en la
figura 4.1. En la figura 4.1 (a) una interfase dendritica se mueve cerca de la velocidad
constante a través de toda la particula hacia la forma de una mezcla de liquido y solido
en el fin de la recalescencia. La region interdentritica solidifica después por la extraccién
del calor latente del exterior de los polvos usualmente en varios porcentajes pequefos.
En la figura 4.1 (b) una interfase lisa se mueve parcialmente a través de los polvos para
producir una particula la cual esta compuesta de 2 zonas, una sdlida y la otra liquida en
el fin de la recalescencia. La solidificacion finaliza a través de la transicion del calor
latente hacia el exterior de! polvo usualmente en varios porcentajes pequefios para
producir una estructura segregada aspera presentada en la parte alta. En este caso la
fraccion de los polvos es solida  al fin de la recalescencia y es igual a Af. En el caso
presentado en la figura 4.1(a) la microstructura es relevante uniformemente a través de
1a dimension de los polvos. En el caso de la figura 4.1 (b) el flujo de calor interno y

cambio de la temperatura en la interfase sélido-liquido, la velocidad y la forma
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combinadas producen una fuerte dependencia del tiempo en los procesos de la
“solidificacién  y una microstructura la cual varia a través de las dimensiones de las
gotas.
Un enfriamiento externo de los polvos atomizados es incapaz de suprimir esta
recalescencia. La comparacion ha demostrado que los polvos Al-Si y Al-Cu exhibieron
2 zonas microstructurales como se muestra en ia figura 4.1 (b). Una dominada por el
calor latente interno y por lo tanto con un alto porcentaje solidificado, y 1a otra
dominada por el flujo de calor externo y por lo tanto  un bajo porcentaje solidificado.
Similares resultados fueron calculados — para la solidificacion de una pelicula que
solidifico en contacto con un sustrato fri¢ por Clyne (referencia 9).
La forma de 2 zonas microstructurales se observa frecuentemente en los polvos
solidificados rapidamente. Aunque la solidificacién de la primera zona puede no ocurrir
con una interfase liquida para los polvos Al — Fe. Este caso se presenta en la figura 4.1
(c), cuando la primera zona solidifica con una interfase celufar fina. En el fin de la
recalescencia el volumen de la fraccion de los polvos la cual contiene la estructura
celular que es igual a (AT / (L'/C), donde L* es una fraccion del calor latente ordinario.
Esta fraccidn es igual hacia el volumen de la fraccion solidificada con la estructura
celular en el fin de la recalescencia. Las estructuras asperas en la parte superior se
forman después de que la recalescencia es completa. La figura 4.1 enfoca también
diferentes morfologias a la mencionada anteriormente (figurad.1 (a) y 4.1(b))
En la figura 4.2 se presenta un diagrama de fases Al-Fe que muestra la porcion rica del

Al, en ella se indican las fases estables y metestables, este diagrama desarrollado por
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Murray nos sirve para predecir las estructuras microstructurales aun cuando debe
‘siempre de ser acompanado por la teoria, en la figura 4.3 se ven las estructuras
microstructurales a diferentes velocidades de enfriamiento en polvos Al-1.2 Fe (% en

peso), y Al -4 Fe {% en peso) utilizando experimentos Wrigman.

Figura 4.1.- Representa el esquema de solidificacion de las particulas inicialmente subenfriadas, en la

cual la nucleacian inicia en la superficie, cuando la interfase inicial es (a) dentritica, {b) lisa y (c) celular
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42 INTERPRETACION DE LAS MICROSTRUCTURAS CON EL TAMANO DEL
POLVO

A través de la seccion fransversal de los polvos, |a ausencia de una de las dos zonas
microstructurales indica que el grado de subenfriamiento anterior a la solidificacion no
contribuye significativamente al porcentaje de crecimiento. La ausencia de un
subenfriamiento grande inicial es mas probable debido a la presencia de una
concentracion de sitios catalizadores potentes para ja nucleacion dentro del volumen
de la aleacién lo cual produce particulas de tamafio mayor que 10 um. Esto se ajusta
a las observaciones experimentales donde al incrementar la capacidad del
subenfriamiento en aleaciones Al-Fe se produce el refinamiento del tamario del polvo
dentro del rango de 10 pm. Para los polvos mas peguenos, la nucleacion ocurre en la
superficie del polvo y es por lo tanto también heterogénea aunque si bien en pocos
sitios potentes de catalizacion. En esas particulas el subenfriamiento inicial no
contribuye significativamente a un porcentaje de crecimiento. La discusian por lo tanto
se divide en dos secciones. La primera se resuelve con las particulas grandes donde la
velocidad de la solidificacion es controlada por la extraccién de calor de los polvos hacia
el exterior y donde la estructura formada es celular eutectica o inter metalica primaria.
La segunda seccion se resuelve para las particulas pequefnas dando la velocidad de
solidificacion es una funcién del subenfriamiento inicial y se observan las dos zonas

micro estructirales.
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4.2.1 SOLIDIFICACION SIN SUBENFRIAMIENTO INICIAL.

Puede proponerse un modelo simple para la solidificacion apoyandose en la
interpretacién  de los resultados presentes. Para evitar &l calculo complejo de la
geometria de la solidificacién de un polvo esférico de diametro d sera aproximado por
un cilindro de diametro d y altura d. Para un punto visto térmico, la solidificacion puede
ocurrir con una interfase plana moviéndose a una velocidad Ve (externo) para una cara
del cilindro a otra. Anterior a la nucleacion la difusién de la temperatura con una
particula en polvo es pequefia si el nimero de Biot Bi = hd/kl <1, donde h es el
coeficiente de transferencia de calor y KL es la conductividad térmica de la aleacion
liquida. La transferencia de calor es primero por conduccion y h ( para una particula

esférica) es dada por h = 2Kgas /d
Aungque Bi = 2Kgas / KL aprox. 10 (4.2)

Después de la nucleacion se libera el calor latente de fusion el cual es efectivo
extendiéndose a través de los polvos enteros si Vd fo < 1 donde o es la difusividad
térmica para la aleacion liquida para un tamafio 20 pm esta condicién satisface si V<

120 (cm / s).

