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CAPITULO T .’
INTRODUCCION |

I.1 IMPORTANCIA DE LA METALURGIA. DE POLVOS

La metalurgia de polvos ha tenido un creciente desarrollo y
aplicabilidad, extendiéndose en muchas dreas tales como; la
industria automotriz, eléctrica, soldadura, electrodoméstica,
médica, aeroespacial, nuclear, etc.

El desarrollo del gran potencial de la metalurgia de polvos lo
ha tenido por muchas razones, como son; la produccién de gran-
des cantidades de piezas mucho més alta que por otras tecnolo-
gfas convencionales, la ocbtencién de mezclas y aleaciones que
por métodos com@nes no es posible obtener, el desarrollo de nue
vos materiales P/M* que compiten o superan a los materiales con
vencionales, el poder obtener piezas porosas sinterizadas, sien
do la porosidad una propiedad que ha tenido relevancia en mu-
chas aplicaciones, como son; la auto-lubricacibn, el control
de flufdos, etc.

La materia prima para la fabricacif6n de un producto P/M*, es el
polvo, el cual reviste la mayor importancia, no cualquier polvo
metdlico puede usarse, ni cualquier método de produccibn es ade
cuado para la fabricacién de un producto sinterizado especifico,
pues es en las caracterfsticas del polvo metdlico en donde radi
can las propiedades Sptimas y requeridas para el servicio que
debe tener el producto sinterizado, por lo cual es de mucha im-
portancia, el control y conocimiento del comportamiento e in-
fluencia de las caracteristicas de los polvos metfilicos sobre
el producto final P/M*.



I.2 OBJETIVOS DEL TRABAJO ESCRITO

Los objetivos del presente trabajo son: el caracterizar polvos
met&licos mediante la conduccifn de estudios y/o pruebas, en ba
se a una relacifn o concordancia de los resultados con respecto
a una revisién de la Literatura que es presentada, ademds el
de adquirir un mayor conocimiento y estimacibn de los posibles
efectos y expectativas que pueden presentar las caracterfisticas
estudiadas de los polvos met&licos en la manufactura y propieda
des de un producto P/M*, para llevar a cabo lo anterior, es pre
sentado un estudio experimental para caracterizar las partficu-
las de diferentes polvos de bronce que son utilizados en la fa-
bricacifn de productos sinterizados porosos.

* P/M: Siglas o abreviaturas de Powder Metallurgy, es un técni
cismo muy usado en el &rea, que relaciona a materiales produ-
cidos por técnicas de metalurgia de polvos.



CAPITULO II
REVISION DE LA LITERATURA

Ir.1 DESCRIPCION GENERAL DE LA METALURGIA DE POLVOS

La metalurgia de polvos, también es cenocida como pulvimetalur-
gia y se define como; 2) La tecnologfa y el arte de produ
cir polves metflicos y de la utilizacién de polvos met&licos pa
ra la producci6n de materiales densos y objetos formados.

Se muestra en figura 1, un diagrama de flujo modificado, 3 de
los procesos de la metalurgia de polvos en general.

METODOS DE PRODUCCION
DE POLVOS METALICOS

4
[PREPARACION DE_POLVOS |

v
[ COMPACTACION |

+

[ _SINTERIZADC ]
+

IOPERACIONES SECUNDARIAS
+

{ PRODUCTO FINAL P/M ]

Figura 1.. Dilagrama de flujo de los procesos de la metalhrgia
de polvos en general.



Por otro lado, Arnhold(4), describe las etapas,@e:vdr;o
.sos.de . metalurgia de polvos de distintos producgds,ttalgsfdémo:%f

a) - Prensado + sinterizado + estampado.
b)  Prensado + sinterizado. al vacfo.

c) Prensado + sinterizado + forjado.

d) - Prensado isostitico en caliente.

e) Inyeccifn de moldeo.

El desarrollo del proceso de atomizacién por espreado térmico(s)
fué motivado por severos problemas de contaminacifn asociados
con polvos metSlicos en otros métodos. Y por la necesidad de
minimizar o eliminar numerosos pasos del proceso y asf, pasar
directamente del metal l1fquido a productos totalmente densos.

II.2 UN BOSQUEJO HISTORICO DE LA METALURGIA DE POLVOS

En antiguas civilizaciones se encontré evidencias de aplicacién
de los principios de la metalurgia de polvos, desde los egip-
cios con implementos de filerro (por el afio 3000 a.C.) y en artfl
culos de metales preciosos hechos por los Incas(s), la columna
Delhi en la India, con un peso de 6.5 Ton., hecha de fierro re-
ducido(7).

Se produjééon lingotes de platino a partir de polvo de platino
reducido, los compactos fueron sinterizados por ahf del aho
1826 a 1829 por Wollaston en Inglaterra y Sobolevski en Rusia,
Por los afios 1900, Coolidge produce compactos sinterizados de
polvo de tungsteno en lingotes como materia prima para fabricar



filamentos para l&mpara de bulbo 1ncandescente(a), alrededor de

1908, Léwendhal fabrica las primeras piezas porosas.

El fierro carbonilo aparece por 1930, Gtil en la manufactura
de magnetos sinterizados de ALNI y ALNICO, durante la 2a. gue-—
rra mundial, la metalurgia de polvos se desarroll6é rdpidamente;
especialmente en Alemania .

I1.3 APLICACIONES DE LA METALURGIA DE POLVOS

A continuaci6n se mencionan un conjunto de algunos compuestos y
aleaciones, aplicaciones y algunos nuevos materiales P/M, que
por su importancia son relevantes.

Se reporta al detalle un crecimiento de numerosas partes P/M
producidos por(4); polvos y aleaciones de base Fierro, usados
como aceros de baja aleacibn, polvos de acero grado herramienta
de alta velocidad (ej. 512-1-5-5, 510-4-3-10, T 42, 56-5.3,

M 3), polvos de aceros inoxidables (ej. 1.4404), polvos de mate
riales magnéticos blandos.

Otro reporte describe los polvos de base Cobalto para aplicacio
nes de recubrimientos du ros y polvos de acero de alta aleacién
y resistentes al desgaste con un contenido alto de Carbono(g).
Por otro lado, se ha estudiado el desarrollo de un producto de
carburo cementadc WC-9C0(10), materiales hechos de polvos de
W/Cu(ll), también la preparacién y propiedades de compuestos he
chos de una mezcla de materiales cerdmicos-metales (cermet)



Varios trabajos se han reportado en la fabricacién de polvos de
acero de alta velocidad(la), tales como: M-2, T-15;

de Ti-6Al-4V por presién isostitica en calienteu“
aleados de Al-9Fe-7Ce-0.4w (15),

compactos
compuestos

Con las técnicas de atomizacién por espreado térmico son aplica
dos numerosos productos como; Mg, Ni, aleaciones de base fie-

rro, asf como las de aluminio (7075, Al-Li-Cu, 7090, 2024,
¢
2020

Las aplicaciones de partes P/M en la industria automotriz han
sido significativas(ls) (17), como por ejemplo en la figura 2,

se muestra la incorporacién de piezas de fierro P/M en un auto-
mbvil.

Corp: .-
kshali sprockat (D) Teans, convarter turbine hud (£)
" Pistributot {C) .

Lok s
Souice: Hoegh

Trans, oit pump gears (E)
. Valve rocker arm balls (D) Clutch plcu\;n plates {E)

SR ()
Ol pump gear {D)
", Pump pressurs'plate (F)

A N : Wheet cylinder
Pump thrust pm. 12 " Shock absorber pistons (A}

brake plilun ®) -

Ouwlng shaws current -ppr:nllum of ton /M pnm ln auto nulnnoallu.

Figura 2. Aplicaciones de partes de Fe P/M en autombviles.



De' lia descripcién de la figura, se estima @l peso -(en libras)
de las partes incorporadas de Fe P/M en las areas senaladas eny
(A) amortiguador, 0.432:1b (pistones del amortiguador), 4(B):
frenos, 0.347:1b (cilindro del pistdn de. frenos-de la rueda),——
(C) —SLStema de 1gniclon, 0.1221b"(distribuider).; (D) motor;
R 1N 242 1b. (engrane de distribucién, bomba de engrane para acel-
te, balanclnes), {E) transmisidn automdtica, 4.254 lb (plato
opresor del embrage  (clutch), transmisidén del tambor del conver
tider'y ‘de ‘la’bomba de engrane); (F) sistema direccilonal,
10376 71b" (placa de presién de la bomba, componentes de la bomba
de direcci6én hidraGlica); Peso total 7.683 lb por autom&vil.

La siguiente figura 3, ilustra una serie de productos obtenidos
por polvos en general, asi por ejemplo

Figura 3. De izquierda a derecha se describe:
A.. Un acero forjado utilizado para un eje convertidor-torque
de alta densidad, arriba del 99% de la tebrica, de una re-



sistencia a la tensién de 630 MPa. y 20% de elongacién.

B. Un acero mezclado con Cu fabricado para un conmutador o co-
lector, con tolerancias muy cerradas, con buena maquinabilj
dad para operaciones de torneado y desbaste.

€. Un acero inoxidable que se fabricd para un filtro de porosi
dad controlada, con una densidad de alrededor de 50% de la
tedrica, con agujeros profundos ocultes, no requiere de ope
raciones secundarias de acabado.

D. Un bronce impregnado de aceite para la fabricacién de tapa
de cojinete cabrestante, con tolerancias de una concentrici
dad y redondez de 0.02 a 0.07 mm. en los radios.

La NASA ha impulsado fuertemente la investigacién en materiales
P/M para alta temperatura(lg), los siguientes materiales son
los més relevantes: Superaleaciones de metalurgia de polvos,
superaleaciones de cristal simple, superaleaciones de fibra re-
forzada, recubrimientos met&licos y cerfmicos, materiales resis
tentes a la oxidacién y corrosién en caliente y componentes de
superaleacién P/M para turbinas (IN 100, RENE 95 y Astroloy).

Superconductores para alta temperatura eritica(20) prometen ven
tajas en sistemas electrdnicos, €stos han sido hechos de una
mezcla de polvo de Ag con polvo de Y-Ba-Cu-0, se muestra un
ejemplo en la figura 4.



Figura 4. .Un superconductor para alta temperatura crftica de
: --polvos de Ag y Y-Ba-Cu-O.

Las siguientes aleaciones P/M de base Al(21) mostradas en la Ta
bla ‘1, se encuentran en etapa de prueba para aplicaciones aero-
eépaciales a alta temperatura y ademds compiten con el titanio,
-la combinacién de propiedades de resistencia a altas temperatu-
ras, mbdulo de disefio alto y baja densidad de las aleaciones
P/M de base Al, s6lo pueden ser alcanzadas por técnicas de pol-
vOs.

Tabla 1. Aleaciones P/M de base Al para altas temperaturas.

Aleacibébn Fabricante Método de Produccidébn Composicién,
Cu7zs Alcos Air atomization Al-8.3Fe-4.0Ce
Czaz Alcoa Air atomization Al-7.0Fe-6.0Ce
FVSo0812 Allied-Signal Planar flow casting Al-8.5Fe-1.3V-1.7Si
FVS1212 Allied-Signal Planar flow casting Al-12.4Fe-1.2V-2.35i
Al-Fe-Mo Pratt and Whitney  Centrifugal atomization Al-8.0Fe-2.0Mo
Dispal Eckart-Werke Reaction milling Al-2.0C-1.40
Al-Ti Inco Mechanical alloying —_

Al-Ti Marko Materials Melt spinning

Al-Cr-Zr Alcan Atomization Al-1.5Zr-4.5Cr-1.2Mn
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En la figura 5, se compara el lfimite el&stico con respecto a
temperaturas de prueba para tres aleaciones P/M de base Al y
una aleacifn convencional 7075-T6.

[C]Atomized Al-Fe-Ce
m Planar-flow-cast
Al-Fe-VeSi

Yield streagth, MPa

i 55888

308 300 00 300
Tast temperature, °C

8

Figura 5. Limite el&stico vs. temperaturas de prueba para tres
aleaciones P/M de base Al y una aleacifn convencio-
nal 7075-T6.

I1.4 PRODUCTOS SINTERIZADOS POROSOS

En un producto poroso P/M, la porosidad depende del tamafio y
forma de la particula, de la densidad del polvo metdlico, asf
como también del compactade y sinterizado(ZZ). Tambi&n genera
porosidad, la eliminacifn de una substancia vol&til (lubricante)
dejando p°r°5(23), cuando el producto es sinterizado.
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Las plezas porosas pueden fluctuar desde piezas de baja densi-
dad y alto volumen de porosidad, hasta piezas de alta densidad
con un porcentaje minimo de poros ), por ejemplo; Cu sinte-
rizado para servicios de friccibn, ej. freno, clutch, utiliza-
bles en operaciones silenciosas y en aceite. La pieza sinteri
za da porosa puede tener un volumen hueco de menos del 30% del
volumen total, con un tipo de polvo de Cu de forma dendrftica
y una densidad aparente de mis de 1.3 gr/cmB.

En las operaciones secundarias(zs),
te dimensional final (recalibrado), las piezas sinterizadas po
rosas pueden impregnarse en aceite u otro flufdo (infiltraciédn)

ademds de requerir un ajus

Muchas aplicaciones de partes P/M porosas (ej. aceros inoxida-
bles, bronces, titanio, Fe-grafito) las cuales involucran un
control de flufdos, como son: Filtros que separan flufdos,
restrictores que miden y regulan el flujo de flufdos, topes de
flama, en bujes de bronce infiltrados en aceite le provee una
auto-lubricacién con una superficie de no contacto metal con me
tal, flotando en una pelfcula de acelte en un sistema de produc
cién (ej. en un motor fraccionario)

Se ha desarrollado un nuevo material tipo buje de Cu-Sn~P-MoS,
infiltrado en aceite(ze) con un buen comportamiento en condicio
nes de un intervalo de 2-6 kg/cm2 de carga y altas velecidades de
revolucidn mayores a 20 000 rpm., Por otro iado, Yousset y Com-
té realizaron estudios sobre un polvo predifundido dando un
cambio dimensional cercano a cero, los cuales describen la influen—
cia de la temperatura de pre~difusién, densidad y temperatura de
sinterizado sobre cambios dimensionales. El uso de polvos de
bronce pre-difundidos dan cambios dimensionales. cercanos a cero du
tante el sinterizado, pues es bien conocido que durante el sin-



‘(90% cu-108 sn);

terizado:de ‘bujes-de’ br los-cambios -dimen—

1I1.5.1

nen las técnicas de la pulvimetalurgia-' )

*  Alta produccién en serie, se pueden fabrica
100 hasta miles por hora. ’

* Se obtienen piezas con precisibn dimensional.

* Buen acabado superficial.

*+ pesperdicio minimo de material,

* Reduccibn de operaciones de acabado.

* Alto nivel de reproduccién.

* Obtenci6n de diversas propiedades: Porosidad, auto-lubrica-
¢i6bn, densidad deseada, resistencia a la corrosibn, etc.

* Es aplicable al tratamiento térmico; desde ablandar un pol-
vo suelto mediante un recocido hasta un carbonitrurado o car
burizado a piezas {ej. sinterizados de polvos de Fe).

* Menor dependencia de personal calificado,

Ir.5.2 Y en cuanto a sus desventajas podemos mencionar lo si-

guiente:

* Limitaciones en el tamanc de la pieza, generalmente sc¢ obtie
nen piezas con un miximo de peso de 1-2 Kg., se han llegado
a fabricar hasta unos 30 kg. de peso.

* Alto costo de herramental (moldes o dados, mantenimiento de
prensas y hornos).
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* Dificultades en ciertos disefios de productos P/M de geome~

" tria compleja, como ranuras muy angostas, secciones muy del-
gadas, etec. .

* Las propiedades mec&nicas generalmente son un poco m&s bajas
que en los materiales forjados.

* E1l tratamiento térmico es mis dificil de controlar(la).

'II.6 METODOS DE PRODUCCION DE POLVOS

II.6.1 ATOMIZACION(ZB).

Es un método de produccién de partfculas o polvos, que se obtie
nen por la desintegracibn de una corriente de metal lfquida ver
tida desde un crisol u olla, por medio de un chorro de aire,
gas o agua.

Son variables importantes para la produccifn de la distribu-
cién de tamafio y forma de la particula; la geometrfa del equipoc
atomizante, como es la boguilla, &ngulo del chorro de gas o
agua, la presif6n del gas o agua y su intercepcién con el metal
liquido, etc.

En la pr8ctica industrial es muy com@n la utilizacifn de la ato
mizaci6bn con gas (ej. gas de NitrGgeno, Argén) y la atomizacién

con agua.
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1r.6.1.1 ATOMIZACION CON GAS

Este sistema generalmente utiliza dos o mis chorros de gas, o
un anillo anular el cual es colocado alrededor del eje del sis-
tema del metal, ver figura 6, siendo las variables a controlar;
la distancia y presifn del chorro de gas, la geometrfa del ori-
ficio, la velocidad del gas y metal asf como tambi&n del metal
supercalentado. Una alta presifn y una distancia pequefia del
chorro de gas, producen polvos finos. Generalmente los polvos

atomizados por gas tienden a ser pequeiios y esféricos o en for-
mas de "l&grimas".

1. Metal liquido

2. Angulo de chorro
. 3. Chorro atomizante

4. Distancia del chorro
w 5. Zona atomizante

6. Zona de enfriamiento

dn

Figura 6. Se describen dos posibles configuraciones (a) y (b)
en la atomizacién por gas.
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II1.6.1.2 ATOMIZACION CON AGUA

Este es un sistema de alta presibn de agua, que es forzada a
-través de orificios para asi formar una fase dispersa de gotas
’ al impacto del metal liquido, ver figura 7. Los polvos atomiza
dos con agua, son de forma irreqular con superficie rugosa y un
mayor grado de oxidacién (que por la atomizacibén con gas), la
forma y tamafio de particula dependen del disefio del equipo ato-
mizante.

. Lanza o boguilla de agua
Metal fundido

Distancia del chorro
Vértice

X /// . . Partfculas metilicas
| \/_,m:
\\I('AL S
PARTECL! .

€5

EE -
43-M
[, I T S

Figura 7. Se describe la geometria de un sistema atomizante
con agua.

II.6.1.3 OTROS METODOS DE ATOMIZACION

Otros métodos utilizados son; 1la atomizacibn ultrasénica y la
atomizacibn al vacfio(28). La atomizacibn centrffugada(29), 1a
atomizacidén por el método Neumo—acﬁstico(ao) y también la ato-
mizaci6bn de electrodo rotatorio
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1T1.6.1.4 MECANISMOS DE ATOMIZACION

Johnston y See (32) consideran que todo mecanismo de desintegra-

¢ibn invelucra dos pasos y &stos son:
1. La iniciacién o formacibn de una onda sinuosa que se incre-
menta en amplitud.

2. La separacién de la onda del volumen del lfiquido y en esto

se producen "ligamentos".

Dombroski y Johns (33) se acreditan con el primer intento para
desarrollar un modelo ffsico de desintegracifn de una lidmina

1fquida, la secuencia de la desintegracibn se ilustra en la fi
gura 8.

Figura 8. Modelo para la desintegraci6n de una lmina liquida.
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Mediante estudios experimentales, Johnston y See (34) (32) jgenti-
ficaron tres etapas de ciertos mecanismos en la atomizaciSn con
gas, las cuales son descritas en la figura 9.

Figura 9. . Es una representacidn esquemitica de las tres etapas
de desintegracibn y &stas son:
Etapa 1. Es una desintegracibn primaria o inicia-
cidn.
Etapa 2. Es una desintegracifén secundaria.
Etapa 3. Es una solidificacién.
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Con respecto a la descripcibn esquemftica de la figura 9, el
espreado lateral del sistema ocurre antes a la desintegracidn,
también el espreado ocurre arriba del punto del choque entre el
gas y el metal, entonces son producidas gotas met&licas de la
periferia de un cono metSlico hueco, por un mecanismo de forma-
cibén de ligamentos.

En atomizacidén con agua, Grandzol y Tallmadge(35) concluyen en

sus estudios lo siguiente:

a) No hay evidencia de la formacibn de ligamentos.

b} Los mecanismos de formacién de gotas de metal, resultan del
impacto (no cortante) de gotas de agua sobre la superficie
del metal, ver figura 1l0a y 10b.

Klar y Shafer (36) sugirieron un modelo de mecanismos de atomiza
cibén para gas y agua que muestra cinco etapas:

1. Formacifén de una onda sinuosa.

2. Fragmentacién de la onda y formacibn de ligamentos.
3. Rompimiento de ligamentos y fragmentacién de ondas.
4. Deformacién en gotas y fragmentos de ondas.

S. Coalicién y coalescencia de partfculas.
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IO,mm

77 N 2/
w . ]

. e N

R 3o ’ v,
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Figura'l0a. Secuencia de la formacifn de la gota metflica por
impacto del agua en la superficie del metal liqui-
do. "
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Figura 10 b. Otro mecanismo de la secuencia en la formacifn de

la gota metflica por impacto del agua sobre la su
perficie del metal liquido.
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1r.6.2 ELECTRODEPOSITACION DE POLVOS METALICOS

Es un proceso por el cual se producen polvos metilicos, que son
electrodepositados en una celda electrolitica, de los polvos
que son obtenidos estdn el Cu, 2n, C¢d, Ag, Pb, Sn, etc!aa)

Se muestra un diagrama de flujo modificado(Z), para la produc-
cidn de polvos de Cu electrolitico, ver figura 11.

