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Resumen

Resumen

La produccion de componentes sinterizados para aplicaciones estructurales ha
mostrado un marcado desarrollo en los ultimos afios debido al crecimiento tanto de
la industria automotriz como de la fabricacion de aparatos eléctricos. La
competitividad de las piezas PM en estos mercados exige obtener componentes de
mayores prestaciones a costes razonables. Es ampliamente conocido que uno de
los métodos mas eficaces para mejorar la respuesta mecanica de los materiales
sinterizados consiste en reducir su porosidad. Sin embargo, la informacion existente
sobre las propiedades mecanicas de aceros sinterizados, en el rango de alta

densidad, es relativamente escasa.

En este trabajo se estudia el comportamiento mecanico de un acero sinterizado de
composicién quimica Fe-4,0Ni-1,5Cu-0,5Mo0-0,5C en el rango de alta densidad (de
7,2 a 7,5 glcm®). Para obtener estos niveles de densidad se emplean diferentes rutas
de procesamiento que incluyen: compactacion en frio, compactacion de polvos
precalentados, compactacion simple y doble, sinterizado a baja y alta temperatura, y

tratamientos secundarios.

Los resultados obtenidos ponen de manifiesto que el nivel de densidad deseado en
una pieza pulvimetalurgica se puede controlar con la variacion en las condiciones de
procesamiento. Los niveles mas altos de densidad se han obtenido combinando el

precalentamiento de los polvos con la doble compactacion y doble sinterizacion.

El aumento en densidad conduce a una mejora de todas las propiedades mecanicas,

tanto bajo cargas monotonicas como ciclicas, independientemente de la ruta de
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procesamiento a través de la cual se fabrica la pieza. Esta correlacion se puede
racionalizar analizando conjuntamente los efectos que tienen los poros en el
material. Por una parte, la fraccidbn volumétrica de poros determina la seccion
efectiva de material que soporta carga; mientras que por la otra, los poros actuan
como microentallas internas alrededor de los cuellos de sinterizacion lo cual induce
tanto concentracion de tensiones como deformacidn plastica localizada. En
consecuencia, al introducir poros en el material, la resistencia mecanica del material
no solo estara afectada por la reduccion del area resistente sino por la concentracion
de tensiones localizada en los cuellos. En este contexto, de cara a mejorar la
resistencia mecanica del material, es deseable tener poros de menor tamarfo, con
mayor espaciamiento entre si, y con geometria mas redondeada. La combinacion de
estos factores conlleva al engrosamiento de los cuellos de sinterizacién y un menor
efecto interno de microentallas, reduciéndose asi el nivel de tensiones localizadas en

los cuellos.

La presencia de deformaciéon plastica localizada evidenciada en las superficies de
fractura de todas las mezclas estudiadas permite explicar la correlacién positiva
encontrada entre la tenacidad de fractura y el limite elastico; comportamiento
contrario al de los materiales macizos en los cuales el aumento de la resistencia
mecanica usualmente se asocia a una fragilizacién del material y por tanto a una

reduccion en su tenacidad.

El estudio del comportamiento mecanico bajo cargas ciclicas ha permitido establecer
que el fallo por fatiga se inicia con la nucleacién de una o varias microfisuras a partir
de los poros mas grandes e irregulares, donde la concentraciéon de tensiones es
mayor. Posteriormente, la deformacién plastica localizada promueve que la grieta se
extienda a través de las interfases microestructurales, produciendo asi la rotura
sucesiva de los cuellos. La heterogeneidad de la microestructura provoca el continuo
cambio de orientacién de la grieta durante su propagacion, y por tanto se presenta
como uno de los aspectos que mas beneficios aporta a la resistencia en fatiga de los

aceros sinterizados aqui estudiados.

La velocidad de propagacion de fisuras por fatiga experimenta un aumento

apreciable cuando la densidad disminuye, mientras que el umbral de propagacion de

Vi
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grietas grandes no presenta cambios significativos con la densidad. No obstante, se
ha podido comprobar que es posible la nucleacién y crecimiento de fisuras a partir
de poros cuyo tamafio es inferior al tamafio critico minimo establecido por el umbral
de grietas grandes. Por tanto, cualquier calculo realizado teniendo en cuenta los

resultados del estudio de fisuras grandes arrojaria resultados poco fiables.

Finalmente, el estudio del comportamiento a fatiga también ha permitido establecer
que la sensibilidad a la presencia de entallas permanece relativamente constante en
el intervalo de densidad evaluado y su valor es bastante bajo comparado al que
exhiben aceros macizos de aplicacion estructural con prestaciones equivalentes, lo
cual constituye una caracteristica atractiva de cara a favorecer la aplicacion de los

aceros sinterizados de alta densidad en piezas sometidas a solicitaciones ciclicas.

vii
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Prélogo

Prologo

La tesis que se presenta en este documento, realizada dentro del programa de
doctorado de Ciencia dels Materials i Enginyeria Metal-lurgica de la Universitat
Politecnica de Catalunya (UPC), lleva por titulo Comportamiento Mecanico de
Aceros Sinterizados de Alta Densidad. El trabajo desarrollado forma parte de la
actividad de investigacion sobre la optimizacién del comportamiento de aleaciones
férreas sinterizadas a través del estudio de la correlacion entre el procesamiento, la
microestructura, las propiedades y la respuesta bajo solicitaciones mecanicas, la
cual es llevada a cabo conjuntamente por el Centro de Integridad Estructural y
Fiabilidad de los Materiales (CIEFMA) de la UPC y la empresa Aleaciones de
Metales Sinterizados S.A. (AMES).

En el marco de la cooperacion cientifico-técnica entre el CIEFMA y AMES
consolidada ya desde hace varios afnos, cabe destacar la tesis doctoral realizada por
Héber D'Armas, bajo la direccion del Dr. Marc Anglada, y presentada en el afio
1999. La finalidad de este estudio fue la de evaluar el comportamiento mecanico de
diferentes aleaciones férreas sinterizadas en un rango de densidad de 6,8-7,0 g/cm?,
y por tanto, sirve como punto de referencia para el trabajo que aqui se presenta.
Posteriormente, en el ano 2003, AMES inicié el proyecto EUREKA “Lupow”, en
conjunto con la empresa italiana POMETON S.P.A., titulado “New Lubricated
Powders and Mixing Technology for use at Elevated Temperatures to Increase
Green Density”, con el objetivo de desarrollar un lubricante apto para la
compactacion en caliente de aceros sinterizados. En el marco de este proyecto, se
establecid un convenio de colaboracion entre la UPC y AMES cuyo propdsito

principal era caracterizar las propiedades mecanicas de materiales metalicos
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pulvimetalurgicos obtenidos mediante técnicas de compactacion en caliente,
utilizando en su produccion lubricantes organicos especialmente desarrollados en el

proyecto europeo antes referido.

Esta tesis doctoral responde a la necesidad de evaluar, analizar y comprender el
comportamiento mecanico, bajo cargas tanto monotonicas como ciclicas, de aceros
sinterizados de alta densidad. En este contexto, los objetivos especificos que se
marcaron para la investigacion a realizar fueron: i) establecer rutas de procesado a
través de las cuales fuera posible alcanzar diferentes niveles de densidad, siempre
con valores superiores a 7,0 g/cm?, ii) caracterizar la microestructura y la porosidad
obtenida a partir de las diferentes rutas de procesamiento, iii) evaluar las
propiedades mecanicas de los diferentes materiales por medio de ensayos de
traccion y flexion, iv) determinar el comportamiento a fatiga y fractura de los
materiales elaborados, v) evaluar la sensibilidad a la presencia de entallas en cada
una de las condiciones de procesado, vi) estudiar la cinética de crecimiento de
grietas grandes y pequefas para establecer velocidades y umbrales de propagacion,
vii) determinar los micromecanismos de fallo, y por ultimo viii) correlacionar las
condiciones de procesamiento tanto con las caracteristicas microestructurales como

con el comportamiento mecanico de cada uno de los materiales.

El documento esta organizado en seis capitulos, iniciando con una descripcion de
las etapas en el procesamiento de piezas puvimetalurgicas y la revisidn bibliografica
de las propiedades mecanicas de los aceros sinterizados, consignados en el primer
capitulo. A continuacion, en el capitulo 2, se presentan las aleaciones a evaluar, las
condiciones de compactacion y sinterizacion de las rutas de procesamiento
utilizadas, y la metodologia empleada en cada uno de los ensayos realizados. El
capitulo 3 presenta la caracterizacion microestructural de los materiales en términos
de la densidad alcanzada en cada ruta de procesamiento, la morfologia de la
porosidad vy, finalmente, las fases microconstituyentes presentes y su respectiva

distribucion.

Los capitulos 4 y 5 presentan el comportamiento mecanico exhibido por los
materiales bajo cargas monotdnicas y ciclicas, respectivamente. En el primer caso,

la caracterizacion se ha llevado a cabo por medio de ensayos de traccién, de flexion



Prélogo

y de tenacidad de fractura. Por su parte, en el comportamiento a fatiga se ha incluido
la evaluacion del limite a fatiga y un estudio detallado de la cinética de propagacion

de fisuras tanto grandes como pequefias.

En el capitulo 6 y ultimo se presentan, clasificadas en dos partes, las conclusiones a
las que se ha llegado con este trabajo. En primer lugar, se desglosan aquellas
relacionadas con la influencia del procesamiento sobre tanto la densidad como la
microestructura, y en segunda instancia, aquellas obtenidas de la correlacién entre
las caracteristicas microestructurales y la respuesta mecanica del material.
Finalmente, se presenta una propuesta de trabajos futuros a fin de continuar

profundizando en esta linea de investigacion.

Xi
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Capitulo I. Introduccion

Capitulo I.

Introduccion

El crecimiento de la industria pulvimetalurgica (PM) en las ultimas décadas es
atribuible al ahorro de costes asociados a la eliminacion de procesos de acabado en
comparacion con otros métodos de procesamiento como la fundicion o la forja. En
algunos casos, la conversion de un componente a tecnologia PM implica ahorros de
hasta un 40%. Asimismo, cabe destacar que el desarrollo de nuevos materiales y
tecnologias de fabricacién han permitido nuevas aplicaciones para componentes

sinterizados.

La mayoria de las aplicaciones de las piezas PM en el sector de la automocién, su
principal mercado, son de caracter estructural. Dentro de esta area industrial, los
aceros representan mas de un 80% de la produccién de partes PM, siendo las
aleaciones de aluminio y cobre el segundo renglon en importancia con alrededor de
un 15% de participacion en el mercado (Schaefer y Trombino, 2005). En
consecuencia, el conocimiento del comportamiento mecanico de aleaciones PM, y
en especial de los aceros sinterizados, resulta indispensable para aumentar su
competitividad y continuar ampliando sus aplicaciones frente a los materiales

obtenidos siguiendo métodos convencionales de fabricacion.

El desarrollo tecnolégico en materiales PM para aplicaciones estructurales ha sido
abordado en dos frentes. Por una parte, el mejoramiento de las propiedades
mecanicas a través de la optimizacion de las aleaciones y de los procesos de
produccion; y por la otra, el desarrollo de nuevas técnicas de aleacion para crear

materiales con propiedades especificas (Endo, 2002).
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En este contexto, la presencia inherente de porosidad residual en los componentes
fabricados por PM influye de manera significativa sobre sus propiedades mecanicas.
Por esta razon, en la industria existe un gran interés hacia la obtencion del mayor
nivel de densidad posible a costes razonables, a fin de maximizar su rendimiento
funcional. Sin embargo, la cantidad de trabajos de investigacion existentes sobre las
propiedades mecanicas en el rango de alta densidad son relativamente escasos,
especialmente en lo referente al comportamiento a fatiga (Metal Powder Report,
2004; ibid., 2006).

A continuacion se presenta una revision del estado del arte de los aspectos técnicos
de mayor relevancia en el proceso productivo PM, asi como de las propiedades
mecanicas de los aceros sinterizados. Finalmente se establece el alcance de la

investigacion propuesta en esta tesis doctoral.

1.1. RELEVANCIA TECNOLOGICA DE LA PULVIMETALURGIA COMO RUTA DE
PROCESAMIENTO

1.1.1. Descripcion del proceso productivo PM.

La pulvimetalurgia (PM) consiste en la produccién de piezas por medio de la
compactacion de polvos (prensado) y su posterior calentamiento (sinterizacién) a

temperaturas por debajo del punto de fusion del material.

En la figura 1.1. se muestran las etapas basicas del proceso. La fabricacion de
componentes PM se inicia con la mezcla del polvo metalico con el lubricante y los
aditivos. Esta mezcla es compactada como pieza dentro de un molde con la forma
deseada mediante la aplicacion de presiones, que para el caso de aceros
sinterizados oscila entre 400 y 700 MPa. Después de la compactacion, el polvo toma
las propiedades de un solido y dicho estado del proceso se denomina usualmente
‘en verde”. Posteriormente, el sinterizado bajo atmdsfera controlada produce la

unién metalurgica entre particulas.
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Figura 1.1. Etapas basicas del proceso de pulvimetalurgia.