Para una isoterma del polvo, un balance simple de calor durante la solidificacion dada la

velocidad de solidificacion; Ve, controlada por una extraccion de calor externo con:

Ve = BHAT, /L {4.3)
Donde AT, es la diferencia de temperatura entre |a muestra y el gas enfriante. La

prediccion de esta expresion la cual es razonable con la velocidad minima dada por Levi
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y Mehrabio usando una geometria esférica. Para la presencia de una subenfriamiento

conductivo Ve esta dado por:

Ve = 12Kga; Ve AT, /Ld (4.3)

La observacién microstructural a lo largo de los polvos es consistente con el efecto del
tamafio del polvo en Ve (experimentos realizados por Boettinger). Para los experimentos
de Hungesy Jones, la microstructura de Al-6 Fe (% en peso) cambia de una estructura
intermetélica primaria Al;Fe hacia una estructura eutectica de a-Al + AlgFe y finalmente
a una estructura celular de a-Al en un rango de velocidad de crecimiento entre 0.1y 1
cmfs. Una transicion superior de velocidad puede ser expresada para Al 8 Fe (% en
peso). Un cambio idéntico en microstructura se observa para polvos Al-8 Fe (% en peso)
con diametros entre 5- 10 pm cuando el crecimiento estimado porcentual para un polvo
inicialmente subenfriado también cambia de aproximadamente 0.2 hacia 1 c¢cm / s.
adicionalmente Hugnes y Jones midieron ia consiante 22V la cual relaciona el espaciado
del eutectico; A, Con el porcentaje de crecimiento para el eutectico a-Al + AlsFe como
una funcién del contenido de Fe. Extrapolando estos resultados hacia Al — 8 Fe(% en
peso) dieron una constante 32V de -3.8 X 10 11 om 3s. El rango del espaciado del
eutectico en los experimentos presentes es de 90 hacia 180 nm en polvos con
diametros entre 20 y 40 pm.Esto es un acuerdo general con los datos experimentales
que las estructuras eutecticas son mﬁs comunes en polvos entre 20 y 40 um en

diametro. Por lo tanto la ocurrencia de las estructuras celular, eutectica e intermetalica
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primaria a lo largo del tamafic de la particula son consistentes con un porcentaje de
crecimiento controlado para la extraccion de calor a través del exterior de los polvos. La
ausencia de una subenfriamiento inicial no-implica que estas particufas no estan
subenfriadas durante la solidificacién. Durante el enfriamiento para un estado liquido
vista como una situacion hipotética. Donde todas las fases AlsFe AlsFe y a-Al pueden
nuclear. Aunque, la competencia de crecimiento de estas .fases en la velocidad de
crecimiento impuesta por el porcentaje de la extracciéon de calor externo determina la
microestructura dominante. La temperatura de la particula durante esta solidificacion
puede cerrar la temperatura de la interfase para el crecimiento de la temperatura del
tiempo dominante después puede obtenerse la temperatura de la interfase para la
sofidificacion celular de a-Al.

Analisis de la temperatura en la interfase para el eutectico y para la solidificacion en las _
estructuras intermetdlica primaria han sido modificadas por Hugnes y Jones. Estos

estudios no serén tratados aqui (referencia 10-12).

4.2.2 LA SOLIDIFICACION CON SUBENFRIAMIENTO INICIAL

Levi y Mehrabia han calculado la posicion de la interfase y la velocidad para un
subenfriamiento inicial del polvo sujeto a un enfriamiento externo cuando la nucleacion
ocurre en la superficie. Esto asume que una interfase lisa es morfolégicamente estable
y gobernada por una ley cinética que envuelve solo una cara de esta. Esto puede
presentarse sobre la posicién y la velocidad de la interfase celular que puede ser
modelada usando una ley cinética envolviendo solo la predistribucidn del soluto y un

balance térmico del polvo entero usando un calor latente efectivo L.
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4.2.3 CRECIMIENTO DE UNA DENTRITA AISLADA.

Analizando la cinética de! crecimiento de la aleacion celular o dendritica de a-Al dentro
de una funcion subenfriada, puede aplicarse una reciente teoria desarrollada por Lipton
Glicksman y Kurz. Esta teoria predice el porcentaje creado de la punta de la dentrita
aislada como una funcion del subenfriamiento, AT, para varias aleaciones con
composiciones diferentes, Co, asumiendo un equilibrio local en la interfase so6lido-
liquido. La teoria incluye los efectos de la predistribucion del soluto, el calor latente
removido y la curvatura de interfase y usando criterios de estabilidad marginal para
determinar tas condiciones de operacién en la punta de 1a dentrita. Asi el rango para el
crecimiento dendritico en un material puro cuando el flujo de calor es dominante hacia
el crecimiento dendritico en una aleacion de concentracion cuando la predistribucion ded
soluto es dominante.

El subenfriamiento AT es la diferencia entre la temperatura del liquido a-Al en el
volumen de la composicion de la aleacion y la temperatura de la rapidez del liquido
hacia la punta de la dentrita (el bafic a 12 temperatura de nucleacion). En la teoria, e!
subenfriamiento, AT, es la suma de tres componentes, subenfriamiento normal ATy,
subenfrimiento solutal AT, y la curvatura subenfriada AT,.

El término AT es la diferencia de la temperatura entre la temperatura del liquido para el
bulto de composicién de la aleacion del liquido en la punta de la dentrita. El término AT,
es |la depresidon de Gibbs -Thomson de la temperatura del liquido. Debido a la curvatura

de la punta de la dentrita.
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Una visién razonable asume que el primer espaciado de la dentrita o célula puede
también determinarse por la redistribucién del soluto. Si el espaciado primario es una
juego en un espaciado cuando el campo de soluto de una punta adyacente se supone
muy ligeramente, el campo térmirco para la punta adyacente puede suponerse
insignificante. Esto se debe a que los datos de la difusién térmica o es de cuatro veces
mas grande que la difusividad del soluto D. Cuando el porcentaje de crecimiento es
dado por los efectos térmicos (Para aleaciones de pequeiios rangos de enfriamiento). El
espaciado primario probablemente no tiene nada que ver con €l campo térmico ni

nada que ver con el campo solutal se supone esto insignificante.