~

[ELECTRODEPOSITACION DEL FOLVO |
+

lm\spmno, LAVADO Y FILTRADO DELJ
POLVQ

+
[[REDUCCION DEL POLVO (EN HORNO) ]
+

MOLIENDA Y CLASIFICACION DEL TA
MARO DEL POLVO

+
POLVO DE COBRE

Figura 1l. Diagrama de flujo en la produccifn de Cu electrolf-
tico en forma de polvo.
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II.6.2.1 Algunos estudios reportados sobre la electrodeposi-
tacién de polvos de cobre son descritos a continuacibn:

Polvos de Cu producidos por electrodepositacién de un electroli
to(39), conteniendo sulfato de cobre y &cido sulffirico en el ba
fio, fueron estudiadas algunas variaciones en las condiciones
que favorecen el dep6sito del polvo, encontrando las mejores
condiciones en: alguna baja densidad de corriente, alta tempe-
ratura del bafio, agitacién de la solucibén, baja concentracibn
del sulfato de cobre y finalmente adiciones de sulfato de sodio,
cloruro cliprico y benzotriazol.

Murashova y et 31(40) llevaron a cabo un estudio, sobre un cre-
cimiento dindmico y estructura de Cu depositado en una solucidn
de sulfato de cobre, bajo condiciones de electrblisis de poten-
cial estitico, los resultados muestran que el tamaiio y forma de
las dendritas pricticamente no cambiarcn durante el periodo de
electrblisis.

Kozhanov y et a1(41) colocaron un microscopio electrénico de ba
rrido, directamente sobre el citodo, para estudiar la topogra-
ffa y ciertos crecimientos de la superficie del cobre electrode
positado de una solucidn acuosa de sulfato, durante un perifodo
de tiempo de 25 a 180 minutos con una densidad de corriente mis
alta que el limite, del estudio se establecid lo siguiente: un
tiempo de electrodepositacifn de 30 a 40 minutos promueve la
formacién de una estructura mezclada, de un arbusto de empalmes
de microdendritas y pequefias partfculas redondas.

Posteriores electrodepositaciones causan una transicién, o sea
una formacién de empalmes de enormes esferolitas o una apretada
unién de segmentos. El nGmero de agregaciones de esferolitas
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en el arbusto decrece con el tiempo de electrodepositacién y un
simult8neo engrandecimiento en tamafio se observa.

En condiciones de una natural conveccibn a temperatura ambien-
te, ocurren laminaciones de electrolitos, como resultado dan

una formacién de una capa forjada la cual inicia sobre la parte
mis baja del cdtodo.

II.6.3 Otros métodos de produccién de polvos met&licos (42)

ademds de los ya descritos, se muestran en Tabla 2 a continua-
cibn:

TABLA 2. RELACION DE OTROS METODOS DE PRODUCCION DE POLVOS

METODO DE PRODUCCION POLVO TIPICO FORMA DE % 1
PARTICULA PUREZA
Pulverizacibn Fe,Mn,Ni Densa, media
hojuela 99.0
Descomposicifn del Fe,Ni esférica alta
carbonilo 99.5
Reduccién por gas de Ni,Cu irregular, alta
soluciones esponja 99.2 a
99.8
Reduccidn por gas de Fe,Cu irregular, media
6xidos esponja 98.5 a
99.0
Reduccidn por carbono Fe,Cu irregular, media
esponja 98.5 a
99.0

(1} La pureza varfa con el polvo involucrado, los datos son
estimaciones de purezas tipicas.



24

II.7 PREPARACION DE POLVOS

Algunas operaciones previas en los polvos meé&licos, an;es ¢é'3Q
ser compactados y sinterizados, pueden consistirx en‘lo,siguien-'
te 43): . - -

a)  Una mezcla de polvos metdlicos.

b} Y/o una adicibén y mezcla de lubricante.

c) Y/o una adicidn y mezcla de aditivos metdlicos.

La adicifn y mezcla de lubricante al polvo metilico, es una ope

racién frecuente y de importancia por las siguientes razones:

1. Se da una proteccifn a las esquinas y paredes del dado du-
rante la compactacién del polvo y la subsecuente expulsién
del polvo ya compactado fuera del dado.

2., Disminuir las fuerzas de friccidén del polvo metllico y obte
ner la densidad aparente deseada en el polvo y producto fi-
nal.

Es comfin en las plantas de produccifn el uso de mezcladores de
doble cono (ver figura 12) para la mezcla de polvos met&licos
y para la mezcla de lubricante con polvos metdlicos, en un mez-
clador normalmente un tiempo de mezclado de 20 a 40 minutos son
suficientes para alcanzar una buena mezcla uniforme.
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Figura 12. Un mezclador de doble cono, la parte cilfndrica no
tiene una gran altura, esto le favorece para que
no se produzcan movimientos paralelos de las parti
culas individuales, con cbjeto de obtener una mejor
homogeneidad en la mezcla

Ademds la mezcla del lubricante con polvos metdlicos tiene va-

rios aspectos a considerar:

1. Para cada presién de compactacién, hay una cantidad &ptima
de lubricante.

2. La cantidad Sptima varia para diferentes polvos metdlicos,
puede ser de: 0.5%, 0.75%, 1.0%, 1.25% de lubricante ({(ej.
en polvos de Fe una cantidad 6ptima es de 0.5%; en polvos
de bronce, 0.75% de lubricante es adecuada(44).
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3. El lubricante debe tener una temperatura de fusifn muy baja.

4. Evitar el uso de lubricantes que puedan causar dafios en-los
hornos, ni que afecte dimensionalmente al producto sinteri-
zado.

Algunos lubricantes frecuentemente usados son: el estearato de
zinc, &cido esteirico, grafito, otros reportados son:  Acrawax
y el estearato de litio.

II1.7.1 TRATAMIENTO TERMICO A LOS POLVOS METALICOS

Un tratamiento té&rmico es adecuado en la preparacién de polvos,
cuando se desea llevar a cabo una reduccién de 6xidos presentes
en la superficie de las partIculas(46) y tambi&n por otro lado
cuando se desean mejorar otras propiedades, como lo reportado
por Turestskii y et 31(47), llevaron a cabo estudios con polvos
de Fe (con 3.3% C) atomizados en aire con un posterior trata-
miento té&rmico de recocido, indicando que se puede llegar a ob-
tener buenas propiedades como una densidad aparente y una buena
moldeabilidad, usando polvos finos como materia prima.

II.8 COMPACTACION

La compactacifén provee un fuerte contacto entre partfculas, ge-
neralmente los polvos metilicos son consolidados por un mecanis
mo de deformacién plastica, con un previc arreglo o reacomodo
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de partfculas que contribuyen el inicio de la densificacifn a
bajas presiones de compactacifn, una final densificacién ocu-
rre a presiones altas, esenclalmente por deformacién plastica(qa)

En un estudio reportado(49),

el comportamiento mostradc en prue
bas de compactacién con polvos de Cu electrolftico y Cu reduci-
do, fu# corroborado lo siguiente: el comportamiento de los
polvos metdlicos bajo una presifn de compactado, aparecen Ciex-—
tos mecanismos de consclidaci6n a diferentes presiones de com-

pactacién y éstos son:

1. Un rearreglo o reacomodo inicial de las partfculas, al ini-
ciarse una presifn sobre el polvo.

2. Al incrementar la presitn, ocurre una deformacién eldstica
y pl&stica en las partfculas.

3. Posteriores presiones ocasionan fracturas en las partes o
regiones mis sensibles de las partfculas debido a2 un endure
cimiento por deformacifin. . -

En las figuras 1l3a, b, c, se describe un polve de Cu esférico
en diferentes estados o condiciones, con el fin de observar las
diferencias de un polvo sin compactar, con respecto a un polvo
solo compactado y también con respecto a un polvo compactado y
sinterizado(48
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Figura 13a. :
Se muestra un polvo-de:Cu:antes
de compactar,

Figura 13b.

Se muestra una fractura, en la
que se observa la deformacifn
de las partfculas ocasionada
por la compactacién efectuada
sobre un polvo de Cu.

Figura 13c.

Se muestra una fractura de un
polvo de Cu compactado y luego
sinterizado, en la que se ob-
servan evidencias de la defor-
macién de las partfculas por
la compactacién.
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II.8.1 Una relacifn entre la densidad {(p) del compactado y
la presiéh de compactacién (P), es descrita asf

log p = N log P + C

donde N y C son constantes.

N = relaciona el material deformado o trabajado.

C-.= depende de la forma, fricci6n en movimiento y densidad apa-
rente inicial de las partfculas del polvo.

En la figura 14, se muestra una relacifn de la presifn de com-
pactacifn con respecto a la densidad obtenida en polvos de Fe
compactados, esta relacién es graficada por medioc de unas cur-
vas ). Y en seguida se muestra en la figura 15, una relaci6n
entre la densidad relativa (Dr) en verde y la presifn de compac
tacibn, ésta fue obtenida en polvos de Cu esférico, la densidad
en verde se expresa como es sugerida por Heckel, como:

1n (1/(1-Dr))

y fué aproximadamente, linealmente proporcional a la presién de
compactacisén

Las figuras 14 y 15 se muestran a continuacién.
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Figura 14, Curvas de presién de compactacibén-densidad, obteni-
das en polvos de Fe compactados. Donde:
H/D = Relacifn de altura/diSmetro del compactado.
AA = Compactos cilindricos.
AB,BA,AC,CA = Compactos de distintas formas.
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Se muestra una relacifn entre la densidad relativa
{Dr) y presib6n de compactacién para polvos de Cu
esférico que fueron compactados. Donde:

® pp = pPrensado bidireccional

O 1P = prensado isostdtico.

Por otro lado, se muestra en la figura 16 una variacién de la
resistencia en verde (sin sinterizar) de compactados con respec
to al grado de porosidad (expresada como densidad fraccional),
el estudio fue realizado en polvos compactados de Ta, 304L, Ti,

Fe, Ni, Al y Cu

(48)
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Figura 16. Gr&fica que muestra la variacién de la resistencia
en verde con respecto a la densidad fracciocnal en
varios polvos compactados.

Cuando el tamafio de la partfcula decrece, los efectos de la fric
¢ibn entre partfculas dificultan el rearreglo inicial de &stas,
resultando en la necesidad de aplicaraltas presiones para compac
tar y alcanzar una densidad deseada, por otro lado un tamaiio de
particula fina contribuye a una alta resistencia en el compacto
verde, por lo cual se establece que, la resistencia es inversa-
mente proporcional al tamafio de la particula, la resistencia

del compacto en verde se incrementa substancialmente con el sin
terizado(“s).



La déﬁsi€§cagi6n
pactgéibﬁ}
de- Hockel (D

frécuentemente. se.describe’ por medi
2 8 :

Siendo definida la porosidad.como

Yoo
W

€ = 1-p-= 1 =

Donde:

A = es una constante

k = es una constante (alcance lineal de Heckel)
P = presifn de compactacifn

Ve = volumen real

V = volumen aparente.

D = Densidad relativa

En un estudio reportado(qg),
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reporta las constantes A y k fue-

ron sensitivas al tamafio y forma de las partfculas de los pol-

vos estudiados.

Adem8s, la densidad relativa (Dr) también es definida como

br = Densidad en verde
T = Densidad tedrica

Por lo que la ecuacibn (1), queda como(52):
1 -
1n i-br =k P+ A

(51),

(2)
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I1.8.2 AREAS DE CDNTACTO’ENTRE: PARTICULAS EN LA COMPACTACION

Durante la compactacidn, 1a‘§eformaci6h pléstica incrementara
el Srea de contacto ente pafticuiaé(QB).
Shane(sa), establecen. que la resistencia en verde es directamen
te proporcional a las &reas de contacto.

Sheppard y Mc

También Stromgren y et ar (54

verde de un compacto es relacionada a el cubo del radio del
&rea de contacto, finalmente Arzt(ss) describe la densifica-
cibn de polvos esféricos en términos de contraccifén dimensional

mencionan -que la resistencia en

de las celdas Voroni, asociadas con el empaque (volumen inicial
de las partfculas), introduciendo el concepto de coordinacifn.

Ir.8.2.1 MODELO O DEFINICION DE AREA DE CONTACTO(SI).

El 8rea de contacto entre dos partfculas esféricas se incremen-
ta, si el centro a la distancia del centro de las particulas en
contacto decrece con incremento de la presi6n (ver figura 17},
en otras palabras, el contacto entre dos partfIculas se incremen
tard como los centros se aproximen por incremento de la presidén.
El flujo del material acumulado alrededor del cuello del &rea
de contacto puede aparecer a ser parte del &rea de contacto,
aungue &ste, no puede contribuir efectivamente a la resisten-
cia en verde.
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Fiéuré 17. 'kélééién,geométriéa entre dos particulas en contac-
. 7T kel Donadet ;
a'= “es el radio del &rea de contacto

Ro =..es el radio de la partfcula original

R.=- es la distancia del centro de una partfcula=
a el &rea de contacto.

O = es el centro de la particula.

I1.8.3 DISTRIBUCION DE LA DENSIDAD EN UN COMPACTO(SO).

La distribucién de la densidad dentro de un compactado de pol-
vos metdlicos es muy importantes debido a que &ste, es un indi-
cador de la resistencia del producto. En compactados de formas
complejas y de componentes de varios niveles, la distribucién
de la densidad es particularmente critica.

En la figura 18, se detalla una representacién de los factores
involucrados en el proceso de compactacifn y expulsién del com-
pactado fuera del dado.
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Figura 18. Representacién de los factores involucrados en la
compactacién y expulsifn del compactado.

La distribucifn de la densidad en compactados de polvos metdli-

cos, obtenida por una compactacifén uniaxial es afectada por los
siguientes factores .

Caracteristicas del material:

a. Caracterfsticas del polvo met&lico, del lubricante y la na-
turaleza de las mezclas de los polvos.
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L. Contenido del lubricante.

"Caracterfsticas de compactacién:
a.  Presién usada y densidad alcanzada
b.

c.

o-dados de la prensa)..

Algunas caracteristicas. antes mencionadas, se describen en figu
ras 19(a,b,c), las cuales representan algunos resultados que
fueron obtenidos en un estudioc llevado a’ cabo

. - las glguras :
se muestran a‘ continuacibn: :



Figura 19a.

(a)

pactos cilfndricos
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variacién. en la.distribucién de la:densidad en. com
de difetentes polvos de Fe, con

0.5% de estearato de zing, gﬁn;unaraenSidad =7.05

Mg o

Figura 18%a.

o

N —
B T ——am——

'mlm~< \\

(2]

S

i

{d)

Nota 1.

(c)

(d)

y una relacién dé altura/dilimetro =:0:340

Polvo HSgands-
100.26

Polvo Mannesmann

-~ WPL- 200

Los valores gque se encuentran en el interior de las figuras,

son densidades fraccionales,

&stas fueron obtenidas de grificas

de equivalencia dureza-densidad, a partir de los datos inicia-

les obtenidos por medicién de microdurezas Vickers.
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Figura 19b. Variacién de la distribuci6bn de la densidad en for

mas cilfndricas, con diferentes xelaciones Lt
ra/difmetro, hechos con polvo Makinsflo_o';l’]‘.
0.5% de estearato de Zinc.

Figura 19b.
(D)

r" NN N (a)

b),

N .*‘,.@Z;‘D‘:E

bl

@)

B - . . .4 s z -3
(d) ‘Densidad =:6.631'Mg m
2 8z, by, ] o
m%x\—\:_,——’\\—/ . . A/D = 0.500 :
sy E ST
——d}
‘4 sm/jr\ /

1. A = altura, D = diSmetro.
2. Nota idem a Nota 1, de la figura 19a.



40

Figura 19c. Variacién en'la distribuclén de 1a densidad con :es*
pecto a la forma de 1os compactos, hechos con:. po].vo
Makins 100 :Pl .y con 0. 5% de 'estearato ‘de: Zinc. -

Figura 19c.
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AB cA
(a) = BA y AB (b) = AC y CA
Densidad promedic = 6.336 Mg m—a Densidad promedio = 6.552 Mg m
Altura/Didmetro promedio = Altura/Didmetro promedio =
0.523 0,437

Nota: En figura 14, se muestran unas curvas de presibn de com-
pactacibén-densidad de los compactos considerados en la
figura 19c.

-3
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I1.8.4 OPERACIONES FUNDAMENTALES DEL PRENSADO:O CQMPACTADO

Una de las operaciones mis sencillas para compactar ‘un polvo,

es el prensado para obtener una forma cillnd 1ca, élvefecto de -
la friccifbn entre la pared del dado y el polv
nufr recubriendo la pared con 1ubricante

Cuando un molde o dado es llénado con el polVo 1a% relacién de.:.
la altura de llenado inicial con respecto a-la. altura final del
compactado se le conoce como; relacién de compre516n, sSe acos-

tumbra tener una relaci6n de compresién entre 2 y 3(

Un principio de compactacifétn simple se muestra en: figura 20{a)
se muestra un dado conteniendo un polvo, 20(b} el pistén supe-
rior realiza una presi6n de compactacién sobre el polvo, 20(c)
la forma compactada es expulsada o desalojada fuera del dado y
se inicia un nuevo ciclo(57). Si el prensado se efectGa usan-
do el principio del pistén de doble accibn, se provee una densi
dad de prensado més uniforme(ss). De los principios antes men-
cionados son derivados otros sistemas de compactacibn.

La figura 20 se muestra a continuacién.
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Figura’20.  Sistema de prensado de accifn simple

‘ﬂ]r.

,,—f’“”—”’“ﬂ.

a) b) c
fiLe POSITION PRESS €JECTION
PO3ITIOH POSITION

Posiciones:

a) Llenado del dado con el polvo.

b} El pist6n superior baja, compactando el polvo
mediante una presié6n.

c} El compactado es expulsado o desalojado fuera
del ‘dado.
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" Prensas Mec&nicas.

Figura 21a Figura 21b

Prensa meci&nica de 20 ton.
accibn mﬁltiple(s).

de

Prensa rotatoria, opera mecé-

nicamente, en produccibn nor-
mal puede fabricar hasta 1000
piezas por minuto, pero puede
alca?g?f hasta 10 000 por mi-

nuto
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Figura- 22. “Prensa hidradlica

“"La capacidad de estas prensas
varfa de 40 a 2000 ton. de
presiéﬁ(57).

Figura 23. Equipo’ para prensa'f
do isostitico en’cali 7
Compacta y sinteri‘a e
clo hasta 2300°C y' o
PSIG. (100 bar).

Figura 24. Prensa-horno.
Para compactaci&n uniaxial
hasta 2300°C y 400 ton. de
presién.
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II.5 SINTERIZADO

El sinterizado en fase quuida,fes*dn;proceso ampliamente usado
para la consolidacifn de polvos‘meéﬁlicos y cerimicos en sus
formas finales. Las principaiés ventajas de’este: proceso:son:
temperaturas bajas de sintérizado;'dna‘densificacién s6lida y
homogeneizaci6bn, altas dehsidades al final y las microestructu-
ras resultantes, &stas proveen propiedades mecénicas y fisicas
2l material compactado, inclusive llegan a ser superiores.a los
' materiales convencionales en ciertos casos.

Durante las temperaturas de sinterizado, parte de los compactos
forman una fase lfgquida, las dreas fundidas pueden consistir de
particulas de bajo punto de fusi6n con respecto a las partfcu-
las en estado s6lido, por ej. Niquel y Fierro en aleaciones de
Tungsteno o partficulas de Cobre en partes estructurales de base
Fierro. Es importante la condicién de un buen empape de la fa-
se liquida en las partfculas s6lidas, 8sta es forzada por fuer-
zas capllares a entrar en los cuellos de unién entre particulas
Y pequefios poros, los cambios dimensionales, las contracciones
Yy una homogeneizacibn son generados por un normal y anocimal cre-
cimiento de grano

Numerosos estudios han sido realizados con el propésito de com-—
prender los mecanismos de crecimiento en el sinterizado de los
polvos compactados y también por la importancia de mantener una
estabilidad dimensional de los productos P/M.

Se presentan a continuacibn unas teorfas sobre el crecimiento

de las particulas durante el sinterizado(sg).
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II.9.1 MECANISMOS DE CRECIMIENTO DE LAS PARTICULAS DURANTE
EL SINTERIZADO EN FASE LIQUIDA

R. Warren(so) indica que los mecanismos de crecimiento son por:
1. 'Coalescencia de partfculas vecinas en contacto, -

2. Proceso de solucibén y reprecipitacibn.

En los modelos cualitativos de crecimiento de péfﬁ!au}é propﬁég
tos por Grathwoll y Warren(al) des;r;bgq‘é;.éf :

’}1as‘frag

ciones de volumen de las fases, estos pfihc
figura 25. ;

Figura 25. Procesos alternativos para el crecimiento en un sis
f “““tema de dos partficulas. Las flechas indican mode-
los de movimiento atémico.
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‘Descripcién de la figura 25a y. 25b.