Algunas piezas son utilizadas directamente en la condicidon de sinterizado mientras
que otras son sometidas a operaciones secundarias de acabado (mecanizado,
calibrado, impregnaciéon de aceite, etc.) o tratamientos térmicos (nitruracion, temple,

etc.).
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1.1.2. Ventajas y limitaciones de la PM.

La PM ofrece un alto grado de flexibilidad permitiendo ajustar las caracteristicas
fisicas del producto a los requerimientos especificos de propiedades de cada

aplicacion.

La habilidad del sinterizado para combinar aleaciones dificiles o imposibles de
obtener mediante la metalurgia convencional ha posibilitado la produccion de gran
cantidad de materiales con diversas propiedades. Esta caracteristica es

especialmente util cuando los componentes tienen:

e grandes diferencias en su punto de fusion;

e solubilidad mutua limitada en estado liquido;

e densidades muy diferentes; y/o

e susceptibilidad de ser atacado por el metal liquido, particularmente si alguno

de ellos es un constituyente refractario en estado sdlido.

Por otra parte, la capacidad de controlar la porosidad representa una gran ventaja en
aplicaciones como filtros, diafragmas o fieltros (Schatt y Wieters, 1997). Asimismo,
en aplicaciones que requieren lubricacion en ambientes hostiles, la PM permite la
fabricacion de componentes de estructura porosa capaces de absorber hasta un

35% de fluido, lo cual facilita la fabricacion de cojinetes autolubricados, por ejemplo.

Los procesos involucrados en la PM son facilmente automatizables, siendo la
produccion en serie de componentes sinterizados su uso mas ventajoso. Dado que
la forma del producto final se establece durante el compactado inicial, el desecho de
material durante el proceso es minimo y en algunos casos nulo. Esta caracteristica
elimina la necesidad de procesos posteriores como el mecanizado, reduciendo
ostensiblemente los costes de produccién y aumentando asi la competitividad del
proceso. Dependiendo del tipo de componente, la utilizacion de material en PM
puede estar en el orden del 95% o mas, lo cual es hasta dos veces superior al
aprovechamiento de material en el mecanizado, y los consumos de energia suelen

estar entre 30% y 50% de los obtenidos en este ultimo proceso.



Capitulo I. Introduccion

Las propiedades mecanicas que pueden obtenerse por la PM, en la medida en que
se reduce la porosidad, son comparables a la de los materiales macizos (figura 1.2).
Sin embargo, la principal ventaja de este método de fabricacidn es el aspecto
econdmico. En aplicaciones de bajas solicitaciones, el ahorro de peso debido a la

baja densidad de la pieza podria ser una caracteristica altamente deseada.

Como en cualquier tecnologia, las ventajas de la PM estan acompafiadas por
algunas limitaciones inherentes al proceso. Entre éstas destacan el elevado costo de
los polvos metalicos y del equipamiento necesario (prensas, hornos, etc.), asi como
la restriccion en el tamafno de los componentes (usualmente las piezas PM no

exhiben pesos superiores a 1 kg).

Aleaciones Cu PM

Aleacions Al PM

Aleaciones Fe PM

Aceros forjados PM

Hierro fundido | I:-

Aceros | _
Aleaciones Cu | I:-
Aleaciones Al I:-

Aleaciones Ni | -
Metales refractarios | | -

T T T T T T T 1
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Limite elastico (MPa)

Figura 1.2. Limite elastico de diversos materiales metalicos fabricados por
diferentes rutas de procesamiento.

1.1.3. Aplicaciones industriales.

La PM ofrece la posibilidad de procesar gran cantidad de materiales, algunos de los

cuales se mencionan a continuacion:

e metales, particularmente aquellos con alto punto de fusion, que son dificiles

de producir por fundicion y colada, y ademas son muy fragiles;
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e materiales compuestos que consisten en dos 0 mas metales insolubles en
estado liquido, o mezclas de metales con sustancias no metalicas como
oxidos y otros metales refractarios;

e aleaciones ferrosas, las cuales constituyen la mayor parte de la produccion de
componentes PM, asi como las no ferrosas, en particular de base cobre,
bronce, aluminio y titanio, entre otros;

e aceros rapidos y superaleaciones de niquel y/o cobalto, generalmente con
propiedades superiores a aquellas obtenidas por métodos convencionales; y

e carburos cementados y otros materiales compuestos de tipo metal-ceramico.

Dentro del amplio grupo de materiales metalicos que actualmente se procesan por

PM cabe destacar, por su mayor volumen de produccion, los siguientes:

e aceros al carbono con %C<0,3, caracterizados por su ductilidad relativamente
elevada, asi como por su excelente soldabilidad y maquinabilidad; y cuya
dureza puede aumentarse mediante tratamiento al vapor, carbonitruracion o
temple.

e aceros con contenidos de Cu entre 1-4%, los cuales son las aleaciones PM
de uso mas extendido dado su nivel de resistencia media, alta dureza y buena
precision en cuanto a tolerancias dimensionales; y cuyas propiedades
mecanicas son susceptibles de ser mejoradas mediante tratamientos
térmicos.

e aceros con Ni y Cu, en los cuales la adicion de Ni imparte alta resistencia y
dureza, adecuada tenacidad y elevada resistencia a la fatiga. Asimismo, con
estas aleaciones se puede obtener buena tolerancia dimensional, la cual
puede mejorarse aun mas con el calibrado.

e aceros con Ni, Cu y Mo, con contenidos tipicos de Ni entre 1-5%, Cu entre 1-
3% y Mo entre 0,3-2%, y que se caracterizan por exhibir muy alta resistencia y
tenacidad, asi como elevada resistencia a la fatiga y buena templabilidad; y

e aceros inoxidables (en todas sus clases), los cuales se pueden procesar por
PM obteniéndose propiedades satisfactorias para muchas aplicaciones,

destacando la relativa alta tenacidad mostrada por los austeniticos.
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.1.4. Tendencias del mercado de la PM.

La produccion de polvos metalicos estad creciendo a nivel mundial tal como se
aprecia en la figura 1.3. El mercado automotriz es el principal consumidor de la
industria PM (White, 2002), representando mas de un 70% del destino final de los
componentes PM. Esta tendencia continuara asi al menos en los proximos afnos. El
contenido de partes PM en vehiculos sigue incrementandose afio tras afio y se situa
alrededor de 19,5 kg/vehiculo en Norteamérica y 9 kg/vehiculo en Europa y Japén
(Schaefer y Trombino, 2005). En estos dos ultimos mercados se espera un fuerte
crecimiento del sector automotor, lo cual augura un futuro promisorio para la
industria PM.
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Figura 1.3. (a) Produccion de hierro/acero PM a nivel mundial; (b) aplicaciones de la
produccion PM en el mercado europeo.

Para asegurar la expansion del uso de componentes pulvimetalurgicos, las
tecnologias PM deben ser competitivas en cuanto a mejores prestaciones y menor
coste que los niveles actuales. En términos generales, las tecnologias y materiales
rivales de la industria PM son los polimeros y el corte fino, por el lado inferior, y la

forja y la fundicion, por el lado superior (figura 1.4.).

Los fabricantes de polvo concentran sus esfuerzos en el desarrollo de nuevos
materiales a menor coste, con mayor compresibilidad y con tecnologias mas limpias.
Por su parte, los fabricantes de maquinaria para la industria PM intentan desarrollar
prensas con capacidad de hasta 1600 ton para satisfacer el mercado de
componentes de mayor tamafio. Adicionalmente, el sinterizado a alta temperatura

también esta creciendo como tecnologia. El futuro de la PM pasa por ofrecer
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productos con prestaciones similares a la forja y fundicion, con la ventaja agregada
de mejores tolerancias dimensionales y el ahorro en costes de produccion inherente

a este proceso, como se ilustra en la figura 1.5.

A
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= forja, fundicion % £
) Forja
o Bajo
Muy Bajo Plasticos
Plastico, corte fino t ! t t
Muy Pobre Pobre Medio Bueno Muy bueno
COSTE > ) ) )
Tolerancias Dimensionales
Figura 1.4. Principales tecnologias y Figura 1.5. Esquema comparativo de la
materiales competidores de la competitividad relativa de la industria PM
pulvimetalurgia frente a otros materiales y tecnologias

(Tengzelius, 2005).

El conocimiento del comportamiento de los materiales PM por parte de los
disefiadores es factor clave para ampliar el campo de las aplicaciones en la
industria. Por esta razoén, la MPIF (Metal Powder Industries Federation), la EPMA
(European Powder Metallurgy Association) y la JPMA (Japan Powder Metallurgy
Association) han coordinado esfuerzos para desarrollar una base de datos, en
permanente actualizacion, que ofrece informacion sobre las propiedades de
materiales PM. Esta base de datos, la cual es sin duda una herramienta valiosa para

el disefio de nuevos productos, puede consultarse en http:/www.pmdatabase.com.

1.2. ETAPAS DEL PROCESAMIENTO DE PIEZAS PULVIMETALURGICAS

1.2.1. Materia prima: polvos metalicos.

Existen una gran variedad de diferentes métodos con los cuales se pueden producir

metales en forma de polvo, entre los cuales destacan:

e reduccién de un compuesto, usualmente el 6xido, en estado sodlido;



Capitulo I. Introduccion

e electrodeposicion;

e atomizacién de metal fundido;

e pulverizacion de metal solido;

e precipitacion a partir de una solucion; y

e descomposicion térmica de un compuesto quimico.

Reduccién de estado sélido. La reduccion de metales con agentes reductores
sélidos 0 gaseosos es el método de mayor aplicacion en la produccion de polvos de
hierro. Dado que ninguna operacion de refinado esta involucrada, la pureza del polvo
depende de la materia prima. Por esta razén, este proceso debe ser complementado

con una etapa de purificacion.

Las particulas de polvo resultantes, denominadas “tipo esponja” (figura 1.6a.), son
irregulares, porosas, facilmente compresibles y producen compactos de elevada

resistencia en verde.

(b)

Figura 1.6. Particulas de polvo de (a) hierro esponja, (b) cobre electrolitico.

Electrdlisis. En su forma mas simple, este proceso consta de dos electrodos
conectados a una corriente directa. En la medida que la corriente fluye, el electrodo

positivo (anodo) se disuelve y se deposita sobre el negativo (catodo).

Los polvos producidos electroliticamente son de alta pureza y muy “activos” durante
el sinterizado. La forma de las particulas de polvo (figura 1.6b) esta determinada
fundamentalmente por la tasa de nucleacion y la concentracion de atomos metalicos.
Atomizacion. Este método consiste en desintegrar una capa delgada de metal

fundido sometiéndola al impacto de un chorro de gas o liquido. Los gases mas
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utilizados son aire, nitrdgeno y argon, mientras que el agua es el liquido de mayor

aplicacion.

La distribucion de tamafos de particulas se puede controlar variando parametros
como la presion y volumen del fluido atomizado, el espesor de la capa de metal
fundido, etc. La geometria de las particulas (figura 1.7) esta controlada
principalmente por la velocidad de solidificacion y puede variar desde esférica (si se
utiliza un gas con baja capacidad calorifica) hasta muy irregulares (si se emplea

agua como agente atomizador).

La atomizacién es particularmente eficaz para la produccién de aleaciones en forma
de polvo dado que los constituyentes metalicos se mezclan en estado liquido y por

tanto las particulas tienen la misma composicion quimica.

Figura 1.7. Particulas de polvo atomizado con: (a) gas, (b) agua.

Mezcla de elementos aleantes en los polvos.

La mezcla es necesaria para homogeneizar diferentes fracciones de polvo y obtener
la distribucion de tamano de particulas deseada. Esta distribucion se controla para

optimizar la densidad aparente y las caracteristicas de compactacion.
La produccion de materiales compuestos y de aleaciones sinterizadas requieren de

la mezcla de diferentes componentes con distinta composicion quimica. El mezclado

debe efectuarse de tal forma que se obtenga suficiente grado de homogenizacion y

10
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evitar la aglomeracion (figura 1.8a). Este ultimo objetivo se logra anadiendo aditivos

a la mezcla.

Una alternativa efectiva para la obtencion de aleaciones sinterizadas es la utilizacion
de polvos mezclados por difusion. Esta técnica consiste en mezclar mecanicamente
los polvos componentes de la aleaciéon y luego calentar, bajo condiciones
adecuadas, para formar una capa superficial de difusion entre particulas de los
diferentes elementos aleantes y el polvo base (figura 1.8b.). El resultado es un polvo

con alta compresibilidad y resistencia en verde.

Otra opcion adicional al caso anterior son los polvos recubiertos (figura 1.8c.), los
cuales ofrecen una distribucion uniforme de los componentes. En estos casos, se
pueden afadir mas de un componente en capas sucesivas 0 todos en una sola
capa. Las principales ventajas de este tipo de polvos son la alta homogeneidad y la

elevada densidad.

Cuando los componentes de una aleacion son mutuamente solubles, las partes PM
de aleaciones sinterizadas pueden ser producidas utilizando polvos “pre-aleados”
(figura 1.8d). Sin embargo, en estos casos la compresibilidad de la mezcla decrece
significativamente debido al efecto de endurecimiento por solucion sdlida intrinseco

del polvo.