Cuando el campo térmico para una punta de la dentrita adyacente es tomado en
cuenta entonces es insignificante, el motivo de avance de la dentrita a celular buede ser
modelada con una superficie instantanea o isoterma lisa la cual emite un calor latente
efectivo L*. La temperatura de esta superficie como una funcion de la velocidad esta

dada por ley cinetica para una dentrita aislada.

Separar ¢l problema térmico y solutal es valido solo cuando el porcentaje de
crecimiento de una dentrita aislada es dominado por una redistribucion del soluto esto
ha sido recientemente usado para modelar un crecimiento equiaxial dendritico por

Rapraz..

El modelo disefiado por Lipton Glicksman y Kurz, se emplea para valores altos del
nimero de Peclet (>= 1) para el cual es valida la solucién clasica ‘para el crecimiento

dendritico, esta se resuelve usando la solucion de lvansov.
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El problema se define asumiendo por simplicidad ia punta aislada de la dentrita en
forma de un paraboloide de revolucion, creciendo en proporciéon de crecimiento
constante

V (V = vydo /2a) (4.4)
Donde;

\/, =Es la proporcién de crecimiento en (m/s)

d, es la longitud de capilaridad en m

a = es la difusividad térmica en (m?/s)

R = Es el radio de la punta R (R = R4/do),

Rs es el radio de la punta en el barfio con los datos del subenfriamiento AT (AT4 /81)
AT, = Es el subenfriamiento del bafio en °K

9 = Es la unidad de subenfrimiento H / Cp1

H = Es el calor latente de fusion en J /m®

Cp = la capacidad calorifica del liquido en J/ m* K

El problema es definido por las siguientes ecuaciones {4.4) a{4.6)

Donde ‘

AT = Iv (Pt) + Co {a-1) -1 + 2c*Pt F(A) (4.5)
donde:

Iv = Es la funcion de lvansov Iv (P) = P exp ( P) E1(P)

P = Es el Numero de Peclet solutal { VR /2D}, 0 térmico (VR/2a)

Co = Es la concentracién de la aleacién = C11mt/ 6 (% en peso)

M = Es la pendiente de la linea de liquido en °K { (% en peso).
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&* = constante de solubilidad.
A = [1- (1-ko)lv (Pc)]-1
F(A) = ¢t + £c 2nCo A (1-Ko)
e = 1-(1/ [(1+11 * P°°
6o= 1 + 2Ko! [1-2K, = (1+4/a"PE)]
el radio de la punta es:
R = [¢*PtF(A)]-1 (4.6)
¥ la velocidad de crecimiento
V = ¢* Pt 2F(A) | {4.7)

Como lo proponen los autores, la solucién de estas tres ecuaciones se resuelve
obteniendo primero la ecuacion 1 para los datos iniciales AT y Co. El nimero de Peclet
se utiliza para evaluar Ry Veenla ecuacion (4.5} y (4.6) respectivamente. El, modelo se

resuelve numéricamente (referencia 3).
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CAPITULO YV
PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

5.1 FABRICACION DE LOS POLVOS

Los polvos de Al-Fe fueron obtenidos en la Universidad de California en estados
unidos. Dos aleaciones con composicion nominal de Al-2.56 Fe (% en peso) y Al 6.0
Fe (% en peso) fueron seleccionadas para este estudio. Las aleaciones fueron
preparadas usando Al (99.99%) y Fe (99.98%), En los experimentos de
atomizacién, la aleacion fue stiper calentada a temperaturas de 200 k arriba del
equilibrio del liquido, y atomizado dentro de una distribucién de gotas finas usando
gas de nitrégeno,

Para reducir la oxidacion los experimentos fueron realizados en un ambiente de
vacio, el cual fue evacuado con presiones por abajo de 100 Pa e inyectado
nittbgeno a presiones de 1.05 X 1075 Pa primordialmente para fundicién y
atomizacién. Las primeras variables usadas en la atomizacion para este estudio son
listadas en la tabla 5.1.

La atomizacién de polvos de Al-Fe fueron colectados y el tamario de la distribucion
fue establecido por el acorde mecanico del ASTM estandar B214.

En base a estos parametros fisicos se obtuvieron el tamafio medio de la masa de

ios polvos atomizados los resultados se muestran en la tabla 5.1, y la figura 5.1.
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FIGURA 5.1.- DISTRIBUCION DE LOS POLVOS ATOMIZADOS

TABLA 5.1 VARIABLES EXPERIMENTALES Y DIAMETROS ESPECIFICOS DE
LOS POLVOS ATOMIZADOS Al -Fe

VARIABLES VALORES
MATERIAL (% en peso) Al - 2.56Fe Al - 6Fe
TEMPERATURA DE SUPERCALENTAMIENTO (K) 1053 1143
GAS ATOMIZANTE N2 N2
PRESION DEL GAS ATOMIZANTE (MPa) 1.55 1.97
PORCENTAJE DE FLUJO DEL GAS (kg/s) 0.24 0.029
PORCENTAJE DE FLUJO DEL METAL (kg/s) 0.28 0.029
e d16 (um) 46 34
o d50 (um) 109 85
e d84(um) 263 232
e o=dBd/d50 2.41 27
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2.2 PREPARACION Y CARACTERIZACION DE LAS MUESTRAS

El polvo fue montado para el analisis microstructural usando técnicas de
metalografia estandar. Los polvos  fueron montados en resina y pulidos
mecanicamente posteriormente se atacaron quimicamente con reactivo Kéller ( 2.5
% NHO3, 1.5 % HCL, 0.5 HF, H,0) para observar la microstrutura en el microscopio
optico.