En la figura 25a: Para el sistema de dos partfculas mostrado,
el crecimiento de la partfcula toma 1hgar por coalescencia, es-
to es, por movimiento de los lfimites de grano entre partfculas.

La contribucién de la coalescencia en el crecimiento, dependerd
del grade de contacto y consecuentemente de la fraccién de volu
men de la fase s6lida, un alto grado de contacto favorece la
coalescencia, la presencia de inclusionesde particulas s6lidas
en fase lfquida es una evidencia de coalescencia. La existen-
ia de inclusiones de fase s6lida entre los bordes de particulas
s6lida-s6lida, fué observado en muchos sistemas por 2Zukas,

Rogers y Rogers(GZ).

En la figura 25b: En el sistema de dos partfculas, el creci-
miento de partfcula involucra una solucifn y una reprecipita-
cién y movimiento de grano. El movimiento de fuerzas para la
aparicién de una curvatura final (un incremento) en el lfmite
de grano, como resultado de una solucifn y reprecipitacién en
las interfases s6lido-s6lido.

El crecimiento cinético reflejado en la energfa de activaci6n

y r&pidez del crecimiento siempre serd controlado por el proce-
so de solucibn-reprecipitacifn. En sistemas que exhiban un ba-
jo grado de contacto, ej. VC-Co, es esperado gue el crecimiento
ocurrir& por mecanismos de solucibn-reprecipitacién.
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11.9.2 Phadke y Davies(sg) en su estudio refierén_dos teo-

rifas: una de difusibn y la otra deipenetracibn; -para expiicar
los fenbmenos de crecimiento en él~sinteriiado de cbmpactos de
mezclas de polvos de Fe-Cu,. conduciendo el sinterizado de estu-
dio a una temperatura arriba dél p@pto?de‘fusiéh'dél Cu.

II.9.2.1 MECANISMOS DE DIFUSION EN EL CRECIMIENTO

La expansifn de la rejilla del Fe es debido a la solucibn s6li-
da de Cu, generando un crecimiento, El crecimiento observado
fué en tiempos muy cortos de 10 minutos durante el sinterizado,
esta alta ripidez de crecimiento es explicado por la difusifn
en el borde de grano. Los bordes de grano actian como canales
para una rdpida distribucibn de soluto, una fina homogeneiza-
cién es controlada por el volumen de difusién.

El m&ximo crecimiento se alcanza, cuando se obtiene una maxima
solubilidad de Cu en austenita (y), la cual es alrededor del 8%
Berner y et al(ﬁa), encontraron un m&ximo crecimiento a 1150°C
correspondiendo a un &ngulo dihedral minimo, Phadke y Davies en
su estudio experimental, encontraron un miaximo crecimiente en-
tre 1140°C y 1160°C, confirmando las conclusiones de Berner y
et al.

Usando diferentes temperaturas de sinterizado, no se obtiene
la misma cantidad de difusién, un tamafic de grano austenftico
fino resulté ser esencial para reducir la distancia de difu-
(59), Trudel y Angers(sq) encontraron que la difusi6n de
Cu durante el sinterizado, ocurre una contraccién dimensional

sién
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a los 30 minutos y a una temperatura “: tna ‘alta con-
centraci6n de soluto puede también

en el crecimiento de grano 65);

ocasionar ‘una restriccitn

En figura 26, se muestran los_
les en funcibén de la tempera;dr
rentes densidades de una“ale:

- & o
58 B B

- gsavn, 184 1%

1
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: : 2 A
M0 NI T ane e s 12ea
i SINTEAING - Tiwr °L

123 —

Figura 26.  Crecimiento lineal de una aleacién de Fe-6%Cu en
funcibn‘'de la temperatura de sinterizado.

Es propuesta una relacibn para obtener una distancia de ‘difu-
(59), :

x = /Dt

si6n aproximada y ésta es

Donde:

x = Distancia de difusibn

D = Coeficiente de difusibn apropiado del Cu en Fe.
t = Temperatura de sinperizado.
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11.9.2.2, MECANISMOS ‘DE PENETRACION. EN EL CRECIMIENTO

Smith(sg),‘demdstr6 que’ si 1a eneréiaqliﬁfe inééfféciﬁl s6lido
liquido (¥ 1) es menor a la mitad de la‘ energIa libre del borde
" de grano (7;9), entonces una -fase lfquida’penetrari eén. el borde

de grano, esto fué observado en el sistema Fe-Cu.

Cuando 2 7;1 < 7£g’ Cu lfquido penetrari a lo largo del borde
de grano, separando as{ las partficulas de Fe. La magnitud de
crecimiento puede ser explicado en funcibn del grado de penetra
cién y de la cantidad de fase liquida.

La adicién de otros elementos de aleaci6n pueden tener efecto
gobre el dngulo dihedral, reduciendo el grado de penetracib6n y
crecimiento.

I1.9.3 Kaysser y Pec:ow(sa)

, en su estudio sobre sinteriza-
cién en fase lfquida, explican como la densificacifn ocurre a
través de rearreglos y cambios de forma de los constituyentes

s6lidos, estos son descritos brevemente asi:

II.9.3.1 REARREGLOS

El rearreglo de particulas, es un requisito necesario para una
efectiva densificacifn durante el sinterizado(67), el rearre-
glo es controlado por los movimientos producidos por las fuer-
zas capilares y otros rearreglos 8) que son descritos como

rearreglos primarios y secundarios, una importancia de rearre-

glo secundario, es la desintegracifn de una particula debido a
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que - los »bprdes de: or ‘una:‘ca-’

pa lfquida

°11.9.3.2  MECANISMOS DE SOLUCION Y REPRECIPITA

Los mecanismos basicos en el sixﬂ:ériiédoﬂ 1o
tamafio, forma y continuidad de las particulas,r to! i son: asocia
dos con la disolucién de material disuelto en las’ interfases
s6lido-lfquido de alto potencial quimico y es reprecipitado a
otros sitios de bajo potencial gufmico.

Ir,.9.3.3 En Tabla 3, se describen las contribuciones de meca-~
nismos bdsicos del sinterizado en fase lIquida en los rearre-
glos y cambios de forma de las particulas. La tabla se muestra
a continuacibn.

Tabla 3. Contribuciones de los mecanismos bdsicos del sinteriza
do en fase lfquida al rearreglo y cambio de forma(5

Deniification contribution®

Mechansm Reartangement Shape change

Osiwald sipening ) -
Ostwald ripcming with shape
accommodation =]
Contact fallenirg -
Pore climination by hyuid flow O
Pore chimination by
prain-tiquid misture flow
Directional grain growth
Particle disintcgranon
Coalescenes

0+0+
1100 +++

* + = ersential; O = modest; ~ = negligible.
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Los mecanismos bésicos, terminacion dﬁswald, desintegraci6n de

la particula y coalescencia son_causados. por fuerzas impulsoras
que  resultan de las reducciones en sﬁlido/liquido Y 5reas intexr
faciales.

La terminacién Ostwald es asociado con un. cambio de forma (aco-
modacién de forma) de las partfculas.sflidas en_ la. presencia
de poros (fuerzas capilares),. también una difusibn combinada
controla la terminacién Ostwald.

Esfuerzos cercanos a la interfase que pueden resultar.de es-
fuerzos externos transmitidos por la fase lfquida y la existen-~
cia de esfuerzos en la interfase s6lido/liquido ' de las &reas
del cuello de partfcula son las bases fisicas de la teoria del
aplanamiento por contacto.

El aplanamiento por contacto y eliminacién del poro por flujo
lfquido y flujo de una mezcla de grano/lfiquido son un resultado
de la presencia de fuerzas capilares.

La desintegracién de partificulas facilita un rearreglo secunda-
rico y la coalescencia provee poca contribucién al arreglo secun
dario a través de solucién de partfculas.

La coalescencia de particulas es descrita por la formacibn de
contacto entre partfculas que proviene de un borde de grano de
baja energfa {(alto &ngulo dihedral)} y crecimiento de cuello, la
coalescencia es completada por migracifn de los bordes de grano,
alejindose del cuello de la partfcula, la formacifén de grandes
particulas es causada principalmente por este mecanismo.
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Vlclas de’grano/l!quido, en menor grado. contribuye el crecimiento
direccional de granc.

II.9.3.4 DESCRIPCION DE'ALGUNOS REARREGLOS Y CAMBIOS MICROES-
TRUCTURALES .

En la figura 27, se muestra una microestructura, la cual denota
un poro grande (mancha negra en el centro (P)), fué formado en
un sitio que originalmente ocupaba una partfcula de Niquel,
cuando el Nfquel fluy6 entre la periferia de las partiIculas de
Molibdeno (8%}

Figura 27. Aleacifn 96Mo-4Ni que fué sinterizada, la microes-
tructura rodea a un poro (P}.
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La eliminaciOn de tres grandes poros S§h‘mostkadosien la figura
28, los poros fueron formados juéto~despﬁé5»de fundirse parti-
culas de Niguel a un minuto de sinterizado, pero fueron llenados
nuevamente por un flujo de mezcla de grano/fase liquida a los
tres minutos de sinterizado(

Figura 28. Microestructura de 96Mo (7 um)-5Ni (1.5 um)-3Ni

{100 ym, tamafio del polvo), fué sinterizado a 1460°C.
a) Microestructura a un minuto de sinterizado.
b) Microestructura a tres minutos de sinterizado.

Un proceso de solucibn y precipitacifn es mostrado esquemitica-
mente.en la figura 29, Fe puro es tomado por la solucibn en 1la
direccién del avance del lfquido (indicado por B en la figura)
esto es que el Fierro es transportado a través de una fase lfqui
da y reprecipitado como una solucién s6lida (8) sobre la particu
la opuesta a el borde de grano, el material reprecipitado en
&reas de contacto impulsa la separacifn entre partIculas(70).
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Figura 29. Modelo de penetracién en el borde de grano y. for-
macién de una solucibn s6lida (B8). en las._dreas de
contacto.

Figura 30. se muestran microestructuras que denotan
ciertas &reas de crecimiento direccional (de tono obscuro,

contienen =7% Cu), las &reas blancas son Cu 1ibre(58!.

a) aleaci6n Fe-10Cu-0.4C,
despuls de sinterizar a
1150°C por 20 minutos.

<
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b) Aleaci6n Fe-10Cu, después
de sinterizar a ;165°C
por 3 minutos.

En figura 31, se muestran unos cambios mi roestruc urales en un:

9{, durante el

contacto inicial plano, en una aleacién Fe-Cu(7
sinterizado en fase lfquida. S :
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a) Estado inicial después de compactar en frfo y luego recoci-
do a 850°C por 30 minutos.

b) Después de 8 minutos a 1165°C.

c) Vista amplificada de una &rea de contactoj; a 780X (aumen-
tos).

Figura 31. Cambio microestructural en un contacto inicial pla~

no, en una aleacién Fe-10Cu durante el sinterizado
en fase liquida.

11.9.4 HORNOS PARA SINTERIZAR

Generalmente los hornos utilizados en la industria, para el sin
terizado de compactos P/M, son del tipo para produccién contfi-
nua (ver figura 32a y 32b), otro tipo de horno para sinteriza-
do al vacfo se muestra en figura 33.
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Las atmSsferas utilizadas en los hornos de .sinterizado, tienen
una importante funcifmr como es, la reduccifn de 6xidos de las
particulas de un compacto, el control de la carburizacién y des
carburizacién, etec. Las atmSsferas frecuentemente usadas son:
endotérmicas, exotérmicas, amonfaco disociado, hidrSgeno,

etc. 2)

(57)

Figura 32a. Horno continuo
Para el sginterizado de partes de acerc al Carbono
P/M en atmSsfera de gas endoté&rmica.
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: CAPITULO 111 .
CARACTERIZACION DE ponvos HETALICOS

IIT.1 INTRODUCCION s S
Las caracteristicas de los polvos metdlicos de ﬁna'mézcla,?aleg
cién o compuesto P/M, tienen un gran efecto en los mecanismos
de transformacifén de los procesas pulvimetalGrgicos.

Para comprender el prop8sito de una parte sinterizada (siendo
esta definida como una picza terminada y con sus propiedades
finales tales como: porosidad, propiedades mecinicas y metalfx
gicas, cambios dimensionales, etc.), es importante entender la
influencia tan grande que ejercen las caracterIsticas de las
partfculas de los polvos metilicos, que se usan como materia
prima.

Para caracterizar un polvo metilico, se requiere de la conduc-
ci6n de pruebas, con equipos, criterios, métodos y/o modelos
apropiados con el prop6sitc de asegurar la calidad que requie-
ren las piezas producidas

Las caracteristicas principales de un polvo metilico son: el
tamafic de la partfcula, la distribucién del tamafio, la forma de
la partfcula, otras caracteristicas gue dependen de las antes
descritas, son: la densidad aparente, la fluidez, la compresi-
bilidad, en cuanto a caracteristicas inherentes a la superficie
de la partfcula tenemos: el &rea de superficie especifica y la
caracterizaci6n quimica de la superficie, finalmente hay otras
caracterfsticas tales como: el dngulo de reposo, la pureza,
etc.
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En muchos casos la informacidn sobre una caracteristica de un’
-'polvo, es insuficiente para predecir y/o estimar el coﬁporta—
miento de un polvo ya sea en la compactacién, el sinterizado'e
inclusive como polvo suelto para lo cudl, es necesario llevar: a
cabo el estudio de otras caracteristicas por la interrelaciép

que tienen(73).

IIr.1.1 REVISION A LA LITERATURA

El presente capfitulo menciona lo reportado por muchos investiga
dores y estudiosos sobre los métodos, pruebas, trabajos, efec-
tos, comportamientos en cuanto a las caracterfsticas de los pol
vos metflicos principalmente de ciertos compuestos y/o aleacio-
nes P/M en general y en bronces.

IIr.z GENERALIDADES

Arunachalam y et al(74) determinaron que el tamafio de la partf-
cula y la forma, eran las caracterfsticas primarias de un polvo
metdlico y adem&s la distribucién del tamaﬁo(75) as tal vez, la
caracterfstica m8s fundamental de un polvo metilico.

Es también un aspecto importante para el producto final P/M, la
selecci6n id6nea del polvo metdlico con un apropiado tamafio y
farma de la partfcula, asf como también la distribuci6n del ta-
(76}

mafio en la figura 34, se ilustra una apreciacidén de las ca

racterfsticas de las partfculas antes mencionadas.
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Figura 34. Las partfculas de un polvo metilico denotan, tamaiio
forma y una distribucif6n del tamafio

Las consideraciones que pueden tomarse en cuenta en la medicién

del tamafio, forma y distribucién de las partfculas se describen

brevemente a continuacién.,

Las mediciones del tamaiio de la partfcula pueden sér(ys):

a) Indirectas via: velocidad de sedimentaci&hy sebarécién por
mallas, permeabilidad, proyeccién de;imdgen,.etec. .= .

" b) Directas mediante: microscopfa 6ptica y mic¢roscopfa elec-

trénica de barrido. :

G. Citran(77)

la y distribuci6n del tamafio, es un proceso probabilistico el

cudl presenta problemas prédcticos y tebfricos que dependen de:

refiere que la medicién de la forma de la partfcu

a) El tamafio de las particulas no es homogéneo cn un polvo me-
tdlico, inclusive el tamafio clasificado de partfculas de
un polvo retenido en un tamiz, tampoco es homogé&neo.

b) Las particulas presentan una enorme varicdad de formas en

la mayorfa de los polvos.
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C) Las cbhdiciones de operacifn, alcance del mé&todo y equipo
de medicién.

En tabla'4; se presentan algunos de
lizados para el estudio o medici6n del tamaio, forma y distribu

los métodos y equipos uti

",eién del tamafio de las partfculas de los polvos met&licos.

Tébla 4. . Relaci6n de. algunos m&todos y equipos usados en el es
tudio de polvos met8licos (2)(73)(75)(77)(78)(79)
Método Equipo Alcance
Mecdnico Mallas o tamices 400-800 Um
5-800 um
Permeabllidad Sub-mallas Ficher .2=-50 Hm
Alire Analizador de aire 5-40 um
circulado
Sedimentaci6n Sedigrafo «1-100 um
Resistividad eléctri Contador Coulter .1-2000 ym
ca
Microscopfa Microscopio Optico +5-100 um
Microscopio electrSni -2-100 um
co de barrido (ver
fig. 35)
Difraccifn de luz DifractSmetro, con ————
sistema de cOmputo.
Difraccifn de trayec Difractémetro ———
toria de Neutrones
DifracciSn de Rayos X Difractémetro —
Proyeccifn de imSgen Analizador de imdgen 2-100 um
por luz automitico con siste- 2-25 - pm
ma de cSmputo estadis
tico.
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Por otro lado,: Taube:y et al(ao) reportan un estudio sobre un
método ‘fotoeléctrico para medir el tamafio de particula, los pol
vos:que estudiaron eran de Fe, Cu, W, Ni'y Ti; con un alcance

v de 2—1Q,me'y en’ muestras suspendidas en 30%'de glicerol.

:Enjia figura:35; ‘se muestra un mictoscbpio'electrénico de barri

do,>él cual se ha constitufdo como un método o herramienta po-
§ 74)

derosa para el estudio de los polvos met&licos

Figura 35. Microscopio electr6nico de barrido (SEM).
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I1x.3 CARACTERIZACION DEL TAMANO DE LA PARTICULA

JITI,3.1" CIERTOS CRITERIOS PARA LA MEDICION: DEL’TAMARO.DE
: TICULA QUE SE HAN UTILIZADO SON:. s

Para particulas de formas, aciculares, en:barras
- gy

hqjﬁél?s y -
““dendrfticas; se mide la longitud m&s grande Sl eI L

Para particulas de formas tales como: esféricas, redondﬁs, po-
rosas, angulares, irrequlares, se han reportado criterios Ea—

: les como: el di&metro de Feret (DF)', se mide la longitud maxi

ma de la particula en direcciones fijas:; adem8s el difmetro del

circulo, esto es, que contenga casi toda el Area de la partfcu-

la o el perimetro de la particula(75), por otro lado, se repor-

(81)

ta una lista de 13 definiciones diferentes para el tamafio

de particulas irregulares. Sin embargo, se llega a usar el cri
82}

terio de los cratro diSmetros en mediciones de partfculas
irregulares un pocc anguladas en donde son descritos a continua

cibn:

a) El diSmetro de Heywood (DH) =\/ 4 A/T

b}  El di&metro fijo (DR) = se mide en una misma dire:ci@n,
{sin girar) ‘ : s

¢) El diSmetro del circulc de igual perfmetro (DL) = L/¥T
d) El di&metro de Feret (D) *

en donde: A = &rea
L = Longitud del di&metro.
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Algunos criterios para las mediciones promedio de una muestra
de particulas fueron usados en la produccién de polvos por el
método de atomizacidn(zs), tales como: el difmetro medio de la
masa de la particula(IOG), ademds el difmetro Sauter medio y
que es igual al didmetro promedic de una esfera(eﬂ.

Cuando se utilizan los analizadores de imdgen (ver figura 36),
algunas de las mediciones que se llegan a usar son: el &rea de
seccifn transversal, la longitud al azar, el difmetro mdximo
de la seccibn de la partfcula (en un plano)(75).

Figura 36. Muestra un analizador de im&gen autom&ticc con pro-
grama de computacibn, para construfir una distribu-
cibén del tamafio de partfcula a partir de las medi-
ciones hechas a las particulas de una muestra de
polvo.
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IXI.4 CARACTERIZACION DE LA DISTRIBUCION DEL TAMARO

La distribucibfn del tamafic (o granulometrfa) es definida como:
El porcentaje por peso o por nimero de cada fracci6n de una
muestra de polvo que ha sido clasificada con respecto a un niime
ro de mallas o micrones, también es definida como: La distribu
cién del tamafio de partfcula por frecuencia (1),

Es comfin utilizar grificas de las curvas de distribucifén del
porciento en peso, en la figura 37a, b, ¢, se pueden apreciar
diferentes tipos de distribucién de tamafio de part!culas(as)(al
también se llegan a usar gr&ficas de las curvas de distribucifn
del tamafio de las partfculas por frecuencia, como las elabora-
das en los analizadores de imdgen{75). La figura 37a, b, c, se
muestra a continuacién.



Figura 37a.

Figura 37b.

Figura 37c.
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Es una curva ideal, que muestra una perfecta dis-
tribucién simétrica unimodal o logarftmica normal.

Es una curva, que muestra una distribucién asimé-
trica unimodal, en un polvo el tamafio de particu-
las finas representa el mayor % en peso.

ES una curva, que representa una distribucién asi-
métrica unimodal, en un polvo el tamafic de particu
las gruesas representa el mayor % en peso.
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I1.4,1 ANALISIS GRANULOMETRICO

El andlisis de mallas es un métode ampliamente usado en la in-
dustria(76) el cual utiliza una clasificacifn de tamices o ma-
llas acordes con est&ndares tales como: U.,S. Standard y Tyler.
En figuras 38a y 38b, se muestran algunos equipos usados en el
anilisis de mallas o prueba de -tamizado, estos producen movi-

mientos circulares y verticales durante la prueba,a la cual son
sometidos un juego de tamices que contienen el polvo a analizar

(84)(2), una clasificaci6n de mallas es referida en apéndice A.