‘QD. GD 0

(a) (b) (c) (d)

Figura 1.8. Distribucion de elementos aleantes de acuerdo al tipo de mezclado:
(a) mecanico; (b) por difusion; (c) recubiertos; (d) pre-aleado.

11
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1.2.2. Compactacion.

Los objetivos basicos de la etapa de compactacion son reducir la porosidad,
densificar uniformemente y producir la geometria deseada en la pieza. Existe una
gran variedad de procesos que permiten fabricar un compacto a partir de polvos,
para su posterior transformacién en componentes macizos a través de la
sinterizacién. Sin embargo, por razones econdmicas solo unos pocos tienen
verdadera aplicacion a escala industrial. Entre los mas utilizados cabe destacar los
siguientes:

= Prensado en matriz (simple o doble)

» Prensado isostatico

= Compactacion de alta velocidad

= Prensado en caliente

= Sinterforjado

= Extrusion

= Moldeo por inyeccion (MIM)

El prensado en matriz es el método mas simple y consiste basicamente de tres fases
(figura 1.9.). El proceso inicia con el llenado de la matriz con el polvo a compactar a
través de un alimentador. Luego, el movimiento de uno o0 ambos punzones aumenta
la presiéon sobre el material hasta producir la geometria final con la densidad
deseada. Finalmente se retira el punzén superior y la pieza es expulsada de la

matriz.

La deformacién plastica generada por la presion de compactacion aplicada produce
interferencia entre las particulas, aumentando la friccién entre las mismas debido a
la soldadura en frio entre ellas, y aportando al solido un nivel de resistencia “en
verde” suficiente para manipular la pieza en las operaciones posteriores. La
distribucion interna de la presidon en el compacto no es uniforme, razén por la cual
resulta una distribuciéon heterogénea de la densidad en el interior del mismo. A fin de
obtener una pieza con la mayor homogeneidad posible, la referida variabilidad de la

densidad debe intentarse reducir al maximo.

12
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Figura 1.9. Etapas del proceso de prensado en matriz.

La compactaciéon puede tomar lugar a temperatura ambiente (Cold Compaction- CC)
o realizarse a temperaturas superiores (Warm Compaction- WC), usualmente
alrededor de 120°C en el caso de acero sinterizados. En esta ultima variante, tanto
el polvo como la matriz son previamente calentados para facilitar la deformacién
plastica y promover asi mayor densificacion en la pieza. Debido a la alta temperatura
utilizada en el WC, es necesario el empleo de lubricantes que a dichas temperaturas
se mantenga en estado solido y no en estado gomoso, como sucederia con
lubricantes como el estearato de zinc o la cera (Bocchini, 1998; Turenne et al.,

2000), comunmente utilizados en la compactacién en frio.

Teniendo en cuenta que la friccion interna durante la compactacion del polvo genera
un aporte adicional de calor, usualmente el WC se realiza a temperaturas entre 120
y 130°C dependiendo del tamafio de la pieza (St-Laurent y Chagnon, 2001), tal que
la temperatura de la mezcla no supere los 150°C a fin de mantener la funcionalidad
del lubricante. Sin embargo, algunos autores han realizado pruebas hasta 250°C

pero sin lubricante interno (Chagnon y Trudel, 1995). En términos generales, se

13
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sefiala que se puede aumentar la densidad en 0.09 g/cm® por cada 100°C de

aumento en la temperatura de compactacion (Chagnon et al., 1994).

En las aplicaciones que requieren maxima densidad y baja tolerancia dimensional,
se puede recurrir a la compactacion en dos etapas (Double Pressing — 2P), cada una
de las cuales va seguida de su respectivo proceso de sinterizacion. Otra alternativa
utilizada consiste en aplicar el lubricante sobre las paredes del molde en vez de

mezclarlo con el polvo, lo cual se conoce como Die Wall Lubrication — DWL.

La figura 1.10. compara los niveles de densidad relativos promedio que se pueden
obtener a través de las diferentes rutas de compactacion mas comunes en la
industria. La compactacion a alta velocidad (HVC) es un alternativa para mejorar la
densidad de sinterizado y por consiguiente las propiedades mecanicas. A nivel
industrial es posible obtener densidades en aleaciones férreas hasta de 7,7 g/cm® a
través de un proceso 2HVC (Bos et al., 2006). Por su parte, la forja (Powder Forging)
permite eliminar completamente la porosidad de las piezas y por consiguiente
obtener prestaciones mecanicas maximas (German, 1998). Sin embargo, su alto

coste de implementacion es una limitacion para ampliar su uso industrial (ver figura
1.11).

[C11120°C

99 I 1250 °C

96
1P1S : Single Pressing + Single Sintering
] 2P2S : Double Pressing + Double Sintering
wcC : Warm Compaction

93 4 HVC : High Velocity Compaction

2HVC : Double High Velocity Compaction
PF : Powder Forging

% Densidad

90 +

87

1P18 wcC 2P2S HVC 2HVC PF

Procesos de compactacion
Figura 1.10. Cuadro comparativo de los niveles de densidad alcanzados en

materiales PM con diferentes métodos de compactacion y en funcion de la
temperatura de sinterizacion.
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Figura 1.11. Cuadro comparativo de los costes relativos y los intervalos de densidad
tipicos alcanzados en aleaciones férreas por diferentes rutas de procesamiento PM
(Rutz y Hanejko, 1994).

Otro aspecto que afecta la densificacion es el método utilizado para anadir lubricante
durante la compactacién. El lubricante puede estar mezclado con el polvo (admixed)
0 puede ser aplicado directamente a las paredes del molde (DWL). En el primer
caso, a medida que se aumenta la presion de compactacion la deformacion y unién
de las particulas ocasiona la extrusion del lubricante que recubre las particulas,
hacia los poros remanentes, lo cual reduce paulatinamente la tasa de densificacion.
De lo anterior, se puede deducir que el lubricante premezclado favorece la
densificacion en la region de baja presion pero la inhibe en la de alta (Simchi, 2003).
Por el contrario, cuando se emplea DWL se elimina la presencia de lubricante
interno y por consiguiente se aumenta tanto la cantidad de soldaduras en frio entre
particulas como el valor maximo de densidad que puede ser alcanzado. Sin
embargo, en este método se requieren mayores presiones de compactacion para
superar la friccion interna entre particulas, lo cual conduce a un mayor desgaste y
menor vida util del utillaje. Varios trabajos (Rawlings et al., 2001; Lemieux et al.,
2002; Li et al., 2002a; Li et al., 2002b) proponen el uso de DWL combinado con WC
a fin de obtener mejores resultados en densidad, tanto “en verde” como en

sinterizado, y disminuir la fuerza de eyeccion.

15
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1.2.3. Sinterizacion.

La sinterizacion es la etapa en la cual el compacto “en verde” se transforma en una
estructura de alta resistencia. El proceso consiste en calentar el compacto a una
temperatura en la que las particulas se suelden unas a otras por difusién formando
los denominados “cuellos” (figura 1.12.). Por consiguiente, la sinterizacion produce
cambios en la microestructura del material en términos de la distribucion de los
elementos aleantes y de la morfologia de la porosidad residual (tamafio, forma y

distribucion de los poros).

Figura 1.12. Esquema de la formacion de cuellos entre particulas del polvo durante
la sinterizacion.

La primera fase del compacto en el horno, usualmente a una temperatura inferior a
550°C para aleaciones ferrosas, sirve para eliminar el lubricante y los aditivos del
interior del compacto. Posteriormente, el compacto es calentado a temperaturas
superiores, tipicamente en el rango de 1100-1350°C en aceros PM, donde se induce
el movimiento atémico y la consecuente formacion de cuellos. Este proceso debe
realizarse bajo una atmésfera protectora o en vacio para evitar la oxidacion.
Comunmente se utilizan mezclas gaseosas de nitrégeno e hidrogeno.
Adicionalmente se requiere controlar la pérdida de carbono en el material, lo cual se

logra afiadiendo metano (CH,4) u otra fuente de carbono a la atmdésfera.

Las cavidades entre particulas inicialmente contienen lubricante, aditivos vy
contaminantes. Cuando la temperatura se incrementa, estos compuestos se
evaporan, dejando poros entre las particulas. En la medida que el proceso de

sinterizacion avanza, la estructura de los poros sufre cambios que dependen del
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tiempo de sinterizacién, la temperatura y el tamafio de las particulas del polvo. Los
poros irregulares iniciales tienden a redondearse, la cantidad se reduce y su tamafo
cambia, produciendo como consecuencia una densificacion adicional en el

compacto.

La formacion de una fase liquida durante la sinterizacién acelera la interconexion de
particulas en aleaciones ferrosas, como se ilustra en la figura 1.13. En este tipo de
aleaciones, la fase liquida puede provenir del cobre, el fosforo, el titanio y el boro,
entre otros. Este método es una alternativa econdmica para aumentar la densidad

final.

fase liquida

(a) (b) (c) (d)

Figura 1.13. Sinterizacion con fase liquida.

1.2.4. Operaciones secundarias.

Todos los componentes PM se someten a operaciones de acabado con el fin de
controlar algun parametro de calidad, adicionar nuevas caracteristicas o corregir
alguna particularidad. Hay una gran variedad de operaciones que van desde una
simple inspeccién o marcaje hasta el taladrado de orificios o el granallado de la

superficie.

Dado que la mayoria de las piezas PM son porosas después del sinterizado, uno de
los procesos secundarios mas comunes es el reprensado. Los objetivos basicos de
este proceso son la eliminacion de la porosidad residual y por consiguiente la mejora
en las propiedades mecanicas finales, asi como el ajuste de las dimensiones finales

de la pieza. Dado que las fuerzas empleadas en el reprensado deben exceder la
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resistencia del material, algunas veces se opta por realizar esta operacion
acompanada de un calentamiento, aprovechando la disminucion del limite elastico
con la temperatura. Dependiendo del grado de deformacion deseado, este
tratamiento se conoce como reprensado, calibrado o acufado (en orden

descendente de deformacion).

Durante esta operacién secundaria, los poros superficiales son sellados pero los
internos permanecen sin alteracion; por tanto, se mejoran las propiedades de las
zonas cercanas a la superficie. En este contexto, no resulta extrafio encontrar un
incremento en la resistencia acompanado de una disminucion en la ductilidad y la

tenacidad.

1.3. PROPIEDADES MECANICAS DE LOS ACERO SINTERIZADOS

Una de las principales diferencias del procesado por PM con otros métodos
convencionales como la forja es la presencia de poros en el interior de las piezas, lo
cual reduce sus propiedades mecanicas. Sin embargo, ademas de la porosidad, el
comportamiento de un acero sinterizado también depende de su microestructura, los
elementos de aleacion presentes y de las condiciones de procesamiento. A
continuacion se detalla la influencia que ejercen estos factores sobre las
propiedades mecanicas de mayor relevancia para aplicaciones estructurales, tales
como: dureza, limite elastico, resistencia maxima, ductilidad, tenacidad de fractura y

resistencia a fatiga.

1.3.1. Influencia de la porosidad.

Todas las propiedades de los materiales PM estan afectadas en mayor o menor
grado por la porosidad remanente en su microestructura (ver figura 1.14.). En
términos generales, la presencia de poros juega un papel determinante en el
comportamiento mecanico de un acero sinterizado. Los poros degradan las
propiedades mecanicas, lo cual se explica por la reduccién de area que soporta
carga asi como por la concentracion local de tensiones que ellos ocasionan. En
general, las propiedades dinamicas del material exhiben una mayor sensibilidad a la

porosidad.
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Cuando los poros se encuentran interconectados en el interior del compacto, la
porosidad se refiere como abierta. Por el contrario, si los poros estan aislados la
porosidad entonces se define como cerrada. Para el caso de aleaciones ferrosas, si
la porosidad se reduce por debajo del 5%, los poros estan aislados (figura 1.15.). A
partir de este nivel, en la medida que se disminuye la densidad se obtiene mayor
cantidad de porosidad interconectada. Para valores mayores al 10%, practicamente
todos los poros estan conectados formando una red de canales en la pieza. La
presencia de esta porosidad abierta tiene un efecto altamente negativo en la
resistencia del material, en especial cuando la pieza es sometida a cargas de
traccion. Bajo condiciones de flexion las propiedades superficiales toman mayor
relevancia (Hadrboletz y Weiss, 1997).

25

./‘
.70
e [m]
20 - Tl

% Maximo Tedrico
Porosidad Abierta, %

o 0
R LV O FePM
// /D[EEJ/ e Acero PM

0 T T T T T T T 0 s T T
64 6,6 6,8 7,0 7,2 74 7.6 7.8 0 5 10 15 20 25
Densidad (g/cm®) Porosidad Total, %
Figura 1.14. Influencia de la densidad en Figura 1.15. Porosidad abierta en
las propiedades mecanicas funcién de la porosidad total en
de aceros PM. materiales PM (Weiss et al.,1990).