La caracterizacion de la morfologia de las fases presentes y el microanalisis fue
flevado en un microscopio electrénico de barrido (SEM). Las muestras fueron
preparadas en porta muestras metalicas, posteriormente se ataco con reactivo
Keéller { 2.5 % NHO3, 1.5 % HCL, 0.5 HF, H;0), se aplico una recubrimiento de
pintura de plata para fijar los polvos y se observaron en el Microscopio electrdnico
de Barrido (SEM).

En el SEM se estudio la medicién del espacio secundario en la dentrita (SDAS) en
los polvos atomizados.

Se utilizo también el SEM para obtener el andlisis quimico en la fase «-Al para

determinar el porcentaje de Fe contenido en dicha fase.
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CAPITULOVI
RESULTADOS Y DISCUSION.

6.2 TAMANO DE LAS PARTICULAS Y DISTRIBUCION DE LOS
POLVOS.

El tamafio de la distribucion de los polvos atomizados Al-2.56 Fe (% en peso) y Al-
6.0 Fe (% en peso), se estableci6 tomando en cuenta los resultados del
experimento en un grafico de probabilidad de porcentajes acumulados contra el
diametro de los poivos, los resultados son resumidos en la figura 5.1. Sugiere que el
tamafic de la distribucion de los polvos atomizados puede aproximarse por una
funcion logaritmo-normal, Basada en una pequefia relacion logaritmo-normal, la
masa media para los polvos de diametro d50 fue determ‘inada siendo 109 um para
la aleacion Al-2.56 Fe (% en peso) y 85um para las aleaciones Al-6.0 Fe (% en
peso), respectivamente. la especificacion de los polvos d16 y d84, las cuales
corresponden a 16 y 84% de los polvos. Fue también determinada y resumida en la
tabla 5.1.

La ecuacion de Lubanska (descrita en él capitulo 1) es una tipica correlacion
empirica comin usada para la atomizacion de metales la cual presenta que la masa
media de los polvos (DM o d50) es inversamente proporcional al flujo del gas y -
liquido, Jg/b. La cual toma en cuenta las propiedades fisicas y quimicas del sistema
{tabla (5.1).

En el presente estudio se uso gas a alta presion de atomizacion para aleaciones
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Al-6Fe para comparar a diferencia en temperatura de atomizacion del porcentaje
del flujo de gas en la atomizacion en los polvos de Al-6Fe fue mas alto que en ios
polvos Al —2.56Fe, como se presenta en la tabla 5. 1. Acordando el radio de gas
hacia el porcentaje de flujo de liquido (1.0) para los polvos Al-6Fe fue mas grandes
que los polvos Al-2.56Fe (0.857), el presente resultado demuestra que la masa
media del diametro decrece cuando decrece el porcentaje de flujo gas o liquido.
Otro parametro que puede representar la extension de la distribucién del tamario de
polvo es la desviacion estandar la cual puede ser representada como ¢ = d84 / ds0,
asumiendo que el tamafo de polvo obedece una relacion logaritmo normal.
Comparando la desviacién estandar para Al-2.56Fe (0=2.4) y al-6fe (5=2.73)
indicando que un alto gas de presién (Al - 6Fe) resulta en un amplic tamafio de

distribucidn.

6.2. PORCENTAJE SUBENFRIADO Y COMPORTAMIENTO DE LOS
POLVOS ATOMIZADOS.

En los casos de los polvos exhibieron una morfologia de dentrita primaria, se midid
el espaciado secundario de la dentrita (SDAS) para cada tamafio de polvo. El
promedio SDAS corresponde a cada tamafio de polvo dentro del rango graficado
contra una funcion del tamafo de polvo. Los resultados presentados en la figura 6.1,
indican que la SDAS disminuye cuando decrece el tamafio de polvo: las medidas
SDAS se usaron entonces para calcular el porcentaje subenfriado experimentado
por los polvos durante la solidificacién acordando hacia una relacion empirica

propuesta por Ahlborn y Merz para el sistema de la aleacion Al-Fe.
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SDAS = 77 T %% (um) (6.1)
Donde: T* es el porcentaje subenfriado (Ks™).

Los resultados de los calculos, los cuales son también resumidos en la Tabla 5.1.
Presentan que el porcentaje enfriado incrementa significativamente cuando decrece
el tamafio del polvo. El porcentaje subenfriado de los polvos Al-6Fe (% en peso)fue
generalmente mas alto que el de Al-2.56 Fe (% en peso). Acordando que los polvos
Al-6Fe presentan un espaciado dendritico secundaric fino. Esta diferencia en
porcentajes subenfriados puede ser racionalizando la base de elevado coeficiente
de transferencia de calor que fue asociado en una presion alta del gas atomizado
(1.97 Mpa) usados para ios polvos Al-6Fe en comparacién con los polvos Al-2.56
{1.55 Mpa). Esto es conocido que una de las caracteristicas de rapida solidificacion
es el tener relativamente altos niveles de subenfriamiento anterior a la iniciacion de
la nucleacién.

La atomizacién puede tener altos niveles de subenfriamiento con una transferencia
simultanea de la energia térmica. Estas condiciones se usan tipicamente para
racionalizar la presencia de un refinador de morfologia de solidificacion, pequenas
SDAS, y la formacion de microstructura de no-equilibrio, la extensién de la solucidn
solida, que son cominmente reportadas para polvos atomizados. La siguiente
discusion dei subenfrimiento homogéneo y su estimacion para su estudio usando
" los resultados previos.

El subenfriamiento homogéneo corresponde a un nivel maximo de subenfriamiento
que puede ser llevado cabo para gotas metélicas antes de la solidificacion bajo un

ambiente de condiciones dadas, tales como el tamafo de gota y porcentaje enfriado
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por la siguiente ecuacion.