Figura 38a. Describe a un vibrador RO-TAP.
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Figura 38b. Describe a un vibrador Tyler

Ir.4.2 UN ESTUDIO SOBRE LA DISTRIBUCION DE TAMARO Y NUMERO DE
- COORDINACION

Un estudio sobre la relaci6n entre la distribucién de tamafio y
el nimero de coordinacidn, fué realizado por Suzuki y oshima (85)
en esferas de diferente tamafio, contenidas con una distribucibn
de tamafio de tipo, log-uniforme, Rosin-Rammler y Andreasen
(Gaudin-Schuhmann), todas estas se hicieron por simulaciones en
computadora. La relacidn entre el nimero de coordinacibn y la
distribucién del tamafic también fué investigado.
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Siendo el nimero de coordinacién, el nimero de puntos de contac
to sobre una partfcula en una distribucién de tamafio, obtenido
por Arakawa y Nishino(BG) b's Powell(a7). Encontrindose que en
esferas de tamafio uniforme, el nimero de coordinacibn promedio
fué de 6, el cual es independiente del tipo y expansién de la
distribucifn del tamafio.

III.S5 CARACTERIZACION DE LA FORMA DE LA PARTICULA

Se ha reportado que la forma de la particula ejerce una fuerte
influencia sobre ciertas propiedades tales como: la reactivi-
dad quimica(BZ), potosidad(23), densidad aparente, fluldez y so
bre el producto final(ag), ademds la forma de la partfcula mueg

tra ser dependiente ae los métodos de produccién(QO).

El estudio del an8lisis cuantitativo de la forma es tambi&n un
proceso probabilistico, pues se ha encontrado que la forma de
la partfcula es considerablemente mds compleja de definir que
el :amaﬁo( 8), debido a esta situacifn se han desarrollado di-
versos mé&todos, modelos y criterios con el objetivo de lograr
una mejor medicién de la forma, mediante la comparacién de figu
ras geomdtricas patrén y ademds el definir una clasificacidén de
la forma mediante fndices y factores de forma.

En relacifn a la medicibn de la forma de la partfcula, en algu-
nos métodos se han propuesto figuras geométricas como modelos
de las formas ideales, para as{ tener una referencia comparati-
va y medir el grado de desviacidn de la forma de la partfcula.
Para medir el grado de desviacibn en dos dimensiones se han usa
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do algunas figuras como: el cfrculo, la elipse, el rectédngqulo,
el triidngulo, el rombo; para medir volumenes se han utilizado
ciertas figuras como: 1la esfera, el elipsoide, el cubo y otros
pol!gonos(75)

Respecto a la clasificaci6n de la forma, los fndices y factores
de forma generalmente son relaciones de: volumen/superficie,
relaciones de criterios de medicién como es la relacifn entre
los cuatro cfrcules y ademis, relaciones de figuras geométricas,
el factor de forma varfa con la forma de la particula, siendo
un indicadeor muy sensible a las caracteristicas de la forma.
Warren y Duran(gl) calcularon valores promedio de 47 A/U2 para
un factor de forma de particulas de formas regulares, otro estu
dio refiere para partfculas irrequlares con esquinas angulosas,
se determina un factor de forma promedic que tiene un intervalo
de .60 a .66, definiéndose como(

49 A = .63
u
Donde:
A = 4&rea de una longitud al azar a través de una partfcula.
U = es el perfmetro de la seccibn.

Para determinar el factor de forma(al) se hizo uso de otro cri-
terio conocido como el factor de esfericidad Wadell.

Se ha definido otro factor de forma de la partfcula y que es:
la no~redondez, 8sta es definida matemiticamente como “la des-—
viacibén estdndar de la distribucién radial del perfil de la par

ticula", Guo y et al(Bg) en su estudic determinaron cuantitati-
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vamente la no-redondez en partfculas modelo (hechas, de polieti-~
leno de alta densidad), las partfculas presentaban las formas
ideales tales como: el cfrculo, hexdgono, pentidgono, cuadrado
y trifngulo. En tabla 5 se enlistan los resultados de la no-
redondez de las partfculas estudiadas.



Cfrculo Pentfigono Hexdgono Cuadrado Tridngulo
RDCy 2526 E3 4114 E3 4.118E3 1.318E2 3.222E2
(Cross-sectional view)
RDCy 9.952 E-3 8.987 E-3 g180 ES 1.249E2 1.637E2
(Tangential view) , .
Length = diameter
RDCy 7.149E-2 6.550 B-2 6.181 E-2 9313 E2 3.208 E-2
Length = 2 X Diameter .
RDCp 1518 E-2 1319 E} 9.065 E-2
Length = 3 x Diameter

1398 E1 1427E1 .

Tabla 5. Valores encontrados

de: no-redondez en las particulas ideales.
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IIT.5.1 Y. Kuga y.et al(82) realizan un estudio sobre la ca-
racterizaci6ébn de la forma de la partfcula, en el cual utilizan
figuraé geométricas bésicas, indices y factores de desviacifn

de la figura ideal, se describe lo sustancial de este trabajo.

Las partfculas fueron registradas por microscopfa 6ptica, en
donde las coordenadas rectangulares de la periféria de las pro-
yecciones de la partfcula, fueron lefdas en un digitador y lue-
go ampliadas para obtener las coordenadas de mds de 200 puntos
determin&ndose el centro de gravedad (CAR) y las coordenadas
rectanqulares de la periféria se transformaron a coordenadas
polares, posteriormente se midieron las &reas proyectadas de
las particulas con referencia {por translape) de las figuras
geométricas bisicas, para obtener los Indices y factores del
grado de desviaci6n de las figuras geométricas bhé&sicas.

Los indices de forma utilizados en el estudio fueron propuestos
en previos estudios por Tsubaki y Jimbo(gz) que estan basados

en los cuatro didmetros, &stos se relacionan para definir lo si
guiente:

a) La circularidad (¢) de las particulas y esti dada por las
siguientes relaciones:

+}

D, D,
’”‘RH:EB""RL:B&'
H L

D
L H

Y. = ==, ¢ =, Y .=

HL DL HF B RF

UW}FI

o]
"

Donde : DF' DH’ DL son descritos en la pégina 66.

T
BR =j DR(B) afe) /v
(=]
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;,‘_BF =fDF(0) d(e)/T

donde: - k
DF T/2-= Es el di&metro perpendicular a DF min®
Do min = valor mfnimo del dismetro de Feret.

¢) La relaci6n del aspecto del centroide (CAR} es definida por:
D

. _R mix
CAR = 5;—T7f
donde:
Dp max = valor miximo del didmetro sin girar
DR /2 = Es el di&metro perpendicular a DR max®

‘d) E1l factor de superficie rugosa lo relaciona(WFL):

E% y Dy estdn definidos en (a) e inciso (c), pdg. 66.

Ademss de los Indices de forma, se utilizaron los factores del
grado de desviacién de las figuras bdsicas (¢) y estos son:
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¢ AA‘CL
cr = A
AR RE -
¢pe = TR
¢ _ BATR
TR A
¢ _ BAEL
EL A
¢ _ AARO
RO A
¢ _ bAmin G IR e
min = TA -, (valor minimo . de ¢y) -
Donde: T
8A = &rea mfnima de desviaci6én de la figura b&sica (1= cfrculo,
elipse, rectingulo, rombo, trif&ngulo).
A = 4drea de proyeccién.

¢1 = factor del grado de desviacién de las figuras definidas
en dc1rt Pre¢ ¢rr’ PEL’ ®RO"

Posteriormente para caracterizar los factores de forma de las
partficulas, los Indices y factores del grado de desviacifn de
las figuras bisicas, se clasificaron en cuatro grupos definidos
como: £{(1), £(2), £(3), £(4) y que estln identificados en la
figura 39a y 39b.

El 1ter. factor f£(1), fué correlacionado con la circularidad uti
lizando (wRH, WRL’ wHF’ WRF) y la elongaci6n utilizando 2 y CAR
y un coeficiente de variacién.

El 20. factor £(2), fué correlacionado con el grado de desvia-
cifn de la elipse (oEL) y el rombo (¢R°).
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El 3o0. factor f£(3), fud correlacionado con el factor de rugosi-
dad de la superficie con wFL'

El 4o. factor f£(4), fué correlacionado con el grado de desvia-—
c16n del tri&ngulo is8sceles (en el lado (+) con bppe ¥ €1 lado
(=) con dpps dpin ¥ byp-
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Figura 39a, G;ﬁfica de las proyecciones en la regi6n-de los
factores caracterfsticos £{1). y £(2)..

Figura 39b. Gré&fica de las proyecciones en la regi6n de los
factores caracteristicos £(3) 'y £{4).
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Finalmente se encontraron cuatro factores de fprma;caféctéris:j
ticos de las partfculas y fueron: E R

a) Elongacién {desviacién del circulo) )
b) Rugosidad global (desviacifn de la elipse)
c) Rugosidad de la superficie {desviacién del‘:tiéngulb
d) vy Angularidad. Cl

III.s.2 Ciertos efectos del tamafio de la particula Y. dist
cién del tamafio se han reportado en lo siguiente:

En m&todos de produccién:

Dunkley y Palmer‘aO) en trabajos llevados a cabo en polvos de
bronce atomizado por agua, los resultados experimentales obteni
dos para la distribucién del tamafio de particula y con una muy
baja relaciSn agua/metal, indican que el tamafio de particula
disminuye con el incremento del flufdo atomizante (agua), asg
mismo cuando es el caso de atomizacifén con gas.

En propiedades ffsicas:

otro estudio(gs) en polvos de bronce: con polvo de Cu puro,
grado electrolitico y con estafio (Sn) de alta pureza (Sn >
99,95%), utilizados en la manufactura de filtros, refiere: es
importante un cerrado control sobre la distribucién del tamafio
de particula con una limitada presencia de distintos tamahos de
particula (mds grandes o mis pequeiias).

Los efectos del tamafio de particula en las propiedades fisicas
de la densidad aparente, fluidez y compresibilidad son descri-
tos mas adelante en los temas referidos a estas propiedades.
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En compactacibn:

Radomysel'skii y et a1‘94) de su estudié con’ polvos. de lat6n
ai ser compactados en frfo, sus resultados indican que la com-
pactabilidad es alta cuando se incrementa el tamafio de particu-
la, en compactos de partfculas finas se encontr$ una menor com-
pactabilidad o compresibilidad.

En el sinterizado:

Dessiex y et al( ) estudiaron la sinterizacifén de polvos de
Fe con Ni a _ 1400°C, por. la distribucibn del tamafio de particu
la se present6 un fuerte efecto Kirkendall, debido a la gran mo
vilidad del Fe. Kim y F:oes(ls) al estudiar un polvo aleado
de Al-9Fe-7Ce-0.4W atomizado, se observa que la rdpidez de soli
dificacién y la microestructura, varfan ampliamente dependiendo
de la distribuci6n de tamafio y de la propia partfcula, obtenién
dose también una oscilacién en los valores de dureza.

Por otro lado, Kulkarni(la) en trabajos llevados a cabo con
polvos de acero de alta velocidad M-2, T-15 atomizados y reco
cidos, luego compactados y sinterizados al vacfo, llevandose a
cabo la sinterizaci6én; con fracciones de polvo grueso, obtenién
dose grandes poros que dificultan el cierre de &stos en el sin-
terizado, por otro lado sinterizados llevados a cabo con frac-
ciones de polvo fino (malla-400), se alcanz6 una total densifi
cacibn en el sinterizado.

En las propiedades del producto sinterizado:

En un estudio sobre sinterizados de polvo de latcn(QA), las
muestras sinterizadas con polvos finos; las propiedades mec&ni-
cas tienden a ser altas y en las muestras sinterizadas con pol-
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vos de particulas gruesas se presenta una relacidn inVersa,llas;:A
propiedades mecdnicas disminuyen (resistencia a la tensién y:
ductilidad). : .

En otro estudio, H.C. Neubing(ga) reporta que la resistencia
al corte en los filtros sinterizados de bronce, es inversamente
proporcional al tamafio de la partfcula, finalmente un estudio(48)
refiere sobre una dependencia de la resistencia del sinterizado
sobre el tamafio medio de partfcula de Cu y Al de forma esférica
a una densidad fraccional de 0.3, tanto para el Cu y el Al, la
resistencia es inversamente proporcional a el tamafio medio de
particula, esta relacifén se observa en figura 40. Similares
resultados han sido reportados para polvos de Fe(

T 1777
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. Figura 40. Dependencia de la resistencia del sinterizado sobre
el tamafioc medioc de partfcula para Cu y Al esférico,
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IXI.5.4 La forma de partficula, generalmente manifiesta una
dependencia de los métodos de produccibn, segfin algunos estu-
dios que son descritos a continuaciép:

Hohmann y Biekehar(97) describen al método de atomizacibn por
gas inherte, como un mé&todo adecuado para la produccién de pol-
vos metilicos de alta calidad, obteniéndose una forma de partf
cula uniformemente esférica. En polves de acero R6M5 atomiza-
dos por agua con presiones mayores de 5 MPa, Sanin y
Nichiporenko encuentran que: si se incrementaba la r&pidez
del flujo del agua es promovida una forma de partifcula no-esfé-
rica, ademis se observ6 que las partfculas aproximadamente 100
um de tamafio son de forma no esférica, bajo presiones de agua
de 11 MPa., y que las partfculas de 50 um en tamafio, serdn no
esféricas bajo presiones de 16 MPa. De los resultados se deri-
v8 una cierta dependencia y fué que la obtencién de partfculas
de forma irregular estd dada dentro de un intervalo de presio-
nes de 10 a 16 MPa.

Otros estudios en el crecimiento y estructura de Cu depositado
durante su electrodepositacién en solucifn de sulfato, bajo unas
condiciones de potencial estitico de electr6lisis, los resulta-
dos de Murashova y et al(4 ! muestran que el tamano y forma de
las dendritas pricticamente no cambian durante el perfodo de
electrblisis.

En otro estudio, Flis y et a1(90) reportan que, polvos de Nb
ohtenidos por el método de Hidrogenacibn-Deshidrogenacibn las
partfculas presentan una forma fragmentaria.
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III.5.5 .Ciertos efectos de la forma de la particula
portado en lo siguiente:-

En propiedades fisicas.
Los efectos de la forma de la particula ‘en las:propiedades £181
cas de la densidad aparente y fluldez,,son,descritos mas ‘adelan
te en los temas referidos a estas propiedades.

En compactacién.
En unos resultados reportados sobre la compactacifn de polvos
de Cu electrolftico y Cu reducido, desde una presibn cero hasta

1650 MPa, Paramanand y Ramakrishnan(49)

resumieron que: la
contribucibn de la forma de la partfcula a los procesos de com-
pactacifn y expulsibn del compacto fuera del dade o molde, pare

ce ser m8s dominante que el tamafio de la partIcula.

En el sinterizado.

Los. efectos de la forma de la partfcula son descritos mds ade-
lante en la caracterizaci®n del &drea de superficie especifica
de la partfcula.

En el producto en verde y/o sinterizado.

Kaptsevich y et al encuentran ciertos efectos de la forma
de la partfcula en polvos de bronce obtenidos por atomizacifén
por agua, los resultados mostraron que la forma de la partfcu-
la afecta el grado de porosidad y a la superficie especifica de
los compactos porosos, resultados similares se obtuvieron en

compactados de polvos de bronce esférico(IOO)

y ademds se en-~
contrS que la porosidad por consecuencia afecta las caracteris-

ticas de filtrado y capilaridad del producto poroso P/M.
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III.6 DENSIDAD APARENTE

La densidad aparente de un polvo metilico tiene importancia en
las caracterfsticas del volumen que ocupe, asf como también en
las propiedades del volumen del producto final P/M.

La densidad aparente se ha definido como: El peso de una uni-
dad de volumen del polvo, usualmente expresadc en gr/cm3 y es
determinada por un método espec!ficc(l).

Un método estandarizado para determinar la densidad aparente de
un polvo met8lico con fluidez libre se encuentra en: ANSI/ASTM
B212(101), otros métodos se encuentran en ANSI/ASTM 8417(102),
ANSI/ASTM Baz9 103 y para la determinacién de la densidad des-
pués de ser vibrado el polvo en ANSI/ASTM B527(104). Un apara-
to para medir la densidad aparente es ilustrado en apé&ndice B.

III.6.1 Los factores que afectan y determinan la densidad apa
rente en un polvo metilico son:

a) Tamafio de particula

b} Distribucién de tamafio

c) Forma de partfcula

d) Tipo de polvo metélico y mezclas
e) Adicién de lubricante al polvo

£) Fricecifn entre particulas

A continuacibn se describen brevemente estos factores.
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IIXr.6.1 a) Tamaio de partfcula.

La densidad aparente decrece, cuando decrece el tamafio de parti
cula (en casos cuando el tamafio de partfcula es menor a 20 um).

Esto no sucede con ciertos polves esféricos como algunos inoxi-
dables, tampoco se presenta este caso en polvos de Fe carbonilo
con tamafios de partfculas pequeilas, porgue son de alta densidad,

en tabla 6, se describen otros casos(s).

Tabla 6. Densidad aparente de varios tamafos de pa:t!dula en
varios polvos. e

Average Particle Dianicter A prarcat el

Muterial (nsicrang)™ X (gjec)
Aluminan, -
atuinizel 5.8
6.8
5.5
7.0
1.0
607% ubove 444 (4335 1esh)
Nichet 7595 uliove 4 (325 mesh)
viched, &
curbunyl
precipilation
carhony! iz
carlunyl
lution
Lution
precipitiution

Tuugstents
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Continta -(Tabla 6)

Stafulens Stee), 7
atomizid, spliericult =325 mush
=270+ 325 mesh
—200 - 270 snesh
=150 4 200 mesh
=100 + 150 mesh
Trun® ¢
reducal 6
catluny! 7
neduced 51
dectrulytic 53
electrolytic 63
ruluesl 66
dectrolytic n

3 fue size fractions. i
< Ut bask- ot Metul

o from Iisher subesivve sizee Tor single viuloes and screes

w from datu for conunercial *powders in: A I8 Puste:
Powders, Neinhotd, N.Y., 1966,

ot o [ TL [luustier, Siubove reference, 1 16-17,

III.6.1 b) Distribucibn del tamafio de partfcula.

Adicionando o distribuyendo partfculas finas a una distribucién

de partfculas gruesas, se modifica la densidad aparente del pol

vo,aa continuacién se ejemplifica esta situaci6én en la figura
(8)

41 .
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 APPARENT | DENSITY-o~

0
WEIGHT PERCENT FINE PARTWLESIO

Figura 41. 1Ilustracién esquemdtica de cuatro posibles efectos

sobre la densidad aparente por adicitn de partfcu-
las finas a particulas gruesas. .

Los numeros en la figura se interpretan como sigue:

(1}

(2)

(3)

(4)

Adiciones de particula fina de mayor densidad que las par-
tfculas gruesas, llenando m&s efectivamente los espacios
entre partfculas.

Adicibn de particulas finas de mayor densidad, pero des-
pués de un porcentaje critico de adici6n, decrece la den-
sidad aparente, por el efecto de puenteo, © sea una mayor
adicifn puede provocar obstrucciones a llenar espacios, re
sultando mds espacios o huecos mayores entre particulas.

Adicib6n de polvo fino de menor densidad que el polvo grue-
so.

Adicidén de polvo fino de muy baja densidad y un gran efec-
to de puenteo,
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Wang y Zhang(lus) estudiaron polvos‘de bronce atomizado, con
adiciones de partfculas finas (malla -325 +400), obteniéndose
dengidades 6ptimas,

Por otro lado, se reporta un estudio llevado a caboe por Itoh y
et al(loﬁ) sobre el efecto de la distribucifn de tamafio de par

ticula sobre la densidad aparente.

Por simulacifn en computadora, se estudié el efecto de la densi
dad aparente de una mezcla de dos polvos con diferente distribu
cibn de tamafio Rosin-Rammler modificado.

La densidad aparente fué relacionada a el pardmetro m (distribu
cibn constante) de la funcibén distribucifn Rosin-Rammler modifi
cada. En polvos con una distribuci6n de tamafio Rosin-Rammler
modificada; la densidad aparente decrece con incremento en el
pardmetro m.

III.6.1 c) Forma de partifcula.

La densidad aparente (o fraccién de volumen) de un polvo esta
en funcib6n de la forma de la particula(l07). Guo y et 31(89)
mencionan que la densidad aparente decrece como el factor de la
no-redondez de la partfcula se incrementa, en otras palabras,
cuando la particula se desvia de la esfericidad a formas redon-

deadas, irregulares, rugosas, etc.

Ademds propusieron las sigulentes ecuaciones (en modelos de par
tfculas) para determinar la densidad aparente y la relacién
Hausner con respecto a la no-redondez de la particula.
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De una simplé relaqidn de la forma:
P (propiedad del volumen) = P (ideal) + KE (desviacifn)- =7

Donde: .