La influencia de la densidad sobre la resistencia a cargas monoténicas de un acero
puede observarse en la figura 1.16. Tanto el limite elastico como la resistencia
maxima aumentan con la densidad. Asimismo, muchas investigaciones
desarrolladas en aleaciones PM (p.ej. Hadrboletz y Weiss, 1997; Chawla y Deng,
2005) muestran un incremento en la resistencia a fatiga con la densidad. La figura

1.17 ilustra este comportamiento en el caso de hierro puro.
La tenacidad de fractura es otra propiedad que también se incrementa con la

densidad del material, tal como se muestra en la figura 1.18. En este contexto,

contrario al comportamiento de materiales macizos, en los materiales PM se
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encuentra que la tenacidad de fractura también aumenta con el limite elastico
(Ingelstrom y Ustimenko, 1975; Navara y Bengtsson, 1984; Phillips et al., 2000).
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Figura 1.16. Variacion del limite elastico  Figura 1.17. Efecto de la densidad sobre
y la resistencia maxima con la densidad la resistencia a fatiga de hierro puro PM

en aceros PM (Fleck y Smith,1981a). (Hadrboletz y Weiss,1997).
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Figura 1.18. Tenacidad de fractura y limite elastico de aceros AISI 4640
en funcién de la porosidad (Ingelstrom y Ustimenko, 1975).

Las propiedades mecanicas no solo estan afectadas por el nivel de densidad. La
morfologia de los poros también tiene un efecto marcado sobre la respuesta
mecanica del material. Christian y German (1995) determinaron que la resistencia a
fatiga disminuye cuando el tamano de los poros aumenta (figura 1.19). Desde este
punto de vista, Beiss y Dalgic (2001) han demostrado una clara influencia de la
redondez de los poros sobre el comportamiento a fatiga, la cual esta gobernada por

las condiciones de procesamiento. A mayores temperatura y tiempo de sinterizacion,
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mayor es la regularidad en la forma de los poros. El aumento de la porosidad en un
material PM ocasiona una mayor heterogeneidad en la distribucion de tensiones
internas y por consiguiente deformaciones plasticas extremadamente localizadas. En
términos generales, la resistencia a fatiga esta influenciada por tres parametros de la
microestructura de los poros: el tamano, su curvatura (geometria) y el espaciamiento

entre ellos (distribucion).
Por otra parte, Chawla y Deng (2005) sefialan que los poros en los aceros
sinterizados tienden a ser mas esféricos (factor de forma cercano a 1) en la medida

qgue son de menor tamafo, como se puede observar en la figura 1.20.
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Figura 1.19. Relacion de la resistencia Figura 1.20. Comparacion de la forma
a fatiga y el tamafio medio de los de los poros y su tamafo para dos
poros para un acero PM niveles de densidad en aceros
(Christian y German, 1995). sinterizados (Chawla y Deng, 2005).

El hecho que los poros juegan un papel determinante tanto en la iniciacién de grietas
como en su propagacion es ampliamente conocido (Holmes y Queeney, 1985;
Hadrboletz y Weiss, 1997). Mayoritariamente, el inicio de grietas toma lugar en los
poros o inclusiones ubicados en o cerca de la superficie (Drar, 1995; Sudhakar,
2000; Drar, 2001). Una menor porosidad resulta en un aumento en el umbral del
factor de intensidad de tensiones para la propagacion de grietas, tal como se
muestra en la figura 1.21. (Ganesan et al., 2005), pero reduce la resistencia a la
propagacion estable de fisuras (Piotrowski et al., 2004). El efecto contrario puede

observarse con el aumento de la temperatura (Zhaouhi y Leng, 1999).
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Figura 1.21. Influencia de la densidad en el crecimiento de grietas en aceros PM
(Ganesan et al., 2005).

El crecimiento de grietas en materiales PM se puede expresar por la relaciéon de
Paris-Erdogan:

da .
— =C(AK)™ Ecuacioén 1.1
N (AK) ( )

En comparacion con aceros macizos de similar limite elastico, para un rango del
factor de intensidad de tensiones dado, las grietas en aceros PM crecen
aproximadamente un orden de magnitud mas rapido. Mientras que en los aceros
sinterizados el coeficiente m (de la ecuaciéon 1.1.) esta entre 5y 8 (Fleck y Smith,
1981a), para los macizos esta en el intervalo de 2 a 4 (Hertzberg, 1996). Asimismo,
los valores umbrales del factor de intensidad de tensiones son relativamente mas
altos en los aceros PM en comparacion con los macizos (Drar, 1996). Por otra parte,
los materiales sinterizados presentan mayor tolerancia a los defectos y una menor
sensibilidad a entallas, debido a que los poros actuan como concentradores
“‘internos” de tensiones y, por tanto, reducen el efecto que induciria la existencia de
concentradores “externos” adicionales (Exner y Pohl, 1978; Sonsino, 1990). Este
comportamiento es similar a lo que ocurre en las fundiciones de hierro por la

presencia de grafito (Taylor et al., 1996).

Dado el efecto de concentracién de tensiones que originan los poros al interior del
compacto, el inicio de grietas por fatiga es relativamente facil y por tanto la mayor
parte de la vida util se consume en la propagacion de las mismas (Cotterell et al.,
1994). Sin embargo, en este caso el crecimiento refiere a grietas pequefias que se

originan a partir de poros naturales, lo cual generalmente se observa a niveles de
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intensidad de tensiones menores y a velocidades mayores que en el caso de grietas
grandes (Polasik et al., 2001).

Tal como se ha mostrado a lo largo de este apartado, parece clara la existencia de
una relacion directa entre la densidad del material y sus propiedades mecanicas.
Varios autores han propuesto modelos matematicos y empiricos para caracterizar
dicha correlacién. Aunque los primeros modelos sugerian una correspondencia entre
las propiedades mecanicas y el nivel de porosidad del material, trabajos posteriores
han demostrado la influencia que tienen también la distribucidon y la forma de los
poros en la respuesta mecanica del material. Existen diferentes tipos de modelos:
los que proponen una correlacion estrictamente geométrica (Eudier, 1962); aquellos
que incluyen el efecto de concentracion de tensiones que ocasionan los poros
(Storozhevskii, 1968; Haynes, 1971); o los que utilizan el concepto de “area minima”
(Rice, 1993). Olevsky et al. (2001) proponen la inclusion en los modelos de las
caracteristicas del contacto entre particulas a través de parametros como los radios
de los cuellos y de las particulas. Por su parte, Fleck y Smith (1981b) realizaron una
evaluacion de diferentes tipos de modelos en funcidn de sus resultados
experimentales, encontrando ciertas limitaciones en todos ellos; particularmente, al
intentar modelar la correlacion de la porosidad con el comportamiento a fatiga.
Recientemente, Ji et al. (2006) han propuesto un modelo matematico que aunque
parece ajustarse a los resultados experimentales, dependiendo del material, sus

parametros carecen de significado fisico.

1.3.2. Efecto de la microestructura y los elementos aleantes.

Tal como se ha estudiado en el apartado anterior, la porosidad juega un papel
determinante en las propiedades mecanicas de los materiales PM. Sin embargo, la
microestructura también ejerce una importante influencia sobre la respuesta

mecanica en estos materiales (Andersson y Lindqvist, 1990).

La microestructura depende principalmente de la composicion quimica local y el
tratamiento térmico al que haya sido sometido el material. En las aleaciones ferrosas
sinterizadas se pueden encontrar una gran variedad de fases microestructurales

tales como ferrita, perlita, cementita, bainita, austenita y martensita. Los materiales
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aleados homogéneamente generalmente presentan algun tipo de martensita o
bainita cuando son templados y revenidos, o enfriados rapidamente después del
sinterizado. Por su parte, los materiales heterogéneos (aleados por difusion)
presentan una composicion muy variable que va desde zonas de solo hierro y
carbon, usualmente en los centros de las particulas de polvo originales, hasta
compuestos ricos en niquel, molibdeno o manganeso ubicados en la superficie de
las particulas de polvo, como se puede observar en la figura 1.22, correspondiente a
un acero al niquel. Por supuesto, las propiedades mecanicas presentan cambios
dramaticos a lo largo de cada una de estas zonas debido a las propiedades

intrinsecas de cada una de las fases presentes (Tabla 1.1).

Figura 1.22. Microfotografia de la microestructura tipica de un Distaloy (Fe-Ni-Cu-
Mo), mostrando las fases presentes: (A) ferrita; (B) perlita gruesa; (C) perlita fina; (D)
bainita superior; (E) martensita; (F) austenita; y (G) poros. (Hoganas, 1999).

S Dureza Brinell Resistencia a Traccion Alargamiento
(HB) (MPa) (%)
Ferrita 90 275 40
Perlita 250 - 300 800 20
Bainita 350 - 650 - -
Austenita 350 1000 10
Martensita 700 1700 - 2300 05-25

Tabla 1.1. Rango de propiedades mecanicas de las fases de un acero (Avner, 1988)

El contenido de carbono influye significativamente en la respuesta mecanica del

material. A mayor cantidad de carbono, la presencia de martensita se incrementa y
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por tanto la resistencia mecanica aumenta. El contenido éptimo de carbono depende

de la velocidad de enfriamiento (Berg y Maroli, 2004).

En general, los elementos aleantes imparten distintas propiedades a los aceros
sinterizados. El Ni, el Cu, el Mo, el Cr y el P son los elementos de aleacion mas
comunes en los aceros sinterizados. Estos elementos forman oxidos facilmente
reducibles y pueden ser procesados en hornos a temperaturas superiores a 1150°C,

bajo una atmdsfera con punto de rocio por debajo de -10°C.

El niquel se adiciona a los polvos ferrosos, tipicamente en contenidos entre 2% vy
4%, para mejorar las propiedades mecanicas (Gething et al., 2005). Este elemento
no difunde completamente durante los ciclos convencionales de sinterizacion
(1120°C durante 20-30 minutos) y por tanto se crean fases ricas en niquel (austenita
y martensita) en la microestructura. La fase austenitica rica en niquel es
relativamente ductil y por ello algunos autores (Douib et al., 1989; Carabajar et al.,
1998) sugieren que es la responsable del aumento en la tenacidad y la resistencia a
fatiga en los aceros sinterizados. Por su parte, Bergman y Bergmark (2003) sugieren
que el cambio de una microestructura bainitica hacia una martensitica en aceros PM
es benéfico para mejorar el desempefio a fatiga. El efecto del niquel es mas
pronunciado a temperaturas mas altas de sinterizacion (Graham et al., 1997). Cada
incremento de 1% en niquel resulta en un aumento de la densidad de alrededor de
0,01 g/cm® (St-Laurent y Chagnon, 2001).

El cobre es muy utilizado en los aceros PM (Engstrom, 2003) para mejorar las
propiedades mecanicas (ver figura 1.23), debido a su efectividad en incrementar el
endurecimiento por deformacion de la aleacién (Chawla et al., 2002). En muchos
casos, la adicion de Cu esta acompafiada de Ni con el fin de alcanzar un mejor
control dimensional en las piezas, dado que el cobre produce expansién volumétrica
mientras que el niquel promueve la contraccién, debido a su difusién en estado
solido. Estos dos elementos actian como estabilizadores de la austenita en el hierro,
permitiendo entonces realizar tratamientos térmicos a temperaturas inferiores

ademas de reducir la cantidad de carbono requerido para endurecer el acero.
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El molibdeno es un elemento de aleacién muy eficiente para producir endurecimiento
y supone solo un pequefio impacto sobre la compresibilidad del polvo (Chagnon y
Trudel, 2002). Incrementos en el contenido de Mo de 0,5% a 0,85% inducen mejoras
en la resistencia mecanica debido a la transformaciéon de la microestructura de
perlita a bainita/martensita (Ruas y St-Laurent, 2003) o austenita en bainita sin
necesidad de tratamiento térmico (Candela et al., 2005), y al incremento del
endurecimiento por solucion sdlida (Polasik et al., 2001).

Por su parte, el fésforo en concentraciones bajas es utilizado por su potencial de
endurecimiento y la formacion de fase liquida por encima de 1050°C, dado que el

liquido facilita tanto la sinterizacion como la esferoidizacion de los poros.

Finalmente, el cromo es un elemento de aleacion atractivo por su efecto positivo
sobre la dureza del material a un bajo coste. La adicidon de este elemento ofrece la
posibilidad de obtener microestructuras de alto desempefio mecanico sin tener que

recurrir a elevadas velocidades de enfriamiento (Bergman, 2003).

La figura 1.24 resume la influencia de distintos elementos aleantes sobre la dureza
de materiales ferrosos. El contenido de elementos aleantes también ejerce especial

influencia en la compresibilidad del polvo, como puede observarse en la figura 1.25.
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Figura 1.23. Comportamiento a traccion de Figura 1.24. Efecto de elementos
aleaciones Fe-Ni-Cu y Fe-Ni aleantes en la dureza de materiales
(Chawla et al., 2002). ferrosos (Yu, 2005).
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1.3.3. Importancia de las condiciones de procesamiento.