16n0m° QT
AT pom 2= (6.2)
3KToH; In (10 ** (VAThom /T))

donde:

V = Es el volumen de la gota subenfriada ( m°)

r* = Es el radio critico de nucleacion (m)

a = Es diametro atomico {m)

D = Es la difusividad del liquido (m?/s)

om = Es la energia de la interfase sdlido-liquide (J m?)

Q = Es el volumen atémico (m® x tomo)

k = Es la constante de Boltzman (J por atomo por kelvin)

H; = Es el calor latente de fusién (J por mol)

T, = Es linea de la temperatura de equilibrio (K)

T, = Es la temperatura de nucleacion (K).

Tomando en cuenta el porcentaje subenfriado determinado en la basica seccion
previa y usando las constantes fisicas presentadas en la tabla 6.2, la magnitud del
subenfriamiento homogéneo de la fase a-Al él Al-2.56Fe (% en peso) y la Al-6Fe(%
en peso) fue calculada, y los resultados resumidos en la tabla 6.1. Estos calculos
resultan evidentes indicando que el subenfriamiento de las gotas es dependiente
bajo las propiedades termales de la aleacion. Para €l Al-2.56 Fe (% en peso) y Al-6

Fe (% en peso) con algunos tamafios tal como 128 um, &l calculo de la nucleacion
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homogénea fue 180 y 196 K, respectivamente. Esta diferencia puede ser el
resultado (i) El polvo Al-6Fe experimenta un alto porcentaje subenfriado
comparado para el polvo Al-2.56Fe(% en peso) bajo fa categoria de tamafio debido
a la diferencia de la presién de atomizacién y (i) La aleacion Al-Fe con alto
contenido de soluto necesita un subenfriamiento para una nucleacibn homogénea.
inspeccionando la variacion del subenfriamiento con el tamafio de polvos se
demostrd que particulas pequefas de polvos experimentan un alto subenfrimeinto.
Los efectos del subenfriamiento en los resultados microstructurales seran

discutidos.

6. 3 MICROSTRUCTURAS Y COMPETICION DE DIFERENTES FASES EN LOS
POLVOS ATOMIZADOS.

Ha sido bien argumentado en discusiones previas que la formacion de varias fases
es influenciada por el grado de subenfriamiento experimentada por los polvos. La
relacion de la cantidad de esas fases también ha sido inflsenciados por el grado de
subenfriamiento experimento por los polvos. La relacion de la cantidad de esas
fases, puede también ser afectada por el crecimiento cinético

El crecimiento de la velocidad de interfase de una particula puede relacionarse con
el subenfriamiento experimentado por un polvo. Para las condiciones de la dinamica
de solidificacién en el sistema Al-Fe, Chu y Granger derivaron una relacion cinética
entre la velocidad de crecimiento de la interfase V y el subenfriamiento AT. para Al-
2.56Fe(% en peso), la relacion fue aproximadamente expresada como:

V=885X107%aT® (6.3(a))

y
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a= 3.66 -0.3log AT (6.3(b)

Donde:
V= (m/s)
AT = (°K).

Para Al-6Fe, 1a relacién fue expresada:

V=578X107 AT* (6.4 (a))
y
o= 3.89 - 0.34 log AT (6.4(b)

Comparaciones de la ecuacion 63 y 64 indican que la extension del
subenfriamiento tiene una fuerte influencia relativa en la velocidad de interfase de
a-Al en el sistema Al-3Fe. Asumiendo que el medio inicial de subenfriamiento AT
después del comienzo de 1a nucleacion igual que para la nucleacion homogénea. La
inicial velocidad de crecimiento en la interfase puede ser calculada usando la
ecuacién 6.3 y 6.4. Este calculo resulta de la inicial velocidad de crecimiento en la
interfase, basado en datos experimentales en la tabla 6.4 se muestran los
resultados, indicando que la velocidad de interfase incrementa cuando decrece el
tamafio de la particula en polvo. Esto también indica que la composicién de Fe
tiene un efecto significativo en la velocidad de interfase, suponiendo que se
compara con la aleacion diluida (Al-3Fe), la aleacion concentrada (Al-6Fe) necesita
una alto subenfriamiento O un alto porcentaje enfriado para lograr una velocidad de
crecimiento equivalente en ia interfase. La particion de la solidificacién puede ocurrir
con la velocidad de crecimiento, y concluyendo, una estructura de libre micro

segregacion puede ser formada. Ahora examinando, la microstructura de los
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palvos presentada no evidencia directamente que tales estructuras sean formadas,
indicando una ausencia de la cual una alta velocidad de la interfase alcanzada (o
subenfriamiento). Esta es mas probable que !a nucleacion heterogénea debido a la
presencia de sitios potenciales de catalizacion para la nucleacion.

El resultado obtenido por el estudio metalografico estudiados en los polvos Al-2.56
Fe (% en peso) y Al-6.0 Fe (% en peso) revelan las siguientes microstructuras. La
particula de los polvos atomizados consiste en un tamafio entre 10 y 40 um de
diametro presentando una esfera dendritica y en algunas parte presenté una forma
predentritica. La figura 6.1 presenta una esfera dendritica la cual muestra el
desarrollo de! crecimiento regular para un modo inicial predentritico.

La explicacion termodinamica de la difusion en la solidificacion sugiere que esta
solidificacion esta fuera del cambio en la composicion esto puede ser posible a
bajas temperaturas, en las cuales tanto el solido como él liquido de una composicion
dada tienen la misma energia libre y temperatura maxima para no fraccionarse,
menor difusién, o solidificacion masiva para la composicion involucrada. La
formacion predentritica presentada en la figura 6.1 es limitada por la estabilidad del
frente de solidificacién hacia la perturbacion, llevando un crecimiento celular o
dendritico acompaiiado por &l soluto de particion, el gradiente de concentracion en
el solido, y finalmente 1a separacion interdentritica o intercetular de una segunda

fase mas haya de la region (c).