P = (propiedad como flqldez, densidad, eté.);;.

P (ideal) = Propiedad o valor para esferas pgffectas

P (desviaci6r) = Desviaci6n del estado ideal’s’
cibén por el efecto de la formade ‘la partic
la. e

K = constante de proporcionalidad.

De ec. (1) se propone:

L L
VE =:0.64 - K1 RD CN RD CT

k, K, REEOIREE
H,R. = 1 + Kz RD CN RD CT “ies &C. (3)?,

bonde:
en ec. (3}, se introdujo el valor 1 porque fisicamente la rela-
cién Hausner es mayor que 1.

vE€ = Densidad aparente (fraccifn de volumen).

RD CN = No-redondez de la seccifn transversal de la particula.

RD CT = ©No-redondez, vista longitudinal de la particula.

0.64 = Fraccién de volumen de partfcula esférica ideal sin
friccién.

H.R, = Relacifn Hausner

K(1,2) = Constante de proporcionalidad

K(3,4) = Constante que puede indicar la extensifn de interac-

cién de particulas que ocurren durante el proceso,
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Resolviendo ec.- (2) Y ec. (3) se obtiene:

384 0.149 E (4)

vEi= 064-0446RDCN RDC esve @C,

H.R.=1+1269RDC

0.834 m cd- 9 vee. ec, (5)

Los datos de RD C y RD CT' se encuentran en tabla 5, en pagina
. 75. . Con los cuales, se determinaron valeores de densidad aparen
te'y relaci6n Hausner como son mostrados a continuacidn(ag) en

“Tabla 7 y 8.

Tabla 7. Valores experimentales y calculados de la fraccifn de
volumen (densidad aparente).

Prefix i 3 Caleulsted value
value from eqn. ¢
CRL1 0.6392 0.6174
PTN1 0.5955 0.6130
HXN1 0.5944 Y 06131
SQR1 0.5856 0.5960
TRI1 0.5538 0.6754
CRL2 0.6272 0.6097
PTN2 0.5833 0.6038
HXN2 0.5784 0.6043
SQR2 0.5673 0.5806
TRI2 0.5504 0.5683
CRL3 0.6182 0.6061
PTN3 0.5727 0.5994
HXN3 0.5527 0.5995
SQR3 0.5693 0.5739
TRI3 0.5235 0.5567

Mean error 4.02x 1072
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Tabla 8. Valores experimentales y calculados de la relacién

Hausner.

Prefix Vg ™ H.R.= TV,/Vy Calculated
value from
eQqn.S

CRL1 0.6392 0.7030 1.100 1.064

PTN1 0.5955 0.6618 1.111 1.077

HXN1 0.5944 0.6568 1105 1.076

SQR1 0.5850 0.6873 1.176 1125

TRII 0.5538 0.6348 1.146 1.1B4

CRL2 0.6272 0.6744 1.075 1.086

PTN2 0.5833 0.6393 1.096 1.103

HXN2 0.5784 0.6450 1.108 1.102

SQR2 0.5673 0.6450 1137 1.169

TRI12 0.5504 0.6352 1.154 1.204

CRL3 0.6182 0.6704 1.084 1.096

PTN3 05727 0.6433 1.123 1.115

HXN3 0.5628 0.6039 1.093 1.115

SQR3 0.5693 0.6708 1.173 1.188

TRI3 0.5242 0.6202 1.183 . 1.237

Mean error 2,74 x107?

III.6.1 - d) Tipo de polvo metilico

Polvos metdlicos obtenidos por diferentes métodos de produccidn
de un mismo elemento, pueden presentar diferentes caracterfsti-

cas en densidad aparente y en otros carscteres, ver tabla 9 a
concinuaci6n(
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. Tabla 9. 'Especificaciones de polvos de Fierro.

Apparent Tapped flow Surface
N Manufactering density, denuity, e, arca,
method Mam~? Mgm** yWg miig?

'A,Sscul.:.n Atomized Jas 406 348 l'l-z
SC 10026 Sponge 2636 372, 404 27 .
‘WPL 200 Atoemired 2508 340 456 27
100 P Resduced 2413 32 450 32

IIX.6.1 e) Adicién de lubricante.

Lubricantes con diferentes caracterfsticas pueden obtener valo-
res diferentes en densidad aparente en un mismo polvo met3ilico,
la densidad aparente se modifica variando la relacifén polvo me
t81§8?;lubricante, esto es variando el contenido de lubrican-
te :

Se han reportado varias mezclas con cinco diferentes lubrican-~
tes en un polvo de Fierro (Hoganis ASC 100.29)(50), los lubri-~
cantes usados en orden de tamafio de grueso a fino fueron:

Estearato de: Na, Al, Mg, Zn, Ca. El contenido de lubricante
se vari6 de 0, 0.5, 1.0, 1.5 y 2.0% en peso, determinindose la
densidad aparente en cada mezcla, ver figura 42.
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Figura 42. Variacién de la densidad aparente en las mezclas
estearato~polvo H&gands 100.29.

IITI.6.1 £} Friccibn entre partlculas(loa)

La densidad aparente de un polvo metdlico decrece con incremen-—
to de la fricci6n entre particulas.

Ahora bien, la relacién Hausner (H.R) se define como la rela-
cién entre la densidad tap (D,) (que es la densidad de un polvo
después de sexr vibrade un nfimero de veces) y la densidad apa-
rente (Da). Esta relacifn H.R.= Dt/Da refleja la friccibn en
un polvo, la relacién se incrementa con incremento de la fric-
cifn, este es un fndice empirico propuesto por Hausner.

En un polvo conteniendo lubricante, la densidad aparente es el
resultado de una reduccibén en la friccifén entre partfculas.
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111.6.2 Otros efectos de la densidad aparente reportados so-
bre el producto sinterizado:

La densidad aparente tiene efecto en los procesos de compacta-
cibn, Moon y Lee(log) investigaron la dependencia de algunas
Vpropiedades de un sinterizado, sobre la densidad aparente ini-
cial de compactos verdes de polvo de Cu, encontraron que la re-
sistencia a la fractura se incrementa con incremento de la den-
sidad aparente, mientras la resistividad elé&ctrica disminuye.

III.7 FLUIDEZ

La fluidez, es una propiedad importante del polvo, que es reque
rida para el manejo de polvos, mezclas y en la produccién de
grandes cantidades de piezas que requieren de una buena rdpi-
dez del flujo del polvo para el llenado de los moldes(loa)

Las caracteristicas de fluidez de los polvos metdlicos juegan
un papel muy importante en los procesos de la metalurgia de pol-
vos y esta influenciada principalmente por las caracterfsticas

de los polvos(IIO).

La fluidez se ha definido como: el tiempo requerido para
que una muestra de polve de peso estandarizado fluya a través
de un orificio de un instrumento estdndar de acuerdo a un pro-

t

minar la fluidez se encuentra en ANSI/ASTM B213

cedimiento especificado Un método estandarizado para deter

(111)
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1r1.7.1 Los factores que afectan y determxnan la fluldez en
un polvo sons

1. Friccién entre partfculas
2. Témaﬁo de particula

3. bistribucién de tamafio
.4. Forma de particula .
S. . Propiedades de la superficxe de la part[cula
6. Fuerzas magnéticas o de Van ‘der: Waals:
7. Cohesividad

8. Lubricantes, aditivos

9. Temperatura, humedad

10. Densidad aparente, relacién Hausner R i
11. Gases absorbidos. SR

A continuaci6n se describen brevemente estos. factores.

IIr.7.1 1. Friccién entre partfculas

Es la oposicibn que presentan las partficulas a que otras fluyan
libremente por contacto directo o indirecto(llz).

Los factores enumerados antes mencionados {(del 2 al 11} afectan
la friccién entre particulas(loa).

Por otro lado, Ficher(lla) reporta aplicaciones de energfa vi-
bracional para reducir 1la friccibn entre partfculas.
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I1r.7.1 2. Tamafio de la partfcula

En polvos de bronce atomizados (6-6—3)(105), se estudié la in-
fluencia de un tamafio de partfcula en fluidez. Encontrando lo
siguiente: incrementando los tamafios de partfcula gruesa, fué
mayor la fluidez.

Ficher y Coleman(ll3)

, estudiaron la friccifn entre particulas
en polvos de bronce (con tamafios de 20-600 ym) de forma esféri-
ca, de baja densidad y de forma irregular. Encuentran que hay
un incremento de la fricecifn en las partfculas finas, debido a

una mayor &rea de contacto.

III.7.1 3. Distribucién de tamafio

Por adicién o mezclas de polvos met8licos, Matei y Hausner(lxa),
investigaron la relacifn entre fluidez y mezcla, en polvos de
Fe y Cu electrolitico, usando un flujSmetro Hall.

Hicieron mezclas en polvos de Fe, adicionindole desde 5% de Cu
hasta 50% de Cu. La fluidez disminuyé cuando aumentaba el % de
Cu, el comportamiento de la relacibn entre la fluidez y las mez
clas de polvos metilicos esta indicado y atribufdo a la fric-
cién entre particulas.
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III.7.1 4., Forma de la partfcula

Por sus  resultados experimentales A. Guo(sg), en modelos de
partfculas, determiné que las variaciones en la forma de la par

tfcula tienen efectos marcados sobre la fluldez.

Al alejarse mds la forma de la partfcula de la esfericidad (es-
fera = partfcula ideal), por efecto del factor de la no-redondez
disminuye la fluidez en un polvo.

III.7.1 5. Propiedades de la superficie de la partfcula.

Al incrementarse la angularidad y un mayor entrelazamiento a mi
croescala por las condiciones de la superficie, daba como resul
tado un incremento en la friccién entre partfculas, esto se ob-
sexrvé en estudios realizados con: polvos de bronce esférico,
de baja densidad y de forma irregular, también con polvos de Fe
reducido y atomizado y ademds con polvos de Al en forma de ho-
juelas 3).

III.7.1 6 y 7. Fuerzas magnéticas o Van der Waals y Cohesi-
vidad(lOB)

La cohesifn en una masa de polvo es relacionada con la energfa
de superficie de las particulas, con fuerzas electrostiticas o
fuerzas de London-Van der Waals.
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Tambié&n la cohesividad de un polvo. es una funcifn de la forma,
tamafio de la partfcula, etc. Ademis la cohesifn es relacionada
a fuerzas friccionales.debidas a la forma de partfcula, tales
como el intercontacto ff{sico ocasionado por ellas mismas, ciexr-
tos polvos por una alta cohesifn tienden a formar agregados y
el incrementarse la cohesifn, la fluidez es retardada.

III.7.1 8 y 9. Lubricantes y temperatura

D. Yarton( 107)

, estudi6 el efecto de las diferentes caracterfs-
ticas de lubricantes y la variacibn de temperatura en la flui-
dez de polvos de Cobre atomizado, en un tamafio de malla ~150

© 4200, siendo principalmente los siguientes:

a) Polvos cubiertos con una monocapa (de 6 a 23 x 10-4 %) de

lubricante {de la serie de &cidos grasos de: butfrico, he-
x6ico, octanbico, dec6ico, laGrico, mirf{stico, palmftico,
ested&rico, behénico. La monocapa promedio fué medida por
la técnica de evaporacién repetida.

b} Polvos cubiertos con 10 monccapas (de 6 a 23 x 10-3 %) de
lubricante, representada por una pelfcula de mfiltiples ca-
pas.

Los efectos de la fluidez por el lubricante y la temperatura,
se muestran en la figura 43a y 43b a contilnuacibn.
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IIr.7.1 9 y 11, Humedad y gases absorbidos.
Mateil y et al(114), estudiaron la fluidez en algunos polvos me-
tdlicos y cer&micos gque requieren un intervalo usual de humedad
de 30-70% en polvos de Cu, W, a—A1203 y Y—Alzoa. La ausencia
de fluidez se observ6é con la disminuci&n de la humedad relativa
menores al 30%.

Sin embargo para polvos metilicos o cerimicos, la humedad es un
factor adverso a la fluidez.

Se ha observado en polvos de Cobre, que &stos llegan a tener
una acelerada oxidacién por gases absorbidos en un cambiador de

humedad (46)

I1I11.7.1 10. Densidad aparente y relacifén Hausner

Los efectos ocasionados por la friccifn entre partfculas en la
densidad aparente y relacifn Hausner son también reflejados en
la fluidez (108

Ixr.7.2 DEPENDENCIA DE LA FLUIDEZ DE UN POLVO METALICO CON
OTROS FACTORES

Existen otros factores que también afectan a la fluidez y son:

a) El peso de la muestra {polvo a fluir)(IIZ).



b) el orificio de desca;ga(ag)(IIZ) Yy

c) . -Los efectos de pared y &ngulo de inclinacién del embudo(ag).

Tahbién Kumagai y Okuda(llﬁ), estudiaron la fluidez de un funden

te para soldadura por arco sumergido, utilizande como fundente
éiOZ—CaO—MgO, con un tamafio de grano medio del polvo-fundente
de 1.880 a 0.089 mm; embudos cbnicos de 60°, con orificios de
descarga de 4 a 12 mm. de didmetro.

Los resultados obtenidos indican que la fluidez alcanz6 valores
miximos en tamano de grano medio de 1.115 a 0.126 mm, indepen-—
dientemente del diimetro del orificio, ademis se establecib una
relacién de fluidez con respecto al tamafio de partfcula y el
difmetro del orificio.

Ramakrishnan y et altllo)

, en su trabajo determinaron que la
fluidez de los polvos esta influenciada también por: el reci-
piente o contenedor de pared y su disefio, por la carga del peso
del polvo y por los flujbmetros de diferente difmetro de orifi-
cio, con diferente ingulo de cono.

En sus estudios con polvos de Cobre atomizado en gas, reducidos
y electrolfticos {de varias fracciones de mallas), encontr&ndo-
se gue el perfodo de fluidez:

a} Se incrementf linealmente con incremento de la carga del pe
so del polvo.

b) ¥ que decrece exponencialmente con incremento del didmetro
del orificio.
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I11.7.3 - MEDICION DE LA FRICCION ENTRE PARTICULAS

La propiedad de fluidez es generado por un esfuerzo de corte,
en un flujo gravitacicnal el esfuerzo es proporcional a el peso
de carga‘l! :

Para la medicién de la friccibn entre partfculas, Adeniyi y
Mukherjee(lua), la determinaron, obteniendo el coeficiente de
friccién con un aparato el cual mide la capacidad de carga tor-
cional de polvos sin compactar, los resultados se encuentran en

tabla 10.

Para determinar el coeficiente de fricci6én, se basaron en la
ecuacifn lineal de Coulomb, para la resistencia al corte de par
tfculas finas, y &sta es:

T =0y tang ¢ + C c... 8C, (1)
Donde:
T = Esfuerzo de corte
g = Esfuerzo normal (en la columna del polvo).
C = Resistencia al corte torcional debido a las fuerzas cchesi

vas en las partfculas del polvo.
tang ¢ = Coeficiente promedio de friccibn entre particulas.

C = (También depende de la friccibn entre partfculas {(debido a

la propia carga de la columna del polvo y fuerzas cohesi-
vas).

En la figura 44, se muestra la ley lineal predicha, el coeficien
te de friccibn tang ¢ es determinada dentro del alcance de la
grifica, el componente de cohesividad es determinado por inter-
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cepcién del. eje esfuerzo de co te.con'el eje (cero) de esfuerzo'f
no:ma.l, la figura e muestra a contin aciﬁn. ;

¥+ Fiction compon

A [ Naemal Sirers, g, e

Figura 44. Una representaci&n esquemdtica de la ecuacibn de
) Coulomb modificada. Tang ¢ es definida como el coe
ficiente de friccién, C es el componente cohesivo
de la friccién y C cot ¢ es definido como el es-
fuerzo inicial.



Tabla 10. Determinacibén de los coeficientes de friccifn para varios polvos,
usando un aparato de torsifn. La relacibn Hausner y &ngulo de re-
poso también fueron determinados, sus resultados se muestran para

comparacifn.
Material . Mesh size Coeflicient of friction .
Present method Angle of Hausner
(tan ¢) tepose - ratio
Iron ~100;+325 1.15 0.80 1.22
Anncaled, (electeolytic) ; Y
Cobalt —200; +32§ 114 . 1080 o119
Stainless steel ~100;+325 111, : . 0
(spherical) -
Cobalt —200; +250 104
Copper (unoxidized) —100;+325 0.54 P
Copper (oxidized) —250; 4325 0,735
Copper (oxidized) —100; +325 0.66°
Cenospheres ~100; +400 046
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117,7,3.1 )" DETERMINACION DE UN COEFICIENTE DE FLUIDEZ EN POL-
- vos MeraLicos (112)1331)

El:perfodo de fluidez es directamente proporcional al peso .de
la muestra y este es inversamente proporcional a la. enésima PO
tencia del radio (radio)” del orificio de descarga, obtenién-
dose la siguiente ecuacibn:

t = 22 : ‘v @Ca (1)

De ec. (1), otros invest;gadoresfpropusieron un!coeiidignt
£luidez que se describe a continuacién: - -

De ec. (1):

Donde:
t = Perfodo de fluidez en segundos
radio de orificio en mm.

peso de la muestra en gramos
= coeficiente de fluidez
= ‘constante

SR E N
i

Los valores de la constante n, variaban dependiendo del material
en donde se realizaban las pruebas, como por ej: pruebas con
fertilizantes dieron un valor de n= 2,51, pruebas con arena die-
ron n= 2,63, en polvos met8licos; scbre un rango de finura, ti-
po de material y densidad, se encontraron valores de n entre
2.46 y 2.79, dando un valor promedio de 2.54.



A la conclusifn que se llegd es que el coeficiente de fluidez
es un indicador del comportamiento del flujo de un polvo, asf,
un coeficiente de fluidez aproximado a un valor de 1.1, puede
considerarse que el polvo tiene una excelente fluidez y un coe-
ficiente de fluidez aproximado a un~valor de 2.0, puede conside
rarse que el polvo tiene una pobre fluidez.

IIX.7.4 Para finalizar la caracterizacién de la densidad apa-
rente y la fluidez se muestra en tabla 11, unos efectos en las

caracterfsticas mencionadas al variar la distribucién de tama-
fios en polvos de bronce atomizados en gas, la tabla se muestra

a continuacién.



Tabla 11. Efecto en la densidad aparente y fluidez al varfar la distribucién

de tamafio de partficula, en polvos de bronce atomizados por gas

(48)*

Densidad

. Malla Fluidez
! . aparente
~100/+150 -150/+200 -200/+325 -325 | {gr./cn3) (5eg/50 gr.)
0.6 4.9 25.3 69.2 3.19 34
1.2 8.4 12857 $60.9 3.21 32.1
1.4 9.0 32,61 57.0 3.23
2.1 10.7 33.5° 53.8 13526
5.0 14.7 30.9: ‘ 3L
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III.8 AREA DE SUPERFICIE ESPECIFICA

Una definicién que se ha considerado como la mis adecuada es:

El 8rea de superficie de un gramo de polvo, expresado en centi-

metros cuadrados(l).

La superficie especffica puede caracterizar estructuras de volu

men de compactos porosos de polvos y también en las particu-
(117)

las

El &rea de superficie especffica de una partfcula estari in-
fluenciada por las siguientes relaciones:

Poro interno/Limite del s8lido (partfcula) ..eeeeeses (SP)‘“

Espacilo externo/Limite del s6lido (partficula) ....... (S

El &rea de superficie especffica total de un volumen porosé es-
tari dado por la suma de la superficie interna de los’ poros y
la superficie externa de los espacios, asfi que: ;

ST = SP + sE eess @ (1)

En cambio un volumen denso estard solo determinado por la su-
perficie externa.

En la figura 45a y 45b se muestra la diferencia del &rea de su-
perficle entre dos partfculas, debido a una distinta morfologfa
de la superficie, las figuras se muestran a continuacién.
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Figura 45a. Polvo de Nfquel tipo 123, tiene un Srea de super- -
ficie de 0.4 mz/gt. medida por (BET), el tamafio de
partfcula es de 3-7 um de di&metro
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Figura 45b. Polvo de NIquel tipo 42P, tienc un &rea de superfi
cie de 0.15 m /gr. con un tamafo de particula
Fisher de 8-9 ym. y de forma esférlca(lla).
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A medida que decrece el tamafio de partfcula. se. incrementa la re o
lacifn &rea de supe:ficie a vclumen, asi( 3): : :

= &rea de’'superficie
Tamafio de part!cula = f(—m&———)

IITr.B.1 Unos estudios reportados,sobre la relacifn que se tie

" ‘ne entre el Srea de superficie y el sinterizado.

German y Lathrop(llg)

estudiaron el crecimiento de cuello duran
te la difusibén de superficie en el sinterizado, usando una simu
lacién del proceso por computadora, el estudio fué basado sobre
la relacibn: Transporte de masa, parimetros morfolSgicos de ta

mafio de cuello y drea de superficie especifica.

Encontrando que el crecimiento de cuello vari6 de acuerdo a su
tamafio; asf que la reduccifn en &rea de superficie fu& depen-
diente del tamafio de cuello y densidad aparente del polvo.