En los dos apartados previos de este capitulo se ha descrito la influencia de la
porosidad y de la microestructura en las propiedades mecanicas de un acero PM.
Estos dos factores dependen principalmente de las condiciones de procesamiento, y

por consiguiente el estudio de la influencia de éstas es de especial relevancia.
e Compactacion

La presion y la temperatura de compactacion determinan, en gran medida, el nivel
de densidad en la pieza. Como se ha visto anteriormente, una mejora en las

propiedades mecanicas demanda densidades mas altas.

Durante la compactacion, la friccion interna entre las particulas del polvo y de éstas
con el molde impide la densificacion. Por su parte, el uso de un lubricante interno,
para reducir la friccion, limita la densidad tedrica de la mezcla lubricante-metal
debido a su baja densidad. Otros factores como la relacion entre la superficie de
friccion y la seccion transversal del compacto asi como el espesor de la pieza

también pueden ser limitantes de cara a alcanzar mayores densidades.

La relacién entre la presion de compactacion y la densidad se traduce en una curva
de compresibilidad (figura 1.25), que es caracteristica para cada mezcla (polvo +
lubricante + aditivos). En general, en las curvas de compresibilidad se observa que
existe una saturacion en la densidad a presiones de compactacion elevadas. El
limite superior de saturacion esta asociado, ademas de a la naturaleza del polvo,
con la cantidad de lubricante interno dado que el volumen ocupado por éste impide
una mayor densificacion del compacto. La densidad teorica px de una mezcla de

constituyentes se puede calcular segun:
Sm y
Pth = —— (Ecuacion 1.2)

donde m es la masa y p es la densidad de cada constituyente i. De esta expresion

se puede deducir que a medida que se afade mayor cantidad de lubricante y
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aditivos, con menor densidad que el polvo metalico, se reduce la densidad tedrica de
la mezcla (figura 1.26). En general, cada adicion de 0,1% de lubricante/aditivo
reduce la densidad maxima alcanzable en alrededor de 0,05 g/cm?® (St-Laurent y
Chagnon, 2001). Por consiguiente, la cantidad adecuada de lubricante depende de
la densidad del mismo y resulta ser un compromiso entre la reduccion de la friccion

durante la compactacion y el nivel de densidad deseado.

La cantidad y los tipos de elementos aleantes asi como el tratamiento de recocido
del polvo después de la atomizacion determinan la dureza del polvo. A medida que
ésta aumenta, un mismo nivel de presion produce menor deformacién y por
consiguiente menor densidad. A nivel practico, por motivos de desgaste en las

herramientas, soélo es posible obtener densidades de hasta un 98% del valor tedrico.
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Figura 1.25. Curvas de compresibilidad  Figura 1.26. Densidad tedrica del hierro
del hierro y aceros PM (Hoganas, 2002).  en funcién de la densidad y la cantidad
de lubricante (Beiss, 2005).

La temperatura a la cual se realiza la compactacion es fundamental en el nivel de
densidad a alcanzar. Usualmente la densificacion se lleva a cabo a temperatura
ambiente, aproximadamente de 25°C, y en estos casos el proceso se denomina
compactacion en frio (Cold Compaction - CC). Sin embargo, cuando se desea
alcanzar mayores niveles de densidad es posible recurrir al aumento de la
temperatura de compactacion, usualmente hasta 120°C para aleaciones férreas
(Warm compaction - WC). A mayor temperatura, el limite elastico del material se
reduce y se incrementa la ductilidad de las particulas favoreciendo asi la

densificacion de la pieza (figura 1.27). En el rango de 25°C a 250°C, el factor de
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densificacion debido a la temperatura se sittia entre 0,085 y- 0,090 g/cm® por cada
100°C de incremento (Chagnon y Trudel, 1995).

7,40—- .
7,35—- .
7,30—- .
7,25+ -

7,20 -

Densidad en verde (g/cm®)

7,154 -

210 4 550 MPa| |

® 690 MPa

7,05 —r 1 71
0 20 40 60 80 100 120 140 160
Temperatura (°C)

Figura 1.27. Efecto de la temperatura y la presién de compactacion en la densidad
“en verde” de una aleacion de Fe-0,6C-2,0Ni (St-Laurent y Chagnon, 2001).

Para alcanzar altos niveles de densidad en aceros PM procesados mediante WC es
necesario reducir al maximo la presencia de impurezas e inclusiones en el polvo asi
como controlar el contenido de carbono (Bocchini, 1998). Por otra parte, el empleo
de altas temperaturas en la compactacion demanda una cuidadosa planificacion en
el diseno del utillaje y el equipamiento a fin de evitar variaciones dimensionales en
las piezas y/o el fallo prematuro del utillaje debido a sobrecargas o fatiga térmica
(Bocchini, 1999).

e Sinterizacion

La temperatura y el tiempo de sinterizacion influyen sobre la microestructura del
material y la morfologia de los poros. A mayor temperatura de sinterizacién, las
propiedades mecanicas de los aceros PM mejoran (Engstrom, 2001) debido a una
mayor difusidon de los elementos aleantes (Lindner y Sonsino, 1994), la cual induce
un efecto de endurecimiento por solucién sdlida mas pronunciado. Asimismo, los
poros disminuyen su tamano y su forma se hace mas esférica con la temperatura de

sinterizacion (Piotrowski y Biallas, 1998).

Las desventajas del sinterizado a alta temperatura son fundamentalmente su

elevado coste y baja productividad. Estos dos factores asociados conllevan a una
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tasa de depreciacion del equipamiento mas elevada, alrededor del doble que en el
caso de la sinterizacién a baja temperatura (Milligan et al., 2005), lo cual disminuye

su atractivo industrial.

La atmoésfera del horno de sinterizacion también juega un papel determinante sobre
la microestructura final del compacto y, por tanto, en sus propiedades mecanicas.
Usualmente la sinterizacion se realiza bajo una atmosfera reductora compuesta de
una mezcla de gases o incluso en vacio a fin de evitar la oxidacion y pérdida de
carbono (decarburizacién), y por consiguiente un deterioro de las propiedades

mecanicas.

Los materiales ferrosos son sinterizados en hornos continuos con atmésferas de
nitrdgeno-hidrogeno. La presencia de hidrégeno en la atmésfera obedece a su
efecto reductor de oxidacién mientras que el nitrégeno es utilizado para minimizar el
riesgo de explosion. El control del contenido de carbono se realiza por medio de la
adicién de grafito al compacto previa a la sinterizacion. Por su parte, la sinterizacion
en vacio produce densidades superiores a las obtenidas con atmdsfera de gases
debido a una mayor reduccion de oOxidos y humedad, asi como a una mejor

absorcion de vapores de los lubricantes durante el sinterizado (Youseffi et al., 2000).

e Tratamientos secundarios

Existe una gran variedad de tratamientos secundarios para mejorar las propiedades
mecanicas de los materiales PM. Entre ellos podemos mencionar los de tipo
mecanico (calibrado, granallado), los térmicos (temple, revenido) y los termo-
quimicos (nitruracién, carbonitrutracion). La gran mayoria de estos tratamientos
mejoran las propiedades superficiales del material y por tanto son benéficos
especialmente para aplicaciones bajo cargas de flexién (Hadrboletz y Weiss,1997)
aunque algunos pueden dar resultados volumétricos (Mansoorzadeh y Ashrafizadeh,
2005).

En general, en los materiales metalicos sinterizados se puede mejorar la resistencia

mecanica por tratamientos térmicos, como se puede observar en la figura 1.28
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(D"Armas, 1999), aunque esto podria inducir un incremento en la sensibilidad a los

defectos (Danninger y Weiss, 2003), tal como ocurre en los materiales macizos.
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Figura 1.28. Efecto de tratamientos de cementacién y carbonitruracion a diferentes
tiempos: 30, 60 y 90 minutos (a) curva tension-deformacion, y (b) la resistencia a
fatiga, de una aleacion de Fe-4,0Ni-1,5Cu-0,5Mo0-0,6C (D"Armas, 1999)

La carburizacion, la nitruracion en bafo de sal y la carbonitruracion pueden
incrementar la resistencia a fatiga hasta valores relativos de un 150%, 100% y 70%,
respectivamente (Esper y Sonsino, 1990). Este aumento en la resistencia es
consecuencia de la induccion de tensiones residuales de compresion alrededor de
los poros, lo cual reduce la tensidon efectiva a nivel local y produce un efecto de
cierre de los poros (Blanco et al., 2005). Este ultimo fendmeno induce también a
mejorar la resistencia al desgaste (Khorsand et al., 2002; Campos y Torralba, 2004).
No obstante, algunos tratamientos térmicos podrian reducir la resistencia al

desgaste como ha sido documentado por Wang y Danninger (1998).

Por suparte, la combinacion de tratamientos mecanicos, como el granallado, con
tratamientos termoquimicos, como la carbonitruracién, puede conllevar a mejoras en
las propiedades a fatiga de los aceros sinterizados aun mayores que las obtenidas
por el incremento de la presion y la temperatura de compactaciéon (Sonsino et. al,
1985).

31



Capitulo 1. Introduccién

I.4. ALCANCE Y OBJETIVOS DE LA TESIS DOCTORAL

La produccion de componentes sinterizados para aplicaciones estructurales ha
mostrado un marcado desarrollo en los ultimos afios debido al crecimiento tanto de
la industria automotriz como de la fabricacién de aparatos eléctricos, sus principales
mercados. La competitividad de las piezas PM en estos ambitos exige obtener
componentes de mayores prestaciones mecanicas a costes razonables. Es
ampliamente conocido que una de los métodos mas eficaces para mejorar la
respuesta mecanica de los aceros sinterizados consiste en reducir su porosidad. Sin
embargo, en el rango de alta densidad (superior a 7,2 g/cm®) la informacidn existente
sobre sus propiedades mecanicas es relativamente escasa. Este desconocimiento
por parte de los disefiadores conlleva a un empleo de componentes PM de alta

densidad mas reducido de lo que cabria esperarse.

En este trabajo se estudia el comportamiento mecanico de un acero sinterizado de
composicién quimica: Fe + 4,0%Ni + 1,5%Cu + 0,5%Mo + 0,5%C, en el rango de
alta densidad (de 7,2 a 7,5 g/cm®). Para obtener estos niveles de densidad se
utilizan diferentes rutas de procesamiento que incluyen: compactacion en frio (CC),
compactacion de polvos precalentados (WC), compactacion simple (1P1S) y doble
(2P2S), sinterizado a baja y alta temperatura, y tratamientos secundarios. De esta
manera es posible evaluar la influencia de las condiciones de procesamiento sobre
la porosidad del material y el efecto de ésta en las propiedades mecanicas,
particularmente en su resistencia a fractura y fatiga, a medida que la densidad tiende
a la de un material macizo. En este contexto, los objetivos especificos de esta tesis

son:

a) establecer rutas de procesado a través de las cuales sea posible alcanzar
diferentes niveles de densidad, siempre con valores superiores a 7,0 g/cm3,

b) caracterizar la microestructura y la porosidad obtenida a partir de las
diferentes rutas de procesamiento,

c¢) evaluar las propiedades mecanicas de los diferentes materiales por medio de
ensayos de traccion y flexion,

d) determinar el comportamiento a fatiga y fractura de los materiales fabricados
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)
h)

evaluar la sensibilidad a la presencia de entallas para cada una de las
condiciones de procesado,

estudiar el crecimiento de grietas grandes y pequefias por fatiga, para
establecer las correspondientes cinéticas y umbrales de propagacion,
determinar los micromecanismos de fallo, y

correlacionar las condiciones de procesamiento tanto con las caracteristicas
microestructurales como con el comportamiento mecanico de cada uno de los

materiales.
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Capitulo Il.
Materiales y

Procedimiento Experimental

En este capitulo se describen los materiales investigados en términos del polvo
base, el lubricante y las condiciones de procesamiento utilizadas para obtener
diferentes densidades, asi como los procedimientos experimentales de
caracterizacion, tanto microestructural como mecanica y fractografica, que se

siguieron a lo largo del presente trabajo de tesis doctoral.
I.1. MATERIAL EVALUADO

El material seleccionado para el estudio es la aleacion Fe-4,0Ni-1,5Cu-0,5Mo,
comercialmente denominada Distaloy® AE, con un contenido de carbono afiadido de
0,5% (figura 2.1.). La misma composicién quimica fue preparada por diferentes
rutas, variando la técnica de aleacion del polvo, el tipo y la cantidad de lubricante y

las temperaturas de compactacion y de sinterizacion.

Esta aleacion Distaloy® AE + 0,5%C se caracteriza por exhibir una alta resistencia
mecanica y una buena tolerancia dimensional. La figura 2.2. resume las diferentes
aleaciones PM de mayor utilizacién en aplicaciones estructurales. Las aleaciones de
baja resistencia se caracterizan por la presencia de cobre y carbono. La tolerancias
dimensionales se mejora haciendo uso de cobre aleado por difusion (ej. Distaloy®) o

por la incorporaciénén de aditivos (ej. Starmix®). Por su parte, la adicién de cromo
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incrementa la capacidad de temple de los aceros sinterizados y mejora su

comportamiento mecanico y tribolégico (Sigl et al., 2005).

Figura 2.1. Polvo Distaloy® AE. (a) aspecto general, y (b) detalle de una particula.