La figura 6.2(a) pre;senta microstructuras observadas en polvos Al-2.56 Fe (% en
peso) en el porcentaje del tamafio en el diametro entre 20 y 50 pm. Esta

microstructura es similar a la reportada por Boettinger., en el cual el boton izquierdo
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de los polvos exhibieron una micro célula primaria FCC a-Al en la solucién sdlida.
(marcada con la letra (a) en la figura 6.1, la cual sugiere gue la nucleacion parece
haber ocurrido en algin solo sitio de la superficie de la particula y el frente de
solidificacién paso de izquierda a derecha, pero el avance del frente de solidificacion
no fue notado sobre la microstructura (predentrita) , llevando !a segregacion & los

limites de la célula.

Como la velocidad del frente de solidificacion decrece, la estructura de los polvos
atomizados de Al-2.56 Fe (% en peso) pasa de la predentrita (Figura 6.1), a la
microcelular (figura (6.2a)). Observando que en este tamafio de particula y para
esta composicion en particular, la presencia de AlsFe o AlgFe como inter metalicos -

primarios no fue detectada.

Para los polvos Al-6.0 Fe (en peso) aparte de las estructuras celular o dendritica, se
observaron en particulas de polvos con tamafio > 50 um, la presencia de fases
primarias las cuales fueron generadas en forma de plumas o ruedas (figura 6.4 (a));
estas observaciones son consistentes con los estudios de aleaciones Al-Fe en
rapida solidificacion. En la cual esta fase primaria fue identificada con el inter
metélico AlzFe. Otro tipo de microstructura observada fue el que exhibidé una
morfologia de eutectico de o Al + AlgFe que es presentado en [a figura 6.4(b). Las
fase que fueron presentadas en los atomizados Al-6.0 Fe (% en peso) han sido
identificados por el andlisis de difraccion de rayos X; acordando el espectro de rayos
X (figura 6.3) las crestas mas fuertes corresponden a la fase a-Al , considerando

que la cresta de difraccion relativamente débil es el intermétalico AlsFe y AlgFe.
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La formacion de varias fases durante la atomizacion puede comprenderse mejor
con las bases de! mecanismo de competencia en la nucleacion (Perepezko), que
incluye el limite de las fases mestestables y la linea o-Al presentada por Murray. El
diagrama de fases indica que la formacion de un rango de fases metestables vy
morfologias microstructurales  depende del grado de subenfriamiento inicial

experimentados por las gotas.

6.3 SOLUBILIDAD Y MICROANALISIS DE Fe.

La tabla 6.5 resume los volumenes de Fe contenidos en la fase a-Al que es
determinada por los polvos Al-2.56 Fe (% en peso) y Al - 6.0 Fe (% en peso) o
diferentes tamafios de polvos (35,55 y 90 um) usando un microanélisis SEM. Esta
tabla presenta que para los polvos Al-2.56 Fe (% en peso) y Al-8.0 Fe(% en peso),
el contenido de Fe en 1a fase a-Al incrementa con el decrecimiento de! tamafio del
polvo reportado en varios trabajos. Ha sido bien documentadoc que para la
solubilidad del solido de Fe en Al en equilibrio es 0.025 en %. En el presente
estudio, el resultado del microanalisis SEM (la tabla 6.5 demuestra que la
solubifidad del Fe en la estabilidad puede extenderse significativamente bajo la
condicitn de solidificacion investigada). Es notable que el contenido medido de Fe
en la fase a-Al esta muy cerca de la composicién de la aleacion disefiada, sugiere
que el soluto atrapado puede haber ocurrido bajo las condiciones experimentales
actuales. Una de las caracteristicas de 12 solidificacién rapida es el logro de niveles
relativamente altos de subenfriamiento antes de que inicie la nucleacion. La

atomizacion puede usarse para lograr altos niveles de subenfriamiento donde una
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simultinea promocidn de porcentajes de transferencia de energia térmica y por €so
los altos porcentajes de enfriamiento. Esa condicion se usa tipicamente para
racionalizar la presencia de una morfologia de solidificacion refinada (pequefio
SDAS) vy la formacion de microstructuras de  nanoequilibrio (extendidas a
soluciones sélidas) eso se reporta cominmente para los polvos atomizados. Para
una cierta extension, las variables procesadas pueden ser manipuladas para
controlar el grado de subenfriamiento y por eso promover una transicion en los
razgos microstructurales de solidificacion. |

El Fe contenido en la estructura predentritica se analizé también usando un
microanalisis SEM. La estructura predentritica esta formada por dos zonas, lo cual
se debe a una diferencia de contenido de Fe entre la zona interior y la exterior. El
promedic de contenido de Fe fue 3.31. Cuando esto fue 2.76 % para la zona que

esta dentro en la estructura predentritica, tabla 6.3.

6.4 EL MODELO DISENADO POR LIPTON GLICKSMAN Y KURZ (PARA
GRANDES SUBENFRIMIENTOS)

Con la memoria de la microstructura encontrada observada en los polvos
atomizados Al-Fe en nitrégeno y en particular los presentados en la figura 6.1 y
6.2(c} se pueden mencionar que estas dos particulas atomizadas representan la
primera morfologia observada en los polvos. La figura 6.2(c) presenta una particula
en polvo en la cual se puede observar la solidificacién, cuyo crecimiento es
dendritico y es adaptando a una forma descrita por una paraboloide de revolucion.

Asumiendo que este tipo de dentiita crecid con una velocidad constante V y R
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dentro de un bafio con un subenfriamiento dado, entonces las dentritas observadas
en el polvo de las particulas crecid en un punto posicionado hacia la izquierda del
punto coordinado (ATs, Ra) presentados en la figura 6.5(b).

Se ha reportado este tipo de morfologica, y su formacion se ha explicado en
términos de movimiento de la interfase a una velocidad casi constante a través de la
particula entera forma una mezcla de liquido y solido al final de recalescencia con
un subenfriamiento dimensional de la forma AQ = AT f(LIC)< 1 (Donde AT es el
subenfriamiento inicial abajo de ia temperatura relevante de! liquido, L es el calor
latente por unidad de volumen, y C la capacidad calorifica del liquido por unidad de
volumen); después las regiones interdentriticas solidifican por levantamiento de
calor latente para el poivo exterior a una proposicién muy baja.