Achari y Ramachander(lzo),

realizaron un estudio sobre mecanis-
mos de difusién en sinterizado por medicifn de la contraccifn

dimensional.

La reducci6n del &rea de superficle es relacionada a la contrac
¢16n dimensional, lo cual ayuda a comprender clertos mecanismos
a diferentes temperaturas.
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III.g.2 METODOS PARA LA DETERMINACION DEL AREA DE SUPERFICIE

Un método ampliamente usado, es el BET (Brunauer-Emmet-Teller)
basado en la determinacién de la cantidad de gas que es absor-
bida sobre la superficie de un polvo(IZI)(Ba)(lzz)

En tabla 12 se detallan otros métodos para determinar la super-—
ficie especifica, en la cual, la permeabilidad (D_) es dada por
el producto de los datos de medicifn directos (Y) y una constan

te instrumental (C), asi(117

Y la permeabilidad es relacionada al &rea de superficie, tam-
bién esta tabla contiene el &rea de superficie de una muestra
esténdar determinada por este método; un polvo de vidrio com-
puesto de partfculas esféricas de 0.5 a 50 um. de di&metro pre-

parado por el procesc Milley-Wagner 3

el &rea de superficie
de este estindar calculado de la distribucién de tamaiio de gra-
no fué de 165 m2/kg., la tabla 12 se muestra en la p&gina 115.
Por otro lado, Chernukhin y Oleksenko(lzq) sugirieron un méto
do para determinar la superficie especffica por nitruracibn en

polvos de titanio.

Consiste en colocar la muestra a estudiar con uno de superficie
especifica conocida en un medio de Nitr6geno a alta temperatu-
ra y entonces su ganancia en peso es comparado. La ganancia es
pecifica en peso es estudiado por su efecto sobre las condicio-
nes nitrurantes.
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3

Cy = 107 mm/m.
co,,cp,fﬁ ,”cc, cﬁ = Constantes de la presién (meéidé.de_réfe-
: rencia).
h,. h Altura del lfquido en el medidor Blaine;
b= Lectura en el medidor de flujo
Ahp,= Lectura sobre la presién diferencial = '”t"f”
L = Espesor de la capa de la muestra
Q= Volumen de gas que ha pasado
q Ripidez de flujo (del gas)
t = Tiempo del flujo del gas

III.9 CARACTERIZACION QUIMICA DE LA SUPERFICIE

Las propledades mecdnicas y quimicas de un material P/M son de-
terminadas en gran medida por la composicifn quimica de la su-
perficie e influenciada también por su morfologfia de los polvos
met&licos.

For lo cual es importante conocer la composicifn de la superfi-
cie de los productos de la reaccifn que son capaces de contro-
lar las propiedades mecé&nicas de los materiales P/M.

La atencién ha sido enfocada a los estados de superficie forma-
dos tanto en los métodos de produccién como durante la compacta
cién.

La importancia del an8lisis de superficie antes descrita, esta
comprendida en una investigacifn realizada por Olefjord y
Nyborg 125), en la gue estudiaron las reacciones de superficie
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y'fenémenos de segregacibén en polvos de acero inoxidable ferrf-
tico (Fe-25 Cr), por el método de espectroscopfa electrSnica pa
ra an&8lisis qufmico (ESCA) y por espectroscopfa Auger.

Los resultados que encontraron indican que:; en la atomizacibn
por gas, se forman partfculas de 6xido y carbonitruros sobre la
superficie, los Gxidos formados consisten de Cr203, Mno y 5102,
cubriendo el 70% de la superficie y su espesor promedio de 15
nm., el carbonitruro (de Cromo) también es formado durante el
enfrfamiento del polvo.

Los carburos y nitruros ocurren como carbonitruros, estas patt£
culas son gruesas de 3-100 nm m&s que las partfculas de &xido y
cubren un 15% de la superficie.

Durante el manejo del polvo (en el aire a temperatura ambiente)
se forma una capa de 6xido de Fe de 3 nm de espesor y esta se
forma entre el 6xido y los islotes de carbonitrurc. El1 60% del
contenido total de oxfgeno (150 ppm) es contenido en la superfi
cie del 6xido.

En la tabla 12, se muestran los tipos de 6xidos presentes en la
superficie de los polvos, asf como también se muestra una foto
de la superficle de la partfcula en figura 46, y ademfs una se-
rie de grificas que muestran los resultados de los distintos
an8lisis efectuados (Auger y ESCA) en fiquras 47, 48a y 48b.
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Tabla 12. 'Oxidos presentes en la superficie del polvo.

Onide A, tonm pugcm™d  XP Wiy
MnO 056 135 54 s
c0,0, 16 13 52 36
Fe,0, 020 ) 32 300
5i0, oo 3 22 532

3

A, = covetage; f, w averuge thickness; p, = density; X = ozygen
content. .

NOTA: Los valores Al, representan un campo sobre una superfi-

cie sin ataque.
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Figura 46. Se muestra una foto de la superficie de la partfcu-
la que es cubierta por protuberancias formadas por
la reaccifn de productos que consisten principalmen
te de carburos y nitruros gue tomaron forma por nu-
cleacibn y crecimiento. '
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Figura 47.. Se muestra el anilisis Auger del polvo, en la cual
se tiene una relacién de: una distribucibn de ele
mentos vs. profundidad del ataque.
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Las figuras 48a, b, muestran grdficas de los anilisis quimicos

“mediante ESCA vs. profundidad de atague, de los polvos.

a)
b)
c})

Concentracién atbmica de elementos:
Intensidades de Fe y Cr {(por ataque prolongado).
La lfnea s6lida es el contenido de Cr medido,

Donde:

Fe, Cr, Mn y O.

la lineapunte

ada es el Cr esperado, el &rea entre las dos lfneas, es Cr

como carbure y nitruro.
d)

Concentraci6n atémica de C, N y Cr.
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III.9.1 Otros estudios sobre la superficie de las partfculas
se describen a continuaci6n:

Peterson y Small(73),
s8is quimico y distribucifn de tamafio de partfcula, concluyeron
en que los polvos ya compactados, pueden presentar una dramiti
ca diferencia en propiedades mecinicas, debido a la presencia

al estudiar dos polvos con idéntico andli

de impurezas entre cada partfcula, adem&s que las impurezas es-
pecificas son asociadas con la etapa de su proceso de cada tipo
de polvo.

En un estudio sobre las propiedades de un compuesto aleado.Al-
9Fe-7Ce-0.4W atomizado ‘17,
las propiedades mecinicas, se encontr6 que fué debido a la pre-
sencia de hidr&xidos residuales en la superficie de las partfcu
las, esto ocasion6 que la aleacifn resultara con una baja ducti
lidad, en pruebas mecinicas a alta temperatura la elongacién

se obtuvieron resultados bajos en

disminuy6 debido al rompimiento interno por la expansifn del
Hidr6geno, producto de la descomposicién de los hidréxidos resi
duales durante la prueba.

Otros estudios fueron llevados a cabo en polvos de Cu y Sn(IZG)
de la superficie (morfologfa) y su composicién quimica {(de las
particulas y 6xidos), utilizando té&cnicas similares (ESCA) y al
ternas como espectroscopfa de rayos X (XPS).

III.10 COMPRESIBILIDAD

Esta se define como: la habilidad de un polvo a ser formado
en un compuesto teniendo contornos de pared definida y estabi
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lidad estructural a una temperatura dada y presifn; es una me-~
dicién de la plasticidad de partfculas de polvos, la compresi-
bilidad tambi#n es referida como compactabilidad(Z).

Al ejercer presidén sobre una muestra de polvo, la densidad obte
nida es considerada como una funcifn de la presifén de compacta-
cién o alternativamente, la presién de compactacifn se toma co-

mo una medicifn de compresibilidad 7).

(128}

Gasiorek y et al establecieron una relacifn matem&tica en~

tre presi6n y densidad relativa de compactos prensados en dados.

Esta dependencia la relaclonaron a caracterfsticas de los pol-~
vos como son: densidad aparente, compresibilidad y coeficiente
de fricci6n (deslizamiento sobre las paredes del polvo con el
material del dade). La relacién fué consistente en pruebas con
polves de Cu aleado y carburo de Tungstenc y puede servir de ba
se para disefios mds precisos.

Un métode de referencia estandarizado para evaluar la compresibi
lidad esta en ANSI/ASTM B331, el método se basa en compactar
una muestra de polvo metdlico en un dado y se mide la densidad
en verde despué&s de la expulsién del compactado fuera del dado.
El polvo es compactado bajo carga axial en un dado estandariza-
do.
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IIr.10.1 Un estudio sobre compresibilidad en polvos de bron-~
ce se describe a continuaciébn:

En pruebas realizadas con polvos de bronce atomizados por gas
muestran en sus resultados obtenidos 1

Cuando la distribuci6n del tamafioc de partfcula es alrededor
del 70% de polvos f£inos, la densidad de los compactos alcanza-
r& valores m&ximos en la compresibilidad.

I1I1.10.2 Algunos de los factores que afectan la compresibili
dad son:

IIT.10.2.1 Dureza
Trudel y Gagné(lzg), mencionan que muchos polvos de acero de
baja aleacifn contienen Ni y Mo para aumentar su dureza.

A pesar de que el Ni y Mo endurecen por solucién s6lida a la
matriz de Fe, estos elementos pueden significativamente redu-
cir la compresibilidad. Se discutidé la optimizacién de estos
aleantes y el dar un tratamiento té&rmico para mejorar la com-
p;eslbilidad, para esto, se efectuaron pruebas con polvos Ato-
met 4201, 4601 de la Cfa. Quebec Metal Powders.



I11.10.2.2

Lubricante
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A partir de polvos de Fe, se obtuvieron compactos, cada uno con
diferente contenido de lubricante, los resultados muestran que
a una misma presifn se tienen diferencias en la densidad en ver

de entre ellos(

cibn.

{a

3 5
Q'lﬁ =

L%“\\\

(b}

+ esto se observa en la

figura 49 a continug?

N
— O

"‘;::\/ 'II; él N .‘,E:’E \
/,:&,T'___:-———__——-\ %, J
{3} :L’

ey o N N

0. ~—
) (===
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Figura 49.

y la relacién

altura/dismetro

Variacién en la distribucibn de la densidad fraccio
nal en compactos hechos de polvo de Fe, tipo Makins
100 P1l, con diferente contenido de lubricante de es

tearato de 2inc; la densidad del compacto = 7,05 Mg
-3

= 0.340.



Donde ‘el contehido’jdéf_‘ylubr;‘.ca'n‘te“és en:
“ah o . . .
‘b)) 0.5%,
c) _1.0%
d).1.5%
o) 2,08

127
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'CAPITULO IV
DESARROLLO EXPERIMENTAL

IV.1  INTRODUCCION

Se llevaron a cabo una serie de pruebas para la caiacteiizaéiéh
de partfculas, en tres polvos diferentes de bronce 90Cu-10Sn;
los polvos fueron identificados y descritos de la siquiente ma~

nera:
Polvo Mezcla de:
A Cu electrolftico + Sn atomizado con aqua + 0.75%
de lubricante con estearato de Zn.
B Cu atomizado con agua + Sn atomizado con agua +
0.85% de lubricante de estearato de Zn.
(] Cu atomizado con gas + Sn atomizado con gas +

0.75% de lubricante de estearato de 2n.

Cada unc de los polvos A, B, C, present6 de origen un mezclado
en la proporcibén en peso de 90% de Cobre (Cu) + 10% de Estafo
(Sn), con su correspondiente cantidad de lubricante de Esteara-—
to de Zzinc. Estos tienen gran aplicacién en la industria elec-
trodoméstica y avtomotrfz, en partes sinterizadas tales como:
chumaceras y bujes autolubricados utilizados en motores de
arranque, ventiladores, refriceradores, miquinas de coser, en
el motor del limpiaparabrisasy distribuidor de un autombvil, etc.
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Se describen a continuacién los procedimientos de prueba, que
se llevaron a cabo para la caracterizacidn de los polvos.

IV.2: : DESCRIPCION DE:LOS ' PROCEDIMIENTOS DE PRUEBA

Iv.2.1 ANALISIS QUIMICO

Se determindé la composiciédn quimica a los tres polvos de bronce
(A,B,C), realizando el andlisis quimico por espectrofotometria

de absorcidn atémica, siguiendo los procedimientos de prueba y

especificaciones desl equipo.

El equipo utilizado fué un espectrofotfmetro de absorcibn atémi
ca, marca Varian, modelo AA 575. El pesado de las muestras
previo a su disolucién fué realizado con una balanza analitica
marca Sartorius, modelo H54.

Iv.2.3 ANALISIS GRANULOMETRICO

Se efectub el anilisis de mallas a los tres polvos de bronce
(A,B,C), siguiendo el procedimiento de prueba basado en la nor-
ma de ASTM B214-76; se utiliz§ para la prueba una balanza analf
tica marca Sauter y una balanza digital marca Sartorius, un jue
go de tamices con clasificacidn Tyler, marca Mont-inox de B P“L
gadas de di@imetro y un vibrador o agitador mec&niceo de mallas
de movimiento excéntrico (movimientos circulares y verticales),
marca N.U. Tema, modelo S-Gravenhaqge/Holland lavib.
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Iv.2.3 MEDICION DEL TAMARO DE PARTICULA

La medicién del tamafic de partfcula se efectud por medio de mi-
croscopfa Sptica en los tres polvos de bronce (A,B,C). -Los cua
les fueron clasificados previamente por anilisis granulométrico
y luego se tomé una muestra del polvo retenido en cada una de
las mallas o tamices, para medir las partfculas.

La muestra fué colocada sobre una escala de medicién de 1 mm
(con 100 divisiones) de un microscopio 6ptico, tipo analizador
de imagen, marca Buehler Omnimet y la medicién se realiz6 a 150X
(aumentos) el criterio de medicién fué la medida de la longitud
mayor de la particula en la misma direccifn de la escala, situan
do un extremo de la partfcula en un punto f£ijo de lectura y lue-
go medirla, este procedimiento representf una cierta complejidad
por la labor de orientar la partfcula, asf como el tiempo emplea
do para poder obtener una medida mds confiable de acuerde al
criterio de medici6n.

Se midieron de 5 a 15 partfculas (ésto dependié de lo encontrado
en Cobre, Estafio y lubricante) en cada muestra de una poblacifn

estimada de 50 a 80 partfculas, que represent6 un minimo aproxi-
mado de un 10% a un 19% de partfculas lefdas por muestra. Poste
riormente se calcularon la media y también el rango como una me-

dida de dispersién o variabilidad en acuerdo a referencia(l30).

wv.2.4 IDENTIFICACION DE LA FORMA DE LAS PARTICULAS

De las muestras utilizadas para la medicién del tamano en los
tres polvos (A,B,C), se realiz6 ademfs una exploracibn en cada
muestra por medio del microscopio &ptico (referido en la medi-
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ci6n del tamafio}, con la finalidad de identificar formas repre-
sentativas de las partfculas y también el identificar cierta re
lacién de los factores de forma reportados con la forma de las
particulas estudiadas y luego se tomaron fotomicrografias a
300X (aumentos) a las formas de particulas de interés,

w.2.5 IDENTIFICACION DE LA MORFOLOGIA DE LA SUPERFICIE

Se llevé a cabo una exnmloracidn en las partficulas de los polvos
(A,B,C) vpor medio de un microscopio electrbnico de barrido
(SEM), modelo JEOL JSM, T-200, obteniéndose fotomicrograffas a
diferentes aumentos de las distintas morfologias de la superfi-
cie de las particulas de interés, asi como de algunas formas re
presentativas de las mismas y adem8s el encontrar cierta rela-
cidn de algunas formas de las particulas con los factores repor
tados, ampliando asi con mayor detalle lo encontrado por microsg
copia Optica.

Iv.2.6 DETERMINACION DE LA DENSIDAD APARENTE

A los tres polvos (A,B,C) se les determiné la densidad aparente,
siguiendo un procedimiento de prueha referido en ASTM B212-76,
se utilizd para la prueba una balanza analftica modelo Sauter y
un flujbmetro Hall (referido en apéndice B}. Por otro lado, se
determiné la densidad aparente en cada etapa de un proceso de
mezclado, siendo de la siquiente manera:

Determinacidn de la densidad aparente en:
a) En un polvo de Cu atomizado en agua.
) En un polvo de Sn atomizado en agua.
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€} A una mezcla de polvos referidos en (a) y (b} en una propor
cibn en peso de 90% Cu + 10% Sn,
d} Al polvo mezclado referido en (c), variando el contenido de

lubricante Ceranil, con los resultados se elabor6 una gr&fi
ca.

Iv.2.7 DETERMINACIOM DE LA FLUIDEZ2

A los tres polvos (A,B,C) se les determind la fluidez siguiendo
el procedimiento ASTM B213-77, se utiliz6 para la prueba una ba
lanza analftica modelo Sauter, un flujometro Hall {(referido en
apéndice B) y un cronémetro modelo Breithing Geneve. De los re
sultados obtenidos se calculs un coeficiente de fluidez reporta
do.



S CAPITULO V.,
‘RESULTADOS

V.1l -ANALISIS QUIMICO DE LOS POLVOS

La composicidn qufmica fué determinada en los polvos por espec-
trofotometria de absorcidn atémica y fué la siguiente:’ SR

Tabla I. Composicidn Quinica

Polvo %Cu tSn seh .7 %Fe T

A 90.610 9.140 0.072 - 0.130" 0.018

B . 88.660  11.080 - - 0,041 0.180 0.020

c 90.140 9.750° :...0:020" 0.060 0.009
Nota:

1.  A. Polvo Cu electrolitico + Sn atomizado en agua.
B. Polvo Cu atomizado en agua + Sn atomizado en agua.
C. Polvo Cu atomizado en gas + Sn atomizado en gas.

2. Se analizaron elementos que mostraron ser mayores a 0.005,
con respecto a trazas de 'otros elementos.

3. No se consider6 la determinacidn de: pérdida por hidrbgeno
y de &cidos insoclubles.



V.2  ANALISIS GRANULOMETRICO
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Tabla IXI. Resultados del An&lisis Granulom&trico de;lPleo A

Que pasa el

Retenido en

% ‘en peso-

‘% ‘en’peso’’’

tamiz el tamiz retenido acumulado (X‘pesb)jy
+ 80 (175 'um)} " 0.0900 0,0900
- . EETa (trazas) e
= 80 (175 um) = +100 (149 um) . '2.2805 2.3705+
~100 (149 um) ~ +150 -(104-um) 5.5809 7.9514
~150 (104 um)" +200 ( 74" um) 12.3859 20.3373
=200 (.74 um): 4325 (.44 um) 32.5554 52,8927
-325 (44 m) o 46.9864

99,8791

Nota:

1. Polvo A.

Cu electrolftico + Sn atomizade en agua + 0.75%"
de estearato de Zinc.

2. Para la prueba se pesd 100.0 gr de polvo.

3. Se siguid procedimiento de prueba segfin referencia(84)

4. Se representaron gr&ficamente los valores de % en peso re-
tenido con respecto al nGmero de malla en la figura 1, la
cual se muestra a continuacién.
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Tabla ITI.  Resultados del anilisis granulométrico del polvo B '

Que pasa el _Retenido en ‘% ‘en:peso ::
tamiz el tamiz .. retenido;

- B0 (175 ym)  +100 (149 ym).
-100 (149 um) ~ +150 (104 -um) "
~150 (104 um) . +200 (=74 jim) s
~200. (.74 um) - +325. ( 44 um)
-325 ( 44 um) L

SirT en cpeso; ity |
Jacumulado (T peso)i: ©

+ 80 (175 um) -

013570
re200257.0
..8.3596

Nota:

1.

2.

4.

Polvo B. Cu aotmizado en agua + Sn atomizado en agua +
0.85% en estearato de Zinc.

Para la prueba se pesé§ 100.0 gr. de polvo
Se siguil procedimiento de prueba segln referencia(84).

Se representaron grificamente los valores obtenidos del %
en peso retenido con respecto al nmero de malla en Figura
2, la cual se muestra a continuacién.
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| ‘Tabla IV. ~ Resultados del andlisis granulométrico del polve C

-Que pésa el‘ : ‘ Retenido en %:.en’ peso % en peso

tamiz : el tamiz . retenido acumulado (I peso)
+80: (175 'um) - ~0.0046 0.0046

e i e T (krazas) : ’

~780. (175 um) "~ +100..(149 um) . . 0.1084 : 0.1130

<100 (149 fm)  +150 (104.ym) . - 1.8853 1.9983

~150 (104 wm) = +200 (:74 pm). - 9.2373 - - 11,2356

-200. (-74 ‘um)+- +325 (44 Tm) T 35.8623 1 47.0978

~325 (.44 pm) oono e -

et teE 277931 T T99, 8909

Nota:

1. Polvo C. Cu atomizado en gas + Sn atomizado en gas +
0.75% de estearato de Zinc.

2, Para la prueba se pesd 100.0 gr de polvo.
3. Se siquid procedimiento de prueba segfin referencia(84),

4. Se representaron gr&ficamente los valores obtenidos del %
en peso retenido con respecto al nfimero de malla en Figura
3, la cual se muestra a continuacién.
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V.2.1 ANALISIS GRANULOMETRICO COMPARATI
B, C.