Fe-Cr-Mo-Ni-C | Fe-Cr-Mo-Ni-C Fe-Cr-Mo-C

Alta . :
Fase liquida Mix Fe-Cr-Mn-Mo-C
R
2
9 | Media Fe-Ni-Cu-Mo-C | Fe-Ni-Cu-Mo-C |Fe-Ni-Cu-Mo-C
% Starmix Fe-Cr-Mo-C
(0]
o
Ba Fe-Cu-C Fe-Cu-C Fe-Cu-C
aja
J Mix Distaloy Bonded
Media Buena Muy buena

Tolerancias Dimensionales

Figura 2.2. Cuadro comparativo de diferentes aceros PM para aplicaciones
estructurales (Tengzelius, 2005).

I1.2. CONDICIONES DE PROCESAMIENTO

Con la composicién quimica deseada, se prepararon diferentes mezclas tal como se
detalla en la tabla 2.1., en las cuales se utilizaron tres tipos diferentes de lubricante
seleccionados de acuerdo a la ruta de procesamiento a seguir. Para compactacion

en frio a 25°C (CC) se utilizé cera. Por su parte, para la compactacion de polvos
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precalentados a 120°C (WC) se utilizé polietileno (PE) con un aditivo afiadido (Ad),
asi como una mezcla comercial denominada Densmix®, en la cual el lubricante esta

premezclado con el polvo.

La compactacion se realizé tanto en una sola etapa (1P1S) como en dos etapas
(2P2S). En ambos casos se utilizé una presion uniaxial media alrededor de 700 MPa
a fin de obtener la maxima densidad posible para cada mezcla. Este maximo nivel
de presion estuvo determinado por las limitaciones del utillaje disponible para la

fabricacion de las probetas.

La sinterizacion se llevo a cabo bajo una atmdsfera protectora de 5% H; + 95% N
tanto a temperaturas de 1120°C, utilizando un horno de cinta, como a 1250°C, en un
horno de viga galopante, por un periodo de 20 y 37 minutos, respectivamente. Para
todas las mezclas la velocidad de enfriamiento esta alrededor de 0,5-1,0 °C/seg. En
el caso de las rutas 1P1S, el primer sinterizado (o pre-sinterizado) se realizé a 800°C
durante 20 minutos. En el material 5 se realizé un tratamiento posterior al sinterizado
de “calibrado” (CAL), aplicando una presion de 800 MPa para mejorar las tolerancias
dimensionales de las piezas. La designacién 4A corresponde a un material similar al

material 4 pero cuya sinterizacion final se ha realizado a alta temperatura (1250°C).

Material Polvo Base Lubricante Compactacion Sinterizado
1 Distaloy® AE + 1P1S-CC 1120 °C
0,6% Cera

2 0,5%C 2P2S-CC 1120 °C

3 1P1S - WC 1120 °C

4 Densmix® + 2P2S - WC 800/ 1120 °C

Premezclado

4A 0,5%C 2P2S - WC 800 / 1250 °C

5 1P1S - WC + CAL 1120 °C

6 1P1S - WC 1120 °C
0,58%PE + 0,02% Ad

7 Distaloy® AE + 2P2S - WC 800/ 1120 °C

8 0,5%C 1P1S - WC 1120 °C
0,56%PE + 0,04% Ad

9 2P2S - WC 800 /1250 °C

Tabla 2.1. Mezclas evaluadas y rutas de procesamiento utilizadas.
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Se fabricaron tres tipos de probetas, con la geometria que se muestra en la figura
2.3. Las muestras tipo “dog-bone” (figura 2.3a) se emplearon para los ensayos de
traccidon, mientras que las tipo “charpy’ (figura 2.3b y c) se utilizaron para evaluar
propiedades mecanicas a flexidon, tanto monotdnicas como ciclicas. Las entallas en
“V” a 45° se realizaron por mecanizado, posterior a la sinterizacion, con una

profundidad de 2 mm y un radio de entalla de aproximadamente 1,15 mm.
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Figura 2.3. Geometria de los tipos de probeta utilizados (medidas en mm).

I1.3. ASPECTOS MICROESTRUCTURALES

Una vez fabricadas las probetas se procedié a la medicion de la densidad final del
material sinterizado. Para ello, se sigui6 el procedimiento estandarizado por la norma
MPIF Std. 42 (2003), que consiste en determinar la densidad por medio del principio

de Arquimedes (figura 2.4) de acuerdo a los siguientes pasos:

e pesar la pieza o probeta en seco (A);
e sumergir en un bafo de parafina fundida durante 10 minutos, para sellar la
porosidad de la pieza;

e pesar la pieza después de la impregnacion (B);
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pesar la pieza sumergida en agua a temperatura ambiente (C). Antes del
pesaje se debe mojar en etanol que tiene una tension superficial mas baja
que la del agua y por tanto evita que la pieza, al sumergirla en el agua,
forme pequenas burbujas y falsee el resultado;

dado que (A) es la masa de la pieza y la diferencia (B - C) es el volumen
de la pieza, considerando que la densidad del agua es 1 g/cm? la

densidad de la probeta viene dada finalmente por el cociente A / (B-C).

Figura 2.4. Balanza y esquema del sistema de medicion empleados para evaluar la

densidad en las probetas fabricadas.

El estudio de la microestructura se ha realizado evaluando tanto la morfologia de la

porosidad como las fases o microconstituyentes presentes en el material. Para ello

se han preparado las muestras de acuerdo al siguiente procedimiento:

corte de la muestra a partir de zonas no deformadas de las probetas de
traccion o de tipo “charpy”;

embutido en baquelita o infiltracion con resina segun Huppmann et al.
(1983);

desbaste sucesivo con papel abrasivo 320, 400, 600 y 1200, en
direcciones perpendiculares alternadas;

pulido con suspension de alumina de 3,5 um;

pulido con silice coloidal de 0,06 um (opcional); y

ataque quimico con Nital o Picral al 4% (sbélo para revelar la

microestructura).
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La evaluacion de la porosidad se realizé6 con muestras pulidas y sin ataque. Para ello
se utilizd un microscopio 6ptico Olympus GX51 con un sistema de analisis de
imagen BUEHLER Omnimet Enterprise (figura 2.5). El tamafio de los poros fue
estimado midiendo el area de los mismos mientras que la geometria se caracteriz6 a
través del factor de forma y de la convexidad. Ademas se midi6 la distancia media
entre poros para cuantificar la distribucion de la porosidad existente (figura 2.6). Para
cada una de las muestras se realizaron al menos 20 mediciones, en zonas
seleccionadas aleatoriamente, a fin de obtener la media y la desviacién estandar de

los parametros mencionados.

Figura 2.5. Microscopio éptico con analizador de imagenes utilizado para
caracterizar la porosidad.

El factor de forma representa una medida de la redondez de los poros y toma
valores desde 0, en poros con maxima irregularidad, hasta 1, en poros esféricos
(figura 2.7). Por su parte, la convexidad cuantifica el nivel de tortuosidad
(hendiduras) en los bordes de un poro (figura 2.8), correspondiendo el valor de 1 al
caso de un circulo perfecto. Estos parametros se calculan mediante las siguientes

expresiones:

Factor de forma F = 4'7[2'A (Ecuacion 2.1)
P
Convexidad R = PTF (Ecuacion 2.2)
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donde A, Py PC son el area, el perimetro y el perimetro convexo del poro,

respectivamente (figura 2.6), definiéndose este ultimo factor como la longitud de una

linea convexa que circunscribe al objeto a medir.

Figura 2.6. Parametros evaluados para caracterizar la porosidad en los aceros
sinterizados investigados.

H A

1.0 0.785 0.604
T,
AR

I{\_J \

\: >
& \
i J

0.232 0.544 0.161

Figura 2.7. Factor de forma de algunas
geometrias.

e A

0.a5

030

067 n.7s

Figura 2.8. Convexidad de algunas
geometrias de poros.

La caracterizacibn mecanica de los microconstituyentes del material se realizé a

través de la técnica de indentacion instrumentada utilizando un nanoindentador XP-

MTS (figura 2.9) con una punta tipo Berkovich. Este tipo de punta tiene la geometria

de una piramide de tres caras con los lados formando un angulo de 65,3° respecto a

la normal de la base. Asi, las huellas aparecen como tridngulos equilateros, como se

presenta en la figura 2.10a. La forma puntiaguda de este tipo de indentador permite

deformar plasticamente los materiales con la aplicacion de cargas pequefas.
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Se efectuaron al menos 10 indentaciones para cada una de las fases presentes. La
profundidad de indentacion fue de 500 nm en todos los casos. Por medio de las
curvas carga-desplazamiento (P-h), figura 2.10b., se determiné la dureza de cada

fase asi como su médulo de elasticidad, empleando para ello las expresiones

desarrolladas por Oliver y Pharr (1992).

Figura 2.9. Equipo de nanoindentacién XP-MTS utilizado para la caracterizacion
mecanica de las fases microestructurales.
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Figura 2.10. (a) Indentacién Berkovich en una aleaciéon Al 2098-T8 (Casals y Alcala,
2005); y (b) Esquema de una curva caracteristica carga-desplazamiento en un
ensayo de indentacion instrumentada.
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I.4. ENSAYOS BAJO CARGAS MONOTONICAS

Las propiedades mecanicas del material bajo cargas monotdnicas fueron evaluadas

por medio de ensayos de traccién, de flexion y de tenacidad de fractura.

1.4.1. Ensayos de traccion.

Se realizaron ensayos de traccion siguiendo la norma ASTM E8M-00 con el fin de
determinar el limite elastico, la resistencia maxima, la ductilidad y el médulo de
elasticidad. Los ensayos se efectuaron con una maquina electromecanica INSTRON
modelo 8562 dotada de una célula de carga de 100 kN de capacidad. La velocidad
de desplazamiento del pistdon fue de 1 mm/min. La geometria de las probetas fue la
del tipo “dog-bone”, ilustrada en la figura 2.3. Las mediciones del alargamiento en las
probetas se realizaron utilizando un extensémetro con longitud inicial calibrada de 25

mm y maximo alargamiento de 10 mm.

1.4.2. Ensayos de flexion.

Para obtener la resistencia maxima en flexion se realizaron ensayos siguiendo la
norma ASTM B528-99, con probetas tipo “charpy” de dimensiones 5x10x55 mm
(figura 2.3). Los ensayos se efectuaron con una maquina servohidraulica INSTRON
modelo 8511 con célula de carga de 20 kN de capacidad. La velocidad de
desplazamiento del piston fue de 1 mm/min. La figura 2.11. ilustra la configuracion
utilizada para el ensayo. En este trabajo, la distancia entre apoyos, S, utilizada fue

de 50 mm.

Figura 2.11. Configuracion del ensayo de flexion en tres puntos.
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I1.4.3. Ensayos de tenacidad de fractura.

La evaluacion de la tenacidad de fractura, Ki;, se llevé a cabo de acuerdo a la norma
ASTM E1820-01. Para ello, se partié de una probeta prismatica tipo SENB (Single
Edge Notched Beam) de medidas 10x10x55 mm a la cual se le realizé una entalla
central en “U” de 2,0 mm de profundidad, mediante corte con un disco de 0,3 mm de
espesor. Seguidamente se afind la punta de la entalla a través de un corte con
cuchilla de 0,05 mm (figura 2.12) para obtener un radio de entalla de
aproximadamente 200 um. Finalmente se pulieron ambos lados de la probeta para

facilitar la deteccion de la grieta y su posterior medicion.

probeta

Figura 2.12. Maquina para fabricar entallas y detalle del montaje de la cuchilla.

Una vez se logro tener una entalla aguda (figura 2.13a), se procedié a nuclear y
propagar una pregrieta por fatiga (figura 2.13b) cuya longitud final, a, incluyendo la
longitud de la entalla previa, no superara un valor entre 0,45 y 0,55 de la altura total
de la probeta, W. La pregrieta se generé en una maquina de fatiga por resonancia
RUMUL a una relacion de carga R=0,1 y una frecuencia de trabajo de alrededor de
100 Hz.

Las probetas pre-agrietadas se fracturaron en una maquina servohidraulica, bajo
una configuracion de flexién en tres puntos, aplicando una velocidad de carga tal
que la variacién en el factor de intensidad de tensiones en el frente de la grieta se
mantuviera en el rango de 0,55 a 2,75 MPa-m"?/s. La abertura de la grieta (COD -

crack opening displacement) se midié con una galga extensiométrica acoplada a
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ambos lados de la entalla central. La configuracion final de la probeta lista para

ensayar se muestra en la figura 2.14.

(b)

Figura 2.13. (a) Entalla en probetas empleadas para la evaluacién de la tenacidad a
fractura, y (b) pregrieta generada por fatiga.
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I

\
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Figura 2.14. Configuracion del ensayo de tenacidad de fractura utilizando una
probeta tipo SENB bajo flexion en tres puntos y ubicacion del COD.

I.5. ENSAYOS BAJO CARGAS CICLICAS

La respuesta del material bajo cargas ciclicas se evalué en términos del limite a
fatiga, la sensibilidad a la presencia de entallas y la cinética de propagacion de

grietas.