La figura 6.1 muestra que el segundo tipo de morfologia observado en los polvos
atomizados, estos polvos presentan la siguiente morfologia i) un circulo es
observado en el cual no se distingue ningin razgo ii) &l circulo ( marcado con (ah
fue rodeado por un anillo concéntrico marcado el cual no presenta ningun rasgo
{marcado con c) iii) Del interior de'este anillo concéntrico, las dentritas empezaron a
crecer(iv) las dentritas continuan creciendo y aumentan en dimensiones (el radio de
la punta y el espaciamiento dendritico aumentan primero}), y (v) el crecimiento se
para ‘con los limites de grano.

Observando el comportamiento mostrado en la figura 6.5(b) y analizando valores
por debajo de AT, con respecto a los rasgos microstructurales de la figura 6.1, este

puede ser un punto de! tipo de radio dendritico, R, de la dentrita observada cerca

del limite de grano (R = 0.2um) el cual  decrece en dimensiones con ATy V
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incrementa hasta aquellos parametros forzados para que R alcance un valor
minimo en el dibujo de AT contra R AT =~ 058R =10y R 0.01 um, con do =
3.33 x 10-"° m). Este minimo en R de la figura 6.5(b) correspondera para la interfase
dentritica/concéntrico (marcada con ¢) en la figura 6.1. En la interfase R =~ 0.05um
que cierra el valor de R determinado por el dibujo de AT contra R (R=0.01um).
Un maximo en R para el dibujo se localizo en el punto coordinado (ATz, Ro) el cual
corresponde a la interfase concéntrica anillo / circulo de la figura 6.1(marcada con
b), Y finalmente, él circulo de la figura 6.1 {marcada con a) corresponde a la porcion
del dibujo AT contra R donde el valor de R es infinito.

En términos de la microstructura, el circulo corresponde a una region en la cual la
formacién de libre segregacion ocurre. Esta microstructura de micro segregacion
fibre es el producto de la rapida solidificacién para la fundicién bajo condiciones
cinéticas que dan un risco de estabilidad absoluta del avance del frente de
solidificacion contra las perturbaciones 0 el atrapamiento del soluto en el sdlido.
Reportado por Jones, la formacion de una segregacion libre solucion solida a-Al
para el sistema Al-Fe se espera que el soluto atrapado gobierne esencialmente toda
la concentracién (la velocidad necesaria para la estabilidad absoluta, Va =~ 151 m/s
para la composicion en las aleaciones 2.56 Fe(% en peso). Por consiguiente donde
el dibujo de AT contra R de la figura 6.5(b) , asume que éste comportamiento
corresponde a la perturbacion del sistema que se presenta en la interfase
circulofanilloconcentrico, e! cual da lugar al crecimiento de células o dentritas como
se observa esqueméticamente en la figura 6.1 (marcada con a) en la interfase

concéntrica anillo/ dentrita.
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TABLA 6.4 CALCULO DEL PO

EN LA FASE a-Al DE LOS POLVOS Al-Fe y ESP

RCENTAJE DE LOS POLVOS AL-FE Y SUBENFRIADOS

ACIADO DENTRITICO SECUNDARIO.

Al-2 56Fe Al-6Fe
- d@m) Tk AThom (K) SDAS(um) T (ks')  AThom (K) SDAS (um)
128 9.2 x10? 180 167 2.0x10* 196 1.20
98 1.3 x10* 183 1.44 2.9x10° 198 1.03
58 2.6x10* 186 1.08 5.2 x10* 201 0.80
41 4.0x10* 188 0.89 9.0x10* 204 0.64

TABLA 6.2 PARAMETROS TERMODINAMICOS USADOS PARA CALCULAR EL

SUBENFRIAMIENTO HOMOGENEO DE LOS POLV

0S ATOMIZADOS Al-Fe

L

PARAMETROS Al-2.56Fe Al-6Fe
ENERGIA INTERFACIAL o, Jm? 0.121 0.121
VOLUMEN ATOMICO ©, m*atom” 1.65 X10 -29 1.65 X10-29
EQUILIBRIO DEL LIQUIDO T, °K 938 1063
CONSTANTE DE BOLTZMANN k, J °k* 1.38 X 10-23 1.38 X10-23
CALOR LATENTE DE FUSION H;, Jmol” 1,04 X10 4 1.02 X104
DIAMETRO ATOMICO a, m 3.45 X10-10 3.45 X10 -10
DIFUSIVIDAD DEL LIQUIDO D, m’s” 2 X10-9 2X10-9
CALOR ESPECIFICO DEL LiQUIDO C,,dmol’K 31.5 313
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TABLA 6.3 MICROANALISIS DENTRODE LOS POLVOS ATOMIZADOS (% en peso Fe}Fig. 2

MICROANALISIS REGIONA REGIONB _REGIONC DENDRITAS

CENTRO 2.56+0.09 2.56 £ 0.09

1um HACIA EL CENTRO 2.56 + 0.05

REGION B 2522010

CERCA DE LAREGIONC 2.54+0.12

5um A DISTANCIA DE LA
REGION C 249+ 010

EN LOS LIMITES DEL
GRANO 2451009

Tabla 6.4. VELOCIDAD DE CRECIMIENTO EN LA INTERFASE CONSIDERANDO EL
SUBENFRIAMIENTO EN LAS PARTICULAS Al-Fe.

D (um) AT o v AT o \i
128 180 2.85 196 196 3.11 7.77
98 183 2.845 198 198 3.109 7.99
58 186 2.843 201 201 3.106 8.24
41 188 2.841 204 204 3.104 B.53

TABLA 6.5 MEDICION DEL Fe CONTENIDO (% en peso) EN LA FASE o~ Al USANDO

MICROANALISIS SEM.