Finalmente, en Figura 4, se comparan; loé' i:olvos
te las curvas obtenidas por anflisis: granu'ométr
ron previamente elabor~das en Figuras 1,:2
parativa se muestra a continuacidn.’
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MEDICION DEL TAMARO DE PARTICULA
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En cada polvo (A,B,C) mediante previo andlisis granulométrico,
se muestreo en el polvo retenido por cada tamiz en el siguien-

te or

dens:

Muestreo:
Muestra
Muestra
Muestra
Muestra
Muestra
Muestra

LT IO R U

Del polvo retenido en mallat

80
100
150
200
325

=325

(179
(149
(104
74
( 44
(-44

um)
um)
pm)

um)

um)
um)

¥ luego en cada muestra se hizo la medicibn de las particuiﬁs B

(en mm),

Nota:

Polvo

Polvo

Polvo

como se muestra a continuacién.

A. Cu electrolitico + Sn atomizado en agua + 0.75% de

estearato de

B. Cu atomizado
de estearato

C. Cu atomizado
estearato de

Zinc.

en agua + Sn atomizado en agua + 0.85%

de Zinc.

en gas + Sn atomizado en gas + 0.75% de

Zinc.
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Tabla V. - Medici&n‘det tamhﬁo'ée particula en el Polvo A
Mdestra®. um) .
Medicidn: de 7 Cu sSn Lubricante
partfcula: mm (um) mm (um) m {um)
A 0.30 300 |>1.00 >1000 - -
2 0.55 550 }>1.00 >1000 - -
3 0.46 460 - - - -
4 0.37 370 - - - =
5 0.42 420 - - - -
Media
{tamanio promedio) 0.420 420 {>1.00 " >1000
Rango 0.25 250 - -
Muestra 2. Del polvo que pasa malla; 80 (179 um)

y retenido en malla;

100 (149 wm).

Medicién de Cu Sn Lubricante
particula mm (um) mm (um) mm (um)

1 0.37 370 0.57 570 - .
2 0,17 170 - - - -
3 0.36 360 - - - -
4 0.18 180 - - - -
5 0.21 210 - - - -

Media
(tamafio promedio) 0.258 258 0.570 570 - -
Rango 0.19 190 - - - -

Nota: (-} No se encontré§.




144

Muestra 3. Del polvo que pasa malla; 100 (149 um)
y retenido en malla; '~ 150 (104 um).

Medicibn de Cu Sn Lubricante
particula mm Gum} mm (um) mm (um)
1 0.20 200 0.30 300 - -
2 0.32 320 0.20 200 - -
3 0.15 150 - - - -
4 0.12 120 - - - -
1] 0.16 160
Media B
(tamafioc promedio) 0.190 190 | 0.250 250 | o~ -.timi
Rango 0.20 200 0.10 100 -

Muestra 4. Del polve que pasa malla; 150 (104 um)
y retenido en malla; 200 ( 74 um)

Medicién de Cu Sn Lubricante
partfcula mm (um) mm (um) mm (um}

1 0.20 200 0.19 190 - -

2 0.15 150 0.17 170 - -

3 0.22 220 0.18 180 - -

4 0.10 100 - - - -

5 0.11 110 - - - -

Media
(tamafio promedio} 0.156 156 | 0.180 180 - -
Rango 0.10 100 | 0.03 10 - =

Nota: (-) No se encontrb.
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Muestra S. Del polvo gue pasa malla; 200 ( 74 um)
y retenido en malla; 325 ( 44 um)

Medicidn de Cu Sn Lubricante
particula mm {um} mm (um} om (um}
1 .09 90 0.15 150 - -
2 0.06 60 0.10 100 - -
3 0.16 160 0.05 50 - -
4 0.17 170 0.16 160 - -
5 0.14 140 - - - -
Media .
(tamafic promedio) 0.124 124 0.115 115 - -
Rango 0.11 110 0.11 110 - -
Muestra 6. Del polvo gque pasa malla; 325 ( 44 um)

(y retenido en el fondo)

Medicidn de cu sn Lubricante
partfcula mm {um) mm (um) mm (um)
1 0.06 60 | 0.015 15 0.03 30

2 0.04 40 | 0.01 10 0.01 10

3 0.03 30 | 0.04 40 0.03 30

4 0.01 10 | 0.07 70 0.02 20

5 0.03 30 { 0.05 50 - -

Media

(tamafio promedio) 0.034 34 | 0.037 37 0.022 22
Rango 0.05 50 [ 0.06 60 | 0.02 20

Nota: (-) No se encontré.
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Tabla VI. Medicién del tamafio de partfcula en el polvo B.
Muestra 1. Del polvo retenido en malla; 80 (179 um)
Medicifn de Cu Sn Lubricante
particula mm (um} mm (um) mm (um}
1 0.24 240 - - - -
2 0.25 250 - - - -
3 0.31 310 - - - -
4 0.27 270 - - - -
S 0.29 290 - - - -
Media
(tamafioc promedio} 0.272 272 - - - -
Rango 0.06 60 - - - -
Muestra 2. Del polvo que pasa malla; 80 (179 um)
y retenido en malla; 100 (149 um).
Medicidn de Cu Sn Lubricante
partfcula mm (um) mm (um) mm (um)
1 0.18 180 - - - -
2 0.25 250 - - - -
3 0.24 240 - - - -
4 0.22 220 - - - -
5 0.19 190 - - - -
Media
(tamafio promedio} 0.216 216 - - - -
Rango 0.07 70 - - - -

Nota: =)

No se encontrb.
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Muestra 3. Del polvo que pasa malla; 100 (149 um)
y retenido en malla; 150 (104 um).
Medicidn de Cu Sn Lubricante
particula mm (um} mm CGum} mm (um)
1 0.22 220 - - - -
2 0.23 230 - - - -
3 0.12 120 - - - -
4 0.07 70 - - - -
5 0.15 150 - - - -
Hedia
(tamafio promedio) 0.158 158 - - - -
Rango 0.16 160 - - - -

Muestra 4. Del polvo que pasa malla; 150 (104 um)
. Y retenido en malla; 200 ( 74 um).

Medicidn de Cu Sn Lubricante
partfcula mm (um} mm (um) mm (um)
1 0.15 150 - - - -
2 0.14 140 - - - -
3 0.18 180 - - - -
4 0.13 130 - - - -
s 0.14 140 - - - -
Media
(tamafio promedio) 0.148 148 - - - -
Rango 0.05 5S¢ - - - -

Nota: {-) No se encontrb.



Muestra ‘5.

Del polvo que pasa mallaé
y retenido en malla; . 325

148

200, (174 pm)

Medicibn de Cu Lubricante
particula o - mom (um)
1 0.11
2 0.12
3 0.07
4 0.17
5 0.10
Media
(tamafio promedio) 0.114:-
Rango 0.10

Muestra 6.

Del polvo que pasa malla; 325 ( 44 um)
{y retenido en el fondo).

Medicidn de Cu Sn Lubricante
partfcula mm (um) mm (um) mm (um)

1 0.06 60 0.03 30 0.03 30

2 0.03 30 0.01 10 0.04 40

3 0.04 40 0.005 5 0.02 20

4 0.06 60 0.04 40 0.03 30

5 0.04 40 | 0.04 40 - -

Media

(tamafio promedio) 0.046 46 0.025 25 0.030 30
Rango 0.03 30 | o0.035 35 | 0.02 ‘20

Nota: (-)

No se encontrb.




Tabla VII.
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Medicibn del tamafno de partfcula en‘el polvb C..

Muestra 1. Del polvo retenido en malla; 80 (179 ufl\)

Medicidn de cu. . Sn ‘Lubricante
particula mm uml mm s '_(gm)”
1 0.23 230
2 0.25 +.250;
3 0.24 ©:0.240:
4 a.21 210
5 0.22
Media .
(tamafio promedio) 0.230
Rango 0.04

Muestra 2.

Del polvo que pasa xﬁéllé;

y retenido en malla;

80 (179 um)
100 (149 pm)

Medicidn de Cu Sn Lubricante
particula am {nm} mm (um) mm (um)
1 0.15 150 0.19 190 - -
2 0.18 180 0.18 180 - -
3 0.17 170 - - - -
4 0.16 160 - - - -
5 0.18 180 - - - -
Media
(tamafio promedio) 0.168 168 0.185 185 - -
Rango 0.03 30 0.01 10 - -

Nota: =)

No se encontré.




Muestra 3.

Del polvo que pasa malla;

y retenido en malla;

100
150 “(104

um

150

;‘.(';491-”“‘)

Medicidn de Cu . - Sn _Lubricante
particula mm (um} mm s Smm T (um)
1 0.16 160.| 0,10 = -
2 0.14 140 0.12: - -
3 0.15 150 - -
4 0.15 150 = -
5 0.16 160 - -
Media i
(tamafioc promedio) 0.152 152 - -
Rango 0.02 20 - -
Muestra 4. Del polvo que pasa malla; 150 (104 um)
Yy retenido en malla; 200 ( 74 um).
Medicidén de Cu Sn Lubricante
particula mm (um) mm (um) mm {(um}
1 0,14 140 0.10 100 - -
2 0.10 100 0.11 110 - -
3 0.12 120 0.10 100 - -
4 0.11 110 - - - -
5 0.10 100 - - - -
Media
(tamafio promedio) 0.114 114 0.1033 103.3 - -
Rango 0.04 90 o0.01 10 - -

Nota: (~)

No se encontrd.
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Muestra 5. Del polvo que pasa malla; 200 ( 74 um)
y retenido en malla:; 325 ( 44 um).

Medicién de Cu Sn Lubricante
particula mm CGum) mm Cum) mm (um)
1 0.10 100 0.05 50 0.07 70
2 0.07 70 0.04 40 0.11 110
3 0.06 60 - - 0.05 50
4 0.08 80 - - 0.08 80
5 0.06 60 - - - -
Media
(tamafio promedio) 0.074 74 0.045 45 0.0775 77.5
Rango 0.04 40 0.01 10 0.06 60

Muestra 6. Del polvo que pasa malla; 325 ( 44 um)
(y retenido en el fondo)

Medicidn de Cu Sn Lubricante
partfcula mm (um) mm (um) mm (um)

1 0.04 40 0.02 20 - -

2 0.03 30 0.02 20 - -

3 0.02 20 0.01 10 - -

4 0.02 20 0.03 30 - -

5 0.01 10 0.04 40 - -

Media
(tamafio promedio) 0.024 24 0.024 24 - -
Rango 0.03 30 | 0.03 30 - -

Nota: (~) No se encontrs.
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V.4 IDENTIFICACION DE LA FORMA DE PARTICULA .

V.4.1 Los resultados' del polvo A (Cu electrolftico + Sn atomi
zado en.agua + 0.75% de estearato de 2Zinc), se muestran a conti
nuacibn.

Descripcibn de la forma de partfcula:

Figura 5. Muestra una partfcula de Cu con una forma dendritica
(A} que detalla caracterfsticas de angularidad y rugosidad de
superficie, tamafio 190 ym; otra partfcula de Cu, cuya forma de-
talla caracteristicas re rugosidad global (B), tamafio 350 pm;
partfcula de Sn con forma irregular (C), tamafio 140 um; partfcu
la de Cu de forma irregular (D), tamafo 130 um.

Figura 6. Describe a una partfcula de Cu con caracteristicas
de rugosidad global (B), tamafio 250 um; otra partfcula de Cu
que presenta caracteres de angularidad (E), tamafio 120 um; una
partfcula de Cu de forma irregular (D), tamafo 200 um.

Figura 7. Muestra una partfcula de Sn de forma esférica (G),
tamafio 20 um - 50 um.

Figura 8. Detalla una partfcula de Sn de forma esfexoide (H),
cuya caracterfstica denota una elongacién, tamafio 80 um,

Las figuras se muestran a continuacién, identificdndose las par
tfculas por la letra asignada en su descripcidn.
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Fig. 5. Partfculas de Cu elec Fig. 6. Partfculas de Cu eleg
trolftico y Sn atomizade en troliticeo, 300X.
agua, 300X%.

Fig. 7. Detalle, particulas de Fig. 8. Vista, particulas de
Sn atomizado en agua, 300X. de Sn atomizado en agua, 300X.
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V.4.2 Los resultados del polvo B (Cu atomizado en agua + Sn
atomizado en agua + 0.85% de estearato de Zinc), se muestran a
continuacién.

Descripcidn de la forma de la partfcula:

Figura 9. Es una partfcula de Cu de forma irregular (A}, tama-
fio de 80 um - 140 um; partfcula de Cu donde la forma presenta
caracteristicas de angularidad (B), tamafio de 100 ym, 140 um;
otra partfcula de Cu, cuya forma detalla caracterfsticas de ru-
gosidad global (C), tamafio 220 um.

Figura 10. Muestra una partfcula de forma irregular (A), tama-
fio 70 ym - 120 um; otra particula con caracteristicas de rugosi
dad global (C), tamafio 180 um; partfcula de Cu, cuya forma tie-
ne caracteristicas de elongacibn (D}, tamafio 120 a 160 um.

Figura 11. Partfcula de Cu de forma elongada (D), tamafio 170 um;
otra particula de Cu que detalla una forma elongada y adem&s una
rugosidad global (E}, tamafio 120 um; partfcula de Cu de forma
irregular (A), tamafio 60 um - 160 um,

Figura 12. Partfcula de Sn de forma esférica (F), tamaiio de
20 mm - 30 um; partfcula de Sn de forma elongada (G), tamafio
30 um; particula de Cu de forma elongada (D), tamafio 60 um.

Las figuras se muestran a continuacién, identific&ndose las par
ticulas por la letra asignada en su descripcibn.
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Fig. 9. Detalle, partfculas - Fig. 10. Vista, particulas de
de Cu atomizado en agua, 300X. Cu atomizado en agua, 300X.

Fig. 11. Particulas de Cu ato Fig., 12. Vista, particulas de
mizado en agua, 300X. Cu y Sn atomizados en agua,
300X.
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Vv.4.3 Los resultados del polvo c. (Cu atomiza o
atomizado en gas + 0. 75% de estearato de zinc), sem
continuacién. =

Descripcibn de la forma de la particula:

Figura 13. Una partfcula de Sn, cuya forma esta caracterizada
por su elonaacién (A), tamafio 180 ym - 190 uym; otra partficula
de Sn, la cual presenta una forma esférica (B), tamafio 110 um,
115 um; partfcula de Cu de forma esférica (C), tamafio 110 um.

Figura 14. Detalle de una partfcula de Sn de forma elongada
(A}, tamafio 190 um; una partfcula de Sn de forma esférica (B),
tamafio 110 pm; partfcula de Cu de forma irregular (D), tamafio
110 um, 150 pm.

Figura 15. Se resalta, detalle de una particula de Sn de forma
esférica (B), tamafio 60 um.

Figura 16. Se muestra una partfcula de Sn de forma esférica
(8), tamafio 20 um; otra partfcula de Cu de forma esférica (C),
tamafio 15 uym ~ 20 um.

Las figuras se muestran a continuacidn, ldentificindose las par
tfculas por la letra asignada en su descripcidn.
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Fig. 13. Vista, particulas - Fig. 14. Partfculas de Cuy
de Cu y Sn atomizados en gas, Sn atomizados en gas, 300X.
300x.

Fig. 15. Resalte, particula Fig. 16. Partifculas finas de

de Sn atomizado en gas, 300X. Co y Sn atomizados en gas,
300X.
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V.5 IDENTIFICACION DE LA MORFOLOGIA DE LA PARTICULA

V.5.1 Los resultados del polvo A (Cu electrolitico + Sn atomi
zado en agua + 0.75% de estearato de 2in¢), se muestran a conti
nuacidn.

‘Descripcién de la morfologfa de partfcula:

Figura 17. Se muestra una partfcula de Cu de forma dendrftica
(A), cuya morfologifa de la superficie detalla una alta rugosi-
dad (debido a un aparente empalme o unién de microdendritas con
espacios o huecos entre ellas); otra particula de Cu, también
de forma dendrftica y elongada (B), denota alta rugosidad en la
superficie caracterizada por los crecimientos microdendriticos;
una partfcula de Cu de forma irregular (C), cuya morfologia de
la superficie denota una agrupacién o unidn de protuberancias
distintas a particulas (A) y (B).

Figura 18. Detalla una partfcula de Sn de forma irregular (D},
la superficie denota poca rugosidad; una partfcula de Sn de for
ma elongada (E), donde la superficie denota muy poca rugosidad.

Figura 19. Se describe una partfcula de Sn de forma irregular
a mayor detalle (F), la morfologfa de la superficie muestra
clertas regiones con distintas caracteristicas de rugosidad (re
glones llanas o planas y regiones rugosas).

Las figuras se muestran a continuacién, identificindose las par
ticulas por la letra asignada en su descripcién.



159

Figura 17. Vista de la morfologfa de las partfculas de Cu elec
trolftico. 1000X ——t 10 um

Figura 18. Morfologfa de partfculas de Sn atomizado en agua.
350X p————— 100 um
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Figura 19. Vista a mayor detalle de la morfologfa de partfcu-
las de Sn atomizado en agua.
1000Xx p———i 10 pm
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V.5.2 Los resultados del pclvo B (cu atomizado en: agua +:8n
atomizado en-agua + 0 85% ‘de’ estearato de zinc), se muesc:an a’
continuacién.

Descripcién de la morfologia de partfcula:

Figura 20. Una particula de Cu (A}, que muestra grandes huecos
que parecen ser profundos, cuya morfologfa detalla tres niveles
(o escalones) en la superficie y ademfs una gran cantidad de mi
croporos distribufdos en toda la superficie, la cual se caracte
riza por una alta rugosidad; una partfcula de Sn de forma esfé-
rica (B}, sin rugosidad aparente en la superficie; partfcula

elongada de Sn (C), sin rugosidad aparente en la superficie.

‘Figura 21. Se muestra una partfcula de Cu (D), en la cual su
forma se puede caracterizar por: 1d) de una angularidad y ruge
sidad de superficie, 2d) o de una alta rugosidad global, su mor
fologfa de la superficie detalla altas protuberancias, concavi-
dades y micrcporosidades en toda la superficie.

Figura 22. La misma partficula de Cu (D), Figura 21, a mayor de
talle, en la cual se observa una alta rugosidad en la superfi-
cie, la cual esta caracterizada por una gran cantidad de micro-~
nrotuberancias de formas redondas, denotando una apariencia de
agregados, ademds se observa una gran cantidad de microporosi-
dad distribuida en toda la superficie.

Las figuras se muestran a continuacién, identificlndose las par
ticulas por la letra asignada en su descripeién.
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Figura 20. Mcrfologfa a detalle de una partfcula de Cu y Sn
atomizados en agua. 1000X {——— 10 um)

Figura 21. Resalte en la morfologfa de una partfcula de Cu
atomizado en agua. 750X{ 100 jim)




Figura 22.
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Morfologfa a mayor detalle de la particula de la
Figura 21. 2000X f—r——t 10 um
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V.5.3. . Los resultados del polvo C (Cu atomizado en gas + Sn
atomizado en gas + 0.75% de estearato de Zinc), se muestran a
continuacibn.

Descripcibén de la morfologia de particula:

Figura 23. Se muestra' una partfcula de forma esférica (A) no
se aprecia rugosidad visible en la superficie; otra partfcula
de una forma esferoide (B), no se anrecia rugosidad visible en
la superficie; una partfcula de forma elongada (C) no se apre-
cla rugosidad visible en la superficie; particula (D) en la
cual, su superficie muestra una concavidad y no se aprecia rugo
sidad visible.

Figura 24. Se muestra una partfcula de forma esférica (A) no
hay rugosidad visible en la superficie; otra particula de una
forma esferoide (B} sin rugosidad visible en la superficie; paxr
ticula de forma elongada (C) no presenta rugosidad visible en
la superficie; otra partfcula (D) gque presenta una concavidad
en la superficie y ademds no se observa rugosidad visible.

Las figuras se muestran a continuacibn, identific&ndose las par
ticulas por la letra asignada en su descripcién.
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Figqura 23. Vista de la mérfologfa de partfculas de Cu y Sn
atomizados en gas. 1000X (b———t 10 um)

Pigura 24. Vista a mayor detalle de la morfologfa de partfcu-
las de Cu y Sn atomizados en gas.
2000 $mme——i 10 um
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V.6 DETERMINACION DE LA DENSIDAD APARENTE

V.6.1 Se determind la densidad aparente (pa) en tres muestras
de cada polvo (A,B,C), los resultados se muestran a continua-
cidn.

Tabla VIII. Densidad aparente ({pa)

Polvo Muestra 1 Muestra 2 Muestra.3 . pa:Promedio
pa(gr/em3}  palgr/em3)  pa(gr/em3)

A 3.2140 3.2152‘

B 3.1420 3.1356 .
C 3.2092 3.2120
Nota:

1. Polvo A. Cu electrolitico + Sn atomizado en agua .+ :0,75%
de estearato de Zinc.
Polvo B. Cu atomizado en agua + Sn atomizado en agua +
0.85% de estearato de 2inc.
Polvo C. Cu atomizado en gas + Sn atomizado en gas +
0.75% de estearato de Zinc.