1.5.1. Limite a fatiga y sensibilidad a la presencia de entallas.

El limite a fatiga se ha determinado bajo condiciones de flexién a tres puntos, para
probetas tanto lisas como entalladas, con una relacion de carga R=0,1, siguiendo el

método de la escalera o “staircase” (Collins, 1993), el cual ha sido desarrollado
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teniendo como base las ecuaciones de Dixon y Mood (1948). Este método es
ampliamente utilizado por su confiabilidad para determinar estadisticamente la

resistencia a fatiga para un nivel de vida especifico (Lin et al., 2001).

En el marco del método referido anteriormente, para evaluar el limite a fatiga se
toma un grupo de minimo 15 probetas y se fija un numero de ciclos correspondiente
al criterio de “vida infinita” utilizado. La primera probeta se ensaya a un nivel de
tensiones ligeramente superior que la resistencia a fatiga estimada. En este trabajo,
el valor de partida escogido fue el correspondiente al 30% de la resistencia a flexion
de dicho material y el nimero de ciclos para alcanzar “vida infinita” fue de 2x10°
ciclos. Si la primera probeta falla antes de alcanzar 2x10° ciclos, la siguiente probeta
se evalua a un nivel de tensiones inferior, correspondiente a una reduccién del 2%
de la resistencia a flexion del material. Si por el contrario, el espécimen sobrevive al
numero de ciclos establecido, el siguiente ensayo se realiza a un nivel de tensiones
superior, correspondiente a un incremento del 2% de la resistencia a flexién. Asi, los
ensayos se continuan con la secuencia descrita en la cual cada probeta se evalua a
un nivel de tensiones que depende del resultado del ensayo inmediatamente anterior
(figura 2.15). Notese que el ensayo no se considera inicializado hasta que ocurra la

primera alternancia rotura-no rotura.

420 A

@ vida infinita (2x10%ciclos)
X rotura

400

380 /

360

Limite a fatiga

Amplitud de tensiones (MPa)

Aqui inicia el ensayo

340

—+ 1 ' T '+ T * T T+ T T T ' T 7 1
0 2 4 6 8 10 12 14 16

Numero de probeta en la secuencia

Figura 2.15. Esquema de una secuencia genérica de ensayos de acuerdo al
método de la escalera.
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Para estos ensayos, se ha empleado una maquina de fatiga por resonancia RUMUL
(figura 2.16) con una frecuencia de trabajo alrededor de 100 Hz. Por cada condicion
0 mezcla se han evaluado un minimo de 16 probetas. Una vez finalizada la
secuencia de ensayos, se procede a calcular la media de los datos y su desviacién
estandar a un nivel de confianza del 95%, siguiendo las ecuaciones establecidas en
el método (Collins, 1993).
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Figura 2.16. Maquina de fatiga por resonancia RUMUL, incluyendo la pantalla
general del programa de control electrénico.

La sensibilidad a la presencia de entallas, q, se ha determinado de acuerdo a la

relacion:

q= (Ecuacion 2.3)

donde K es el factor efectivo de concentracion de tensiones en fatiga y K; es el
factor de concentracion de tensiones tedrico determinado analiticamente o por
elementos finitos. Para el caso de la entalla en “V” realizada a las probetas, el factor
K: se ha determinado analiticamente (Pilkey, 1997; Young y Budynas, 2001) y se ha

comprobado por elementos finitos utilizando el programa ANSYS (figura 2.17),
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resultando en un valor de 2,04. Por su parte Kr se determina como el cociente entre
la resistencia a fatiga evaluada experimentalmente tanto para las probetas con

entalla como para los especimenes sin entalla.

La sensibilidad definida segun la ecuacion 2.3 puede tomar valores entre 0 (cuando
el material no exhibe sensibilidad alguna a la entalla, K=1) y 1 (maxima sensibilidad
correspondiente al caso cuando K=K;). Desde el punto de vista mecanico es
deseable que un material presente la menor sensibilidad posible de manera que la
presencia de entallas o concentradores de tensiones no reduzca drasticamente su

rendimiento estructural bajo cargas ciclicas.

NODAL SOLUTION

Figura 2.17. Distribucion de tensiones alrededor de la entalla determinada por el
método de los elementos finitos.

11.5.2. Propagacion de grietas por fatiga.

El fallo por fatiga se produce por la propagacion de grietas que pueden originarse en
defectos, inclusiones, entallas o imperfecciones superficiales en la pieza. A través de
la mecanica de fractura elastica-lineal (MFEL) es posible caracterizar el crecimiento
de grietas a partir de ensayos realizados en probetas que contienen grietas
‘grandes”, tipicamente de varios milimetros de longitud. Sin embargo, existen
muchas aplicaciones para las cuales se requiere el conocimiento de la cinética de
propagacién de grietas de tamano significativamente menor en las cuales estan
presentes mecanismos de retardo del crecimiento similares a los existentes para
grietas grandes pero sin estar completamente desarrolados (Suresh, 1998). En

consecuencia, este tipo de grietas pueden extenderse a niveles del factor de
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intensidad de tensiones inferiores al umbral de propagacion de fisuras determinado
por métodos tradicionales para grietas grandes. Por tanto, una evaluacion de la
integridad estructural de un componente basado en un método de analisis de grietas
grandes puede no ser conservadora si la vida de la pieza estd dominada por el
crecimiento de grietas pequefias. En sintesis, dado el comportamiento anémalo
observado al caracterizar el crecimiento de grietas pequenas, resulta muy importante

también realizar el estudio de la propagacion de este tipo de fisuras.

Existen diferentes criterios para diferenciar las grietas por su tamafo. Suresh y
Ritchie (1984) sugieren las siguientes definiciones para clasificar las grietas

pequenas:

e Grietas microestructuralmente pequefas: aquellas cuyo tamafio es
comparable a las dimensiones de la unidad microestructural, como por
ejemplo el tamafo de grano para materiales monoliticos o el
espaciamiento entre particulas para compuestos reforzados.

e Grietas mecanicamente pequefas: aquellas cuya longitud es
comparable al tamafo de la zona plastica enfrente de la grieta o que
estan dentro de la zona de influencia plastica de una entalla.

e Grietas fisicamente pequefas: aquellas cuya longitud es mayor que
tanto las caracteristicas microestructurales como el tamafo de la zona
plastica, pero que fisicamente son menores que un milimetro.

e Grietas quimicamente pequenas: aquellas que presentan anomalias en
la cinética de propagacion por debajo de cierto tamafio como
consecuencia de los efectos de la interaccion de la fisura con el medio

(por ejemplo, corrosion fatiga)
La tabla 2.2. resume los criterios cuantitativos propuestos por McClung et al. (1996)

para diferenciar las fisuras pequefas de las grandes teniendo en cuenta la

clasificacion descrita en el item anterior.
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_ Tamaho Mecanico
Tamaino _
) Grandes Pequerias
Microestructural
a/r, > 4-20 a/r, < 4-20
Grande Mecanica y microestructuralmente Mecanicamente pequefia
(@/M > 5-10) y r,/M >>1 grande (MFEL valida) Microestructuralmente grande
Pequeiia Mecanicamente grande Mecanica y
(a/M < 5-10) y r/M =1 Microestructuralmente pequena microestructuralmente
pequefa

a: tamario de grieta; r,: tamario de zona plastica; M: tamario de la unidad microestructural

Tabla 2.2. Clasificacion de grietas segun diversos factores mecanicos y
metalurgicos (McClung et al., 1996).

e Grietas pequenas

Para la medicion del crecimiento de grietas pequefias se desarroll6 una metodologia
basada en el ensayo de vida a fatiga de probetas prismaticas de dimensiones

10x10x55 mm sometidas a flexion en tres puntos, como se muestra en la figura 2.18.

8
S R EY
S 12 ST

A R=0,1
2" [
- grie
Alwe I =l superficial
R —
5 P
2 2

Figura 2.18. Configuracién utilizada en el estudio de la propagacion de grietas
pequefias por fatiga.

Para ello, previamente se pulié la cara inferior de las probetas para facilitar las
observaciones correspondientes. Antes de iniciar los ensayos, se seleccion6 una
zona que abarcaba 2 mm a cada lado de la linea central de maxima tensién y se
tomaron fotografias de dicha zona. Los ensayos se realizaron a un nivel de

tensiones ligeramente superior al limite de fatiga. ElI ensayo se detuvo a intervalos
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entre 10000 y 20000 ciclos para observar la posible nucleaciéon de microgrietas a
partir de los poros. Para ello se utiliz6 un microscopio lupa marca UNION modelo
DZ2 dotado de una camara digital Moticam 1300 con una relacién de aumentos de
1:10 (figura 2.19).

Figura 2.19. Microscopio utilizado para la deteccion de grietas pequefias y la
medicion de su correspondiente crecimiento bajo cargas ciclicas.

Una vez se pudo apreciar la aparicion de microgrietas, se procedid de la siguiente

manera:

¢ medicion de la longitud de las fisuras;

e calculo de los factores de intensidad de tensiones en los frentes de la
grieta superficial, tanto en el punto de maxima profundidad como en el
correspondiente a la maxima longitud superficial, asumiendo en ambos
casos una geometria semicircular (figura 2.20), segun las expresiones
desarrolladas por Newman y Raju (1981) y Raju et. al. (1989);

e incrementos sucesivos del factor de tensiones aplicado hasta observar
crecimiento de las fisuras;

e medicion del crecimiento y recélculo de los factores de intensidad de
tensiones; y por ultimo,

e variacion sucesiva del factor de intensidad de tensiones, evaluando la

velocidad de propagacion de las fisuras en todo el rango.
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— 2c -—»1% Prpy—r x
(a) (D)

Figura 2.20. Configuracién de tipos de grieta superficiales:
(a) grieta central, (b) grieta de esquina.

Una vez finalizado los ensayos de propagacion de fisuras, se atacd quimicamente la
superficie de la probeta que contiene dichas grietas con el fin de analizar la
interaccion fisura-microestructura. Con este estudio se busca determinar Ila
influencia de las caracteristicas microestructurales en la cinética de propagacién de
fisuras por fatiga en los materiales estudiados. Las observaciones se realizaron
mediante microscopia tanto o6ptica (figura 2.19) como electronica de barrido,

empleando en éste ultimo caso un equipo JEOL 6400 (figura 2.21).

Figura 2.21. Microscopio electrénico de barrido (MEB) con unidad de microanalisis
utilizado en la caracterizacion fractografica y microestructural.
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e Grietas grandes

Se utilizaron probetas similares a las empleadas para el estudio de grietas pequefas
(10x10x55 mm), pero en este caso se realizé una entalla central de 2 mm de
profundidad a fin de generar una grieta por fatiga en el material (figura 2.22). La
preparacion de la probeta se realizé siguiendo el mismo procedimiento descrito

anteriormente para los ensayos de tenacidad de fractura.

~e l (0,45 < a/W < 0,55).
o J
; (D

Figura 2.22. Probeta para el estudio de la propagacién de grietas grandes por
fatiga.

Una vez obtenida la fisura por fatiga, cuya longitud se controlé en el rango de 0,45-
0,55 de la altura de la probeta, se procedié al estudio de su propagacién de la

siguiente manera:

e medicién de la longitud de la grieta por ambos lados de la probeta, dado
que es una grieta pasante (figura 2.22), verificando que la diferencia entre
medidas no superara el 10% de la altura total de la probeta;

e estimacion del umbral del factor de intensidad de tensiones y calculo
entonces del nivel de tensiones correspondiente para la grieta inicial;

e solicitacidn de la probeta a cargas ciclicas de flexion a tres puntos, con
una relacion R de 0,1;

e calculo de los factores de intensidad de tensiones en los frentes de la
grieta utilizando las expresiones establecidas en la norma ASTM E1820-01
para grietas pasantes;

e incrementos sucesivos del factor de tensiones aplicado hasta observar

crecimiento de las fisuras;
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e medicion de la velocidad de crecimiento y recalculo de los factores de
intensidad de tensiones, de acuerdo a la nueva longitud de la fisura; y

e variacion sucesiva del factor de intensidad de tensiones, primero
disminuyendo hasta encontrar el valor umbral y, posteriormente,
aumentando hasta niveles cercanos al de la tenacidad de fractura,
procurando no producir la fractura de la probeta. Este ultimo aspecto es
importante para facilitar el posterior estudio de la influencia de la

microestructura en la propagacién de grietas en el material.

I.6. CARACTERIZACION FRACTOGRAFICA

Con el fin de identificar el tipo de fractura (ductil o fragil) asi como de determinar los
micromecanismos de deformacion presentes en el material a los diferentes niveles
de densidad estudiados, en todos los casos se realiz6 una caracterizacion

fractografica mediante microscopia electronica de barrido (figura 2.21).

Para ello se obtuvieron muestras de las probetas fracturadas utilizadas en los
ensayos bajo cargas monotdnicas y ciclicas, mediante corte a partir de la superficie
de fractura, con una longitud de al menos 10 mm. Una vez cortadas, y previa a su
observacién por MEB, las muestras fueron limpiadas cuidadosamente utilizando un
equipo de ultrasonido y sumergiéndolas en un bafio de acetona. La limpieza se

realizé en dos etapas, cada una de 5 minutos con recambio del bafio.