Al — 2,56 wt% Fe Al — Fe 6.0 wt%

a0pm 55um 33pm 90pm 55pm 33um
219 253 269 5.47 5.72 5.96
223 2.39 2.56 5.52 5.81 5.99
2.35 2.16 2.70 5.48 5.80 5.96
2.08 2.37 2.46 5.54 5.64 5.97
214 2.43 2.56 5.48 5.76 5.99
2.34 - 2.36 5.54 5.82 5.99
2.15 - . - . .

221+012 238+011 2561009 |571% 0.025 5.76+0.030 5.98+0.10
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TABLA 6.6 PARAMETROS USADOS DENTRO DEL MODELO MATEMATICO DE LA

PUNTA DE LA DENTRITA.
UNIDAD SOBRENFRIADA 8=Hlc 368.7 (K)
ALTURA DE CAPILARIDAD do=T/8 271 X107 (m)
RADIO TERMICO / DIFUSIVIDAD CAPILAR n=a/D 1.41X10%(..)
CONGENTRACION DE LA ALEACION Co=Co8|m| 99.6 Co (Wi%)
BANO SOBRENFRIADO AT = 6AT 368.7 AT (k)
PORCENTAJE DE CRECIMIENTO V= 2aVido 2 51X10% V (m/s)
RADIO DE LA PUNTA DE LA DENTRITA R =Rdo 2.74X10™° R (m)
PENDIENTE DEL LIQUIDO m -3.7 (Wwt%)
COEFICIENTE DE EQUILIBRIO DE PARTICION ko 0.038 (......)
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FIGURA 6.2.- DIFERENTES MORFOLOGIAS OBSERVADAS EN LOS POLVOS Al — Fe a)
MICROCELULAR FCC a-Al, b)CELULAR o - Al ¢ ) DENTRITA o-Al: PRESENTA LA MORFOLOGIA

DE LA PUNTA DE LA DENTRITA

113




80 : .
l ' A!]Fc |

T L « A Fe ) :
R i
- X \ i
- i
. I
B \I | !
% i
&
4
wd .
= - ”l N
. . . i
i Sroropmssd |
g edue gt M anlin WaglLUTTOAY Iy Woimmmars Aurtamoach
"
15 a0 48 |
2

FIGURA. 6.3 .- ESPECTRO DE RAYOS X PARA LOS POLVOS Al -6Fe EN EL RANGO ENTRE 45 —
53 pm. DONDE LA FUERTE DIFRACCION CORRESPONDE A LA MATRIZ u - Al, LOS PICOS QUE
REPRESENTAN LAS FASES Al:Fe y AlsFe SE INDICAN TAMBIEN EN EL DIAGRAMA

FIGURA. 4. 4.a.- INTERMETALICO PRIMARIO AlyFe Y 4.0 EUTECTICO o -Al + AlgFe
OBSERVADOS EN LOS POLVOS Al -6 Fe {% EN PESQ) CON TAMANOS >50 pm.
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FIGURA 6.7.- COMPORTAMIENTO DE VvV y R COMO FUNCION DE AT RESPECTIVAMENTE
PARA Co = 002, Ko =0038, y n = 1.41 X 10-4ESTO MUESTRA QUE EN PARTICULAS
ALTAMENTE SUBENFRIADAS PRESENTAN UN MINIMO (R = 10, AT = 0.58), SIGUIENDO POR
UN MAXIMO (R = 153, AT =~ 0.85} ¥ POR UN VALOR INFINITO DE R. EN V= 0.5. LOS PUNTOS
{(AT3, R3), (aT2, R2), (aT1, R1), PRESENTAN LA POSICION DE R EN LA CURVA
CORRESPONDIENTE A UN MINIMO, UN MAXIMO E INFINITO RESPECTIVAMENTE.
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CONCLUSIONES.

Se concluye gue los polvos atomizados pueden ser aproximados por una
relacién logaritmo normal, basada en las propiedades fisicas y quimicas del
sistema, presentando que se puede tener un amplio rango de tamafios de polvos,

lo cual caracteriza a un proceso de atomizacion.

Se concluye que existen varias morfologias en los polvos atomizados, esto
concuerda con las caracteristicas de la Solidificacién Rapida, y el diagrama de
fases metestable predecido por Murray en el cual se presentan la fase estable
AlsFe y la fase metestabte AlgFe.

Dentro de las microstructuras observadas se encuentran primana AlsFe, el
eutectico metestable a-Al + AlgFe, la microstructura dendritica yfo celular o-Al, la
estructura microcelular a-Al y la predentrica. Estas microstructuras dependen

fuertemente de! subenfriamiento inicial y la competencia cinética.

Los estudios de microanélisis del SEM demuestran que e! contenido de Fe
en la fase a-Al incrementa cuando decrece el tamafio de las particulas. Ademas
este estudio muestra que el contenido de Fe puede extenderse significativamente
en comparacién con el reportado en la literatura, es decir existe un mayor
atrapamiento de soluto lo cual ha sido establecido para los proceso de Réapida

Solidificacion.
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Al aplicar el modelo de Lipton, Glicksman y Kurz en los polvos atomizados
Al-256 Fe (% en peso) se encontré que los resultados presentaban un

comportamiento similar al reportado por estos autores.

El dibujo de AT contra R puede explicarse en términos de la microstructura
observada en los polvos atomizados como i) una region en la cual que muestra
una interfase concéntrica anillo/dentrita y comesponde un minimo en el dibujo de
AT contra R para este minimo (interfase) las dentritas empiezari a crecer y se
detienen en la frontera del grano ii) una region en la cual un circulo corresponde 2
una interfase circufo / concéntrico anillo y corresponde a un méximo en el dibujo
de AT: no se observan dentritas por mucho tiempo y el contenido de soluto y el
volumen dei soluto esta igual que el patron fundido; y i) una region de un circulo
la cual corresponde a una porcién del dibujo AT contra R donde R va hacia el
infinito. La regidn de! circulo y e} anillo concéntrico son regiones donde una

segregacion - fibre se forma debido al soluto atrapado en el solido.

in7
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