2. Para cada prueba se pest 50 gfﬁ de muestra.

3. La prueba se llevd a cabo segln referencia(IOI).

4. La densidad aparente (pa) en gr/cm3 se puede calcular de la
siguiente manera:

’
pa = Peso del polve contenidojx 0.04
1
{ en la copa de densidad
,

* Ver Pag. 210
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Donde:
0.04 = Bs un factor que esta relacionado al inverso del ‘volu~
co men de la copa de densidad (1/25 cm )

6£:a!forma de. calcular la densidad aparente (pa) es(z):

Peso del polvo contenido en la copa de densidad

pa = Volumen de la copa de densidad

V.6.2 DETERMINACION DE LA DENSIDAD APARENTE EN VARIAS ETAPAS
DE UN PROCESO DE MEZCLADO EN POLVOS

Lac pruebas se llevaron a cabo conh polvos de*: Cu atomizado en
agua, Sn atomizado en agua y lubricante de Ceranil. Se deter-
mind la densidad aparente (pa) como se muestra a continuacién
en la Tabla IX (a,b,c).

* 'Sin previo anflisis granulomé&trico, ver nota 1, p&g. 171
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Tabla .IX. (a,b,c). Mezclado de polvos

(a) =, En, polvo de Cu. atomiza (b} En polvo de Sn atomiza
.. do’en’agua, la pa fué: do en agua, la pa fué:
- Muestra pa(gr/cm3) Muestra pa(gr/cms)

R 8 2,8814 - 1 3.4051

2 2.8799% 2 3.4043

o 3o 2.8820 3 3.4059

. -Promedio 2.8811 Promedio 3.4051

:(c) “~En una-mezcla de polvos re-
feridos en inciso (a) y (b)
en una proporcibn en % en
peso; 90% Cu + 10% Sn, la

pa fué:
Muestra pa(gr/CmS)
1 3.2232
2 3.2221
3 3.2229
Promedio 3.2227

{(d} En la mezcla de polvos indicados en la Tabla IX (c), se de
terminé la densidad aparente (pa); en varias muestras a
las cuales, se les adicion6 diferentes cantidades de lubri
cante de Ceranil y los resultados fueron los siguientes:
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Tabla X. . Densidad aparente (pa), variando el contenido de lu—r

Mezcla de 'polvos
90% Cu-+:10%:Sn
+ lubricante
ranil’: (% en pes )

:Densidad aparente (pa)

(gr/cm ) (gr/cm3

v.6.3 Con 10s resultados obtenidos:

En la Figura 25. Se muestra una relacifn de la densidad aparen
te promedio, que fué obtenida de la mezcla del polvo (90% Cu +
10% Sn) con respecto a la variacifn en el contenido de lubrican
te de Ceranil, la Figura se muestra a continuacién.
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Nota:

1,

2,

4.

v.7

Las caracterfsticas tales como: Distribucifbn de tamaifio
{granulometrfa), forma, etc. de los polvos indicados en Ta-
bla IX, incisos (a) y (b), son similares al polvo B (Cu atg

mizado en agua + Sn atomizado en agua + 0.75% de estearato
de 2Zinc).

*
Para cada prueba se pesd 50 gr.*de muestra.
Se siguié procedimiento de prueba segln referencia(IOI’.

La mezcla total obtenida para las pruebas referidas en Ta-

bla IX, inciso (c) y Tabla X, inciso (d) fué sobre una base
de 1000 gr.

DETERMINACION DE LA FLUIDEZ

V.7.1 Se determiné la fluidez en los polvos (A,B,C) y los re-
sultados se muestran a continuacién. :

Tabla X1 Fluidez (tiempo en segundos)*

Polvo Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 Promedio
(seg.) {seg.) (seg.) (seg.)
A 29.0 29.1 29.0 29.03
B 27.2 27.2 27.0 27.13
c 28.1 28.0 28.1 28.06

*

Fluidez en: seg/50 gr.

*¥ Ver Pag. 210
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Nota:

.l.rkPolvo A. Cu electrolitico + Sn atomizado en agua + 0.75%
de estearato de Zinc.
Polvo B. Cu atomizado en agua + Sn atomizado en agua +
0.85% de estearato de 2Zinc.
Polvo C. Cu atomizado en gas + Sn atomizado en gas + 0. 75&

de estearato de Zinc.

2. Se pes6 50 gr. para cada nmuestra.

3. Se siguié procedimiento de prueba segln referenciu(lll)

Con los valores obtenidos en fluidez, se determind un coeficien
te de fluidez que se proporciona a continuacién.

v.7.2 Determinacién de un coeficiente de fluidez reportado(1¥2)

el cual se describe a continuacién.

Coeficiente de fluidez:

Donde:

= Perfodo de fluidez en segundos

= Radio del orificio del flujometroc (en mm)
Peso de la muestra en gramos

Coeficiente de fluidez

S R EHR o
1

= Constante, para polvos metilicos, se estableci6 entre los
valores de 2.46 a 2.79, con n{promedio) = 2.54.
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Con los resultados obtenidos en la prueba de fluidez (Tabla XI)
de los polvos (A,B,C), se procedif a determinar el coeficiente
de fluidez; con los tres valores antes referidos para la cons-
tante n, ademis los datos generales (de base) para el cilculo,
fueron:

W
r

50.00 gr.
1,27 mm.

Los resultados obtenidos en los polvos (A,B,C), se muestran a
continuacién.

Tabla XII. Coeficiente de fluidez (K), obtenido en polvo A.

Para n=2.46 Para n=2.54 Para n=2.79

t K K * K
(seg) (seg mm/gr} (seg'mm/gr) (seg mm/gr)

. Muestra 1 29.0 1.0442 1.0643 1.1299
Muestra 2 29.1 1.0478 1.0680 1.1338
Muestra 3 29.0 1.0442 1.0643 1.1299
K Promedio 1.0454 1.0655 1.1312




Tabla XIII. Coeficiente de  fluidez: (K), obtenido en: polvo B.

Para n=2,46 Para n=2.54 Para n=.279

t | SR 4 K

(seg) -~ (seg.mm/gr). :(seg mm/gr) - .(seg mm/gr)
Muestra 1 27.2 700 0.9794 1 0i9983 1.0598
Muestra 2 27:2°7 “0.9794 0.9983 1.0598
Muestra 3 27.0 0.9722 0.9910 1.0520
K Promedio 10,9770 0.9959 1.0572

Tabla XIV. Coeficiente de fluidez (K), obtenido en polvo C.

Para n=2.46 Para n=2.54 Para n=2.79

t K K K
{seqg) (seg mm/gr) (seg mm/gr) (seg mm/gr)
Muestra 1 28.1 1.0118 1.0313 1.0948
Muestra 2 28.0 1.0082 1.0276 1.0909
Muestra 3 28.1 1.0118 1.0313 1.0948

K promedio 1.0106 1.0301 1.0935
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CAPITULO VI
DISCUSION DE LOS RESULTADOS

vi.1 ANALISIS QUIMICO

Se determinS la composicién quimica de los polvos A,B,C, verifi
cando asf la proporcién en peso de 90% Cu + 10% Sn en cada uno
de ellos (ver Tabla I), ademd8s el polvo C (atomizado en gas),
report6 la menor cantidad de elementos incidentales, consideran
dolo wn polvo de buena calidad, asf{ como también su método de pro
duceibn.

En futuros estudios, sobre los distintos efectos de las partfcu
las tales como bajas propiedades mecdnicas en productos P/M, co
bra cierta importancia el anilisis de la pé&rdida de hidr6geno,
la determinacifn de Scidos insolubles, el anilisis qufmico de
,la superficie de las partfculas por métodos especlales, segfn
lo reportado

VI.2 DISTRIBUCION GRANULOMETRICA

Los tres polvos A,B,C, presentaron una semejante distribucifn
granulométrica (ver Figura comparativa 4, Cap. IV) en los cua-
les, el porciento en peso retenido en malla -325, fué la fre-
cuencia mis alta (valor modal), caracterizando a los polvos;
una curva asimétrica ascendente hacia la izquierda, como la des
crita en la Figura 37b. ’

El contenido alto de polvos finos, significa que los polvos A,
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B,C, tienden a poseer buenas propiedades mecdnicas al ser com-
pactados y/o sinterizados, esto concuerda con estudios repotta—
dos que mencionan que el tamafio de partfcula es inversamente
proporcional a la resistencia(48)(g3) esta relacién es llustra-

da en figura 40.

VI.3 MEDICION DEL TAMANO DE PARTICULA

En las muestras del polvo C, se encontrd un conjunto de tamafio

en las partfculas m&s homogéneo, facilitando la medicifn cuando
las partfculas eran redondeadas y esféricas, cuando la forma de
la partfcula tiende a ser m&s irregular, el conjunto de partfcu
las presentaba una heterogeneidad en los tamafios, esto se obser
v6 en el polvo B y en mayor grado en el polvo A. Por otro lado,
en el polvo A, se encontraron tamafios de partfculas grandes de

Sn>1 mm (ver Tabla V, muestra 1), seglin lo reportado no son re-

comendables(gs), pueden formar grandes poros en el producto
P/M(ZZ)(59)

La medicifn y evaluacifn del tamano de particula se facilitd
por la previa separaci6n del polvo en fracciones por andlisis
granulométrico, adem&s mediante microscopfa 6ptica se pudo ob-
servar en los tres polvos A,B,C, una distinta distribuci6n del
Sn y lubricante en el Cu {(ver Tabla Vv, VI y VII).

En fhturos estudios se propone el uso de otras técnicas o siste
mas en el equipo de medicién, as{ como la incidencia de los cri
terios reportados tales como el di&metro de Feret, el dilmetro

de igual perimetro, etc.(75)(82).
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VI.4 ° IDENTIFICACTON DE LA FORMA DE mnf_icuz,}x'

En el polvo A, se encontré la: forma dendritxca ‘entlas pag;Iéglas"
‘de Cu electrolitico (Fig. 5, particula A, neis.
de con un estudio reporcado( :

“ e )
En el polvo B, las partfculas de Cu atomizado en:agua’en gehg;al
presentaban formas irregulares (Fig. 10, partfcula A, Cap. IV) ¥y

que se relacionan con lo reportado

En el polvo C, las partfculas de Cu atomizado en gas, presenta-
ban una alta incidencia de formas esféricas (Fig. 13, partfcula
C, Cap. IV}, las cuales concuerdan con lo reportado(

Tanto en las partfculas de Cu electrolftico como en las partfcu-
las de Cu atomizado en agua, fué comin encontrar en su forma una
similar relacién con ciertos factores de forma reportados( 2),
tales como: (a} rugosidad global, en polve A (Fig. 5, partfcula
B, Cap. IV) y en polvo B (Fig. 10, partfcula C, Cap. 1V); (b)
angularidad y rugosidad de superficie, en polvo A (Fig. 6, partf

cula E, Cap. 1IV) y en polvo B (Fig. 9, partfcula B, Cap. IV}.

En las partfculas de Cu atomizado en agua, fu€ de interés encon-
trar la forma que mostraba cierta relacién con el factor de for-
ma; {c) elongacién y adem&s rugosidad global ej., en polvo B
(Fig. 10, partfcula D y Fig. 11, partfcula E,D, Cap. IV).

En las partfculas de Sn atomizado en agua y Sn atomizado en gas,
de los polvos A,B,C, fué comln encontrar la forma esférica; en
polvo A (Fig. 7, particula G, Cap. IV}, en polvo B (Fig. 12,
particula F, Cap. 1IV), en polvo C (Fig. 15, partfcula B, Cap.
Iv).
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Adem&s, en las partfculas de Sn se encontré gran incidencia de

formas que se relacionaban con el factor de forma; elongacién,

en polve A (Fig. 8, partfcula H, Cap. 1V), en polvo B (Fig. 12,
partfcula G, Cap. IV) y en polvo C (Fig. 14, partfcula A, Cap.

v).

VI.5 IDENTIFICACION DE LA MORFOLOGIA DE LA PARTICULA

En polvo A, fué notable la alta rugosidad y porasidad encontra-
da en la superficie de las partfculas de Cu electrolftico (den-
dritas) (Fig. 17, partfculas A, Cap. IV) y que se identifica con
lo reportado

En polvo B, las partfculas de Cu atomizado en agua, denotaron
una alta rugosidad y porosidad (Fig. 20, particula A y Fig. 22,
partfcula D, Cap. IV).

De lo encontrado en la superficie, tanto para el Cu electrolfti
co y Cu atomizado en agua, se ha reportado que tiende a dismi-

nuir; la densidad apaxente‘eg)(107), la fluidez(ag’, tiende a
incrementar; fuerzas de fricciﬁn(lla) reactividad quimica 2)
y el &rea de superficie especifica(gg).

En polvo C, en las partfculas de Cu atomizado en gas, no se en-
contr8 rugosidad visible en la superficie (Fig. 24, partfcula
D, Cap. IV), caracteriz&ndola como una partfcula densa o s6lida
de superficie llana y de lo encontrado se ha reportado una bue-
na; densidad aparente(ag)(107), fluidez 8 , densificacién en
la compactacibn y sinterizado , homogeneidad en la distribu

cibén de la densidad del producto P/M(so).
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Lo anterior es aplicable a lo encontrado en las particulas de
Sn atomizado en gas del polvo C (Fig. 23, partfcula B, Caé. Iv)
y Sn atomizado en agua del polve B (Fig. 20, partfcula B, Cap.
1v), finalmente en las particulas de Sn atomizado en agua del
polvo A (Fig. 19, partfcula F, Cap. IV) se encontraban con una
heterogeneidad en la superficie (regiones rugosas y otras lla-
nas o lisas) de las cuales se esperan probabilidades de encon-
trar propiedades intermedias con respecto a las partfculas de
Cu y Sn estudiadas.

VI.6 DENSIDAD APARENTE

Los polvos A,B,C, presentaron resultados semejantes entre sf al
medir su densidad aparente (Tabla VIII), pero tal parece ser
que algunas causas sensibles denotaron lo siguiente:

El polvo A, reportd un ligero mayor valor en la densidad aparen
te gque el polvo B y C, posiblemente fué& debido a la adicién del
Sn en la incidencia de tamafios menores a 44 um (Tabla V, mues-
tra 6) y ademis por el efecto de la adici6n del lubricante con
tamaifios menores a 44 pym (efecto que es mostrado en pruebas rea~
lizadas con variacién del lubricante en Fig. 25, Cap. IV) y tam
bién en Fig. 42.

El polvo B, mostr6 una densidad aparente m&s baja, esto parece
ser que fu€ por efecto de la adicifn de lubricante mds de lo 8p
timo (Fig. 25, Cap. IV) y Fig, 42 y ademds por la adicién de Sn
de tamafio menor a 44 pm (Tabla VI, muestra 6), siendo estas dos
condiciones que pudieran favorecer el efecto puenteo( ) pues
una cantidad de finos mayor a lo 6ptimo puede decrecer la densi



180

dad aparente (Fig. 41, inciso 1 y 2) y finalmente lo encontrado
en la morfologfa de partficula (Fig, 20, partfcula A, Cap. IV)
puede disminuir la densidad aparente 107)

El polvo C, report6 valores intermedios respecto al polvo A y B
probablemente por la adicién de lubricante con un tamafio mayor
a 44 uym (Tabla VII, muestra S5).

Los datos mostrados en Tabla IX inciso (c¢) denotan que la densi
dad aparente del polvo de Cu (inciso {(a}) se increment6 con la
adicién de polvo fino de Sn el cual ‘tiene una mayor densidad
aparente (inciso (b)) que el polvo de Cu, &stos resultados con-
cuerdan con lo reportado, ver Fig. 41, inciso (1)( ). Finalmen
te al variar el contenido de lubricante se modificaba la densi-
dad aparente del polvo mezclado, ver Tabla X y gue concuerda
con lo reportado, ver Figura 42

Para futuros estudios, es de interfs ampliar el estudio de la
densidad aparente en los polvos met&licos y su relacifén con
otras caracteristicas de las partfculas, .debido a la importancia
que tiene el obtener ciertas caracterfsticas en el volumen y/o
en la densificacifn deseada del producto P/M.

vVI.7 FLUIDEZ
Los polvos A,B,C, mostraron valores muy cercanos entre si al me
dir su fluidez (Tabla XI), pero algunas causas probables denota

ron lo siguiente:

El poﬁvo A reportf la menor fluidez (el m&s lento), debido al
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probable efecto de la forma (Fig. 5, partfcula A y B, Cap. IV}
y a la morfologfa (Fig. 17, partfcula A, Cap. IV) de las partf-
culas de Cu de gran incidencia en irregularidad y porosidad,
asf como tambié&n de las partficulas de Sn (Fig. 18, partfcula D
vy E, Cap. IV), siendo estas caracterfsticas que pudieron incre-
mentar las fuerzas de friccidn(lls) comparativamente con respég
to a polvos B y C.

El polvo B, reportf la mayor fluidez (el mas ripido) por un pro
bable efecto de disminucién de las fuerzas de friccién(43)(1osT
y debido a la adici6n de Sn con una alta incidencia de formas
esféricas (Fig. 12, partfcula F, Cap. IV) y de lubricante (Tabla
VI, muestra 6).

El polvo C, reportf valores intermedios con respecto a polvo B
y C, un probable efecto fué su comparativo porcentaje bajo en
partfculas gruesas (ver Fig. comparativa 4, Cap. IV), pues se-
gdn lo reportado al incrementar las partfculas gruesas puede in-
crementar su fluidez(lo

Finalmente, se calculd un coeficiente de fluidez K (ver Tabla
XII, XIII, XIV) y en cada polvo los resultados (en seg mm/gr) os
cilaban asf; polvo A de 1.0442 a 1.1338; polvo B de 0.9722 a
1.0598; polvo C de 1.0082 a 1.0948.

Siendo los resultados cercanos al valor de 1.1, referido como un
indicador de una buena fluidez y que adem&s los resultados estan
muy alejados del valor de 2.0 el cual es un indicador de una po-
bre o mala fluidez, por lo que los resultados indican que los
po%Y?g)de bronce A,B,C, tienen buena fluidez segin lo reporta-
do



Adem&s de las pruebas antes mencionadas para futuros
se puede llevar a cabo una caracterizacién de polvos
m&s profunda con estudios tales como; determinacién
de superficie especifica, caracterizacifn quimica de
cie, compresibilidad, etc.
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metilicos
del &drea
la superfi
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CAPITULO VII
CONCLUSIONES

Se encontrS un alto contenido de partfculas finas en los
polvos de bronce, esto indica que el polvo posee buenas pro
piedades mecdnicas.

Aspectos tales como: (1b) al incrementar la irregularidad
de la forma el tamafio en las partfculas fué m&s heterogéneo
(2b) una distinta distribucifn del Sn y lubricante fu& deno
tada en los polvos de bronce estudiados. Estosse encontra-
ron mediante el anflisis del tamafio de particula por micros
copfa Sptica.

Se encontrf en las partfculas la forma: esférica, irregu-

lar y dendrftica, las cuales manifiestan una dependencia de
su método de produccifn. Ademds se identificaron formas de
partfcula gue mostraban una concordancia con algunos facto-
res de forma reportados tales como: elongacién, rugosidad

global, angularidad y rugosidad de superficie.

Por medio de microscopfa electrénica de barrido (SEM), se
encontré a detalle una distinta morfologfa de las partfculas
en los polvos: electrolftico, atomizado en agua y atomizado
en gas. Por la cual esta se relaciona a obtener diferencias
en la reactividad quimica, en el drea de superficie especffi
ca, homogeneidad en la densificacifn, dreas de contacto, cre
cimiento en el sinterizado, etc.

En los polvos se encontr8 que la densidad aparente y fluidez
fueron el resultado de varias caracterfsticas de las particu
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las, tales como: Tamaifio, forma, morfologfa, distribucién
del tamafio y lubricante. Ademis la detérminacifn de un coe
ficiente de fluidez en los polvos concuerda con lo reporta-
do. .
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APENDICE A

“abla Al.v Clasificacibn de’ tamices y su equivalencia(84).
Clasificacibn.U.S. Standard " “Clasificacién Tyler
Tamices Tamafio Tamices Tamafio

: (um) ’ « (pm)
No. - 80 180" 7 'malla 80 175
No. 100 1500 .. malla 100 149’
No. 140 106 malla 150 . 104
No. 200 750 malla 200 . 7_4-”

No. 325 45 i malla 325 A




APENDICE B

FLLUOMETRO

COPA DE DENSIDAD

EQUIVALENCIA DE LAS MEDIDAS
PULGADAS MILIMETROS
1710 2.5
178 3.2
i 25.9

FLUJOMETRO DE EMBUDO HALL

98T "
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Fe de erratas.

*En plgina 166, Nota inoiso 2, dice 50 gr.,
debe decir; 100 gr.

**pn phgina 171, Nota inciso 2, dice 50 gr.,
debe decir; 100 gr.
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