En algunas probetas de traccion, y antes de ser ensayadas, la superficie lateral de
las mismas fue pulida y atacada quimicamente a fin de revelar la microestructura.
Una vez fracturada, la muestra se observé en el MEB con la intencidén de identificar
alguna correlacion entre los mecanismos de fallo y las fases micronconstituyentes de

los materiales investigados.

Adicionalmente se realizdé un estudio fractografico sobre muestras “en verde” (sin
sinterizar) con el objetivo de determinar el grado de deformacion de las particulas de
polvo en probetas compactadas tanto en frio como a 120°C, y con ello verificar el

efecto de la temperatura de compactacion de la mezcla.

54



Capitulo Ill. Caracterizacion microestructural

Capitulo lil.

Caracterizacion Microestructural

Las propiedades de los aceros PM pueden aproximarse a aquellas obtenidas por
otras técnicas de procesamiento tradicionales, como la fundicién o la forja. Desde
este punto de vista, aunque es bien conocido que la porosidad inherente a los
procesos de pulvimetalurgia reduce significativamente el desempefio mecanico de
los materiales sinterizados, es importante enfatizar que las técnicas de aleacion del
polvo y la microestructura del material también juegan un papel determinante en el
comportamiento de la pieza. En consecuencia, resulta evidente que el estudio de los
aspectos microestructurales en los aceros PM es de vital importancia de cara a la

optimizaciéon de sus propiedades mecanicas.

En este capitulo se presentan los resultados de la caracterizacion microestructural
de las mezclas estudiadas en términos de la morfologia de la porosidad y las fases
microconstituyentes presentes. Con ello se pretende establecer las bases sobre las
cuales poder analizar el comportamiento mecanico de los diferentes materiales, el

cual sera presentado en capitulos posteriores.

lll.1. POROSIDAD EN ACEROS SINTERIZADOS DE ALTA DENSIDAD

Si bien la densidad de un material PM esta intimamente relacionada a su porosidad,
la medida del primer parametro no es suficiente para caracterizar el segundo, ya que
no suministra informacion sobre el tamafo, la distribucion y la geometria de los
poros, aspectos claves e indispensables en el estudio por su marcada influencia en

el comportamiento mecanico, tal como ha sido demostrado por numerosas
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investigaciones (Haynes, 1971; Fleck y Smith, 1981a; Weiss et al., 1990; Lados y
Apelian, 2005).

111.1.1. Densidad.

La densidad de los materiales estudiados se ha medido siguiendo el procedimiento
descrito en el apartado 11.3. del capitulo anterior. Tal como se observa en la tabla
3.1, las densidades obtenidas van desde 7,22 hasta 7,51 g/lcm® niveles

correspondientes al rango de alta densidad.

Densidad

Material | Polvo Base Lubricante Compactacion Sinterizado 3

(g/lcm)
1 Distaloy AE 1P1S - CC 1120 °C 7,22

. 0.6% Cera
2 +0,5%C 2P2S-CC 1120 °C 7,40
3 1P1S - WC 1120 °C 7,29
4 Densmix® + 2P2S - WC 800 /1120 °C 7,51
Premezclado

4A 0,5%C 2P2S -WC 800/ 1250 °C 7,37
5 1P1S - WC + CAL 1120 °C 7,30
6 0.58%PE + 0.02% 1P1S - WC 1120 °C 7,25
7 Distaloy AE Ad 2P2S - WC 800/ 1120 °C 7,48
8 +0,5%C | ) 56%PE + 0.04% 1P1S - WC 1120 °C 7,30
9 Ad 2P2S - WC 800 / 1250 °C 7,37

Tabla 3.1. Mezclas evaluadas y densidades de sinterizado obtenidas.

Para cada una de las tres mezclas (polvo base) estudiadas, se puede apreciar que
el procesamiento 2P2S permite alcanzar densidades mas altas que la ruta 1P1S,
tanto en el caso de compactacién en frio (CC) como en el de compactacion con
polvos precalentados (WC). Para una misma temperatura de sinterizacion y
utilizando el mismo Ilubricante, la doble compactacion produce un incremento
promedio en la densidad del material de 0,20 g/cm3 en comparacion a la obtenida
mediante la compactacion simple. Por su parte, el empleo de la compactacion de
polvos precalentados permite aumentar la densidad alcanzada comparando con la

compactacion en frio, confirmando lo sefialado por autores como Chagnon y Trudel
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(1995), Bocchini (1999) y Li et al. (2002a) entre otros; siendo este incremento mas
pronunciado en los casos de doble compactacion y sinterizacion. La razén de este
comportamiento esta asociada al menor limite elastico efectivo de las particulas,
debido al aporte de calor previo y durante la compactacion, y por tanto a una mas
facil deformacion plastica de las mismas durante la operacién de prensado. La figura
3.1, correspondiente a la superficie de fractura de dos piezas en verde, permite

evidenciar las ideas anteriormente descritas.

/

(a) compactacion a 25°C (b) compactaciéon a 120°C

Figura 3.1. Superficie de fractura de probetas “en verde”.

En el caso particular de la densidad obtenida con el material 4A, respecto a la
alcanzada en la mezcla 4 (mismo polvo base), el empleo de una mayor temperatura
de sinterizacion no se reflejé en valores mas altos para este parametro, como cabria
esperar. Un comportamiento similar se observé entre los materiales 7 y 9, aunque en
este caso la mayor cantidad de aditivo podria explicar parcialmente el resultado
obtenido. Debido a que en ambos casos un estudio fractografico detallado y la
revision de las condiciones de procesamiento no evidenciaron ninguna anomalia a la
que atribuir estos resultados; y teniendo en cuenta que estos materiales exhibieron
un comportamiento mecanico preliminar (limite elastico y ductilidad) acorde con la
densidad final alcanzada, se decidié no descartar las mezclas 4A y 9 (sinterizadas a
1250°C) del estudio posterior, particularmente porque ellas permitian investigar el
posible efecto de la redondez de los poros y la mayor homogeneidad en la
distribucién de los elementos aleantes en el comportamiento a fractura y fatiga de

aceros PM de alta densidad.
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A modo de resumen, en el cuadro de la figura 3.2. se comparan las diferentes rutas
de procesamiento evaluadas en términos de la densidad maxima alcanzada,
independientemente del tipo de lubricante o polvo base utilizado. Se puede notar
que la ruta de prensado simple en frio (1P1S-CC) es la que produce un menor nivel
densidad mientras que el precalentamiento del polvo permite alcanzar densidades
superiores. Esta tendencia se reproduce en las rutas de doble compactacién y doble
sinterizacién. Por tanto, la maxima densidad se obtiene con un proceso 2P2S-WC.

7.8 1
7,6

7.4

7,2—-
70
6,8—-
6,6—-

1P1S-CC 1P1S-WC 2P2S-CC 2P2S-WC

% Densidad

Ruta de procesamiento

Figura 3.2. Influencia de la ruta de procesamiento en la densidad
del acero PM estudiado.

lll.1.2. Morfologia de la porosidad.

La figura 3.3. muestra la porosidad caracteristica de los materiales sinterizados a
1120°C. Aunque en cada una de las muestras se puede notar un amplio rango de
tamafos y geometrias de poros, se observa una tendencia a la disminucién del
tamano de los poros a medida que aumenta la densidad del material. Asimismo, e
independientemente de la densidad, se percibe que los poros de mayor tamafo
tienen una geometria mas irregular que los poros pequenos. Estos ultimos tienden a
ser redondeados y corresponden a la denominada porosidad secundaria, que son
poros internos embebidos en la particula. Los poros mas grandes corresponden al
espacio libre que ha quedado entre particulas y son los que ocasionan
mayoritariamente la pérdida de propiedades mecanicas. Por esta razén, para
realizar un analisis cuantitativo de la morfologia de la porosidad se debe definir un
criterio de seleccién de poros, ya sea en términos de tamafio o de geometria, de
manera que soélo se incluyan aquellos poros que influyen de manera significativa en

el desempeno del material.
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50 um

p = 7,22 glcm® (material 1)

p = 7,29 glcm® (material 3)

Q=S
p = 7,48 g/lcm?® (material 7) p = 7,51 g/lcm?® (material 4)

Figura 3.3. Porosidad caracteristica de los materiales sinterizados a 1120°C.
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En la figura 3.4. se comparan los resultados obtenidos para una misma muestra con
diferentes criterios de seleccion de poros. Los primeros tres criterios (a,b,y ¢)
corresponde al tamafio de poros y el ultimo (d) a su geometria. Estos dos tipos de
criterios guardan correlacion dado que, como se menciond con anterioridad, existe
una tendencia de los poros a ser mas redondos en la medida que se reduce su
tamano. En las primeras tres micrografias (figura 3.4a, b y c) se observa que en la
medida que aplicamos un criterio para seleccionar poros de mayor tamanfo, la
muestra de poros para el analisis (poros de color rojo) se reduce. Se nota que existe
una importante cantidad de poros con area en el rango de 25-50 um? que son
descartados en los primeros dos casos y que sin embargo, por su tamano y forma
sugieren tener una importante influencia en las propiedades mecanicas. Asimismo,
si se implementa el criterio de geometria (factor de forma) puede observarse (figura
3.4d) que se excluyen poros de tamafio apreciable (poros de color verde), y por
tanto muy perjudiciales de cara a la respuesta mecanica aunque su geometria sea
mas redondeada. Teniendo en cuenta las consideraciones anteriores, se decidio
utilizar el criterio de poros de area mayor que 25 um? para el estudio cuantitativo de
la porosidad mediante analisis de imagen. Criterios de seleccion similares se han
utilizado en trabajos anteriores por Piotrowski y Biallas (1998), Beiss y Dalgic (2001),
y Chawla y Deng (2005).

Una vez escogidos los poros “relevantes” segun el criterio de seleccion definido, se
procedid6 a evaluar la porosidad mediante cuatro parametros: area total de
porosidad, tamafio de poros (area), distancia media entre poros (medida en una
direccién, figura 3.5), la convexidad y el factor de forma. La tabla 3.2. resume los
resultados promedio obtenidos mediante analisis de imagen. El valor de dispersion
incluido en los resultados corresponde a la desviacion de la media (y no del conjunto
de la poblacién de datos) calculada con tres muestras diferentes, teniendo en cuenta
que en cada muestra se realizaron al menos 10 mediciones en areas diferentes. No
se ha incluido el material 5 dado que la etapa final de procesamiento de las
muestras (calibrado) solo tiene efecto a nivel superficial y por tanto no se puede ver

reflejado en un cambio de la morfologia de la totalidad de los poros.
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Figura 3.4. Comparacion de criterios de seleccion segun el tamafo o el factor de
forma de los poros.

Figura 3.5. Esquema ilustrativo de la metodologia seguida para la medicion de la
distancia media entre poros.
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Material Densidad Area total Area de Distancia Factor Convexidad
de Poros Poro entre Poros de Forma
(g/lcm?) (%) (um?) (nm) F R
1 7,22 9,08+0,17 | 130+8 445+3,0 0,55+0,04 | 0,75+0,02
2 7,40 5,59 + 0,13 77+8 62,2+ 3,2 0,56+0,02 | 085+0,03
3 7,29 6,80+ 0,15 97+6 53,5+ 3,5 0,59+0,03 | 0.82+0,02
4 7,51 4,87 + 0,09 58+5 72,0 +3,0 0,58+0,03 | 091+0,01
4A 7,37 6,07 + 0,08 95+ 4 51,8+2,2 0,67+0,02 | 088£0,02
6 7,25 771+0,25 | 114+4 471+3,0 0,53+0,05 | 0.80+0,01
7 7,48 5,10 + 0,11 63+7 68,7 +1,7 0,58+0,02 | 089+0,01
8 7,30 6,22 + 0,20 98 +7 55,9 + 2,1 0,59+0,03 | 084+0,02
9 7,37 6,00+0,07 | 134+8 70,1+2,9 0,68+0,02 | 091+0,03

Tabla 3.2. Resultados del estudio de la morfologia de los poros.

Tal como se puede observar en la figura 3.6, y como era de esperarse, el area total
ocupada por los poros seleccionados disminuye con el aumento de la densidad.
Ademas, el tamafo de los poros también disminuye (figura 3.7a.) mientras que la

distancia media entre los mismos aumenta de forma sostenida (figura 3.7b).

% Area ocupada por los poros

2 T T T T
7,2 73 74 75

Densidad (g/cm®)

Figura 3.6. Variacion del area media total de poros con la densidad.

Los dos resultados anteriormente senalados conducen a tener cuellos de mayor
tamano en la medida que se incrementa la densidad, hecho de notable relevancia de
cara al comportamiento mecanico del material. La figura 3.8 muestra de forma

esquematica, y a escala con los resultados de la caracterizacion de la porosidad, la

62



Capitulo Ill. Caracterizacion microestructural

evolucion de la distribucion de poros con la densidad (bajo una consideracion ideal
de poros con geometria esférica), observandose el aumento del tamafio de los

cuellos.

80

120

60 ]

80

40

Distancia entre poros (um)

40

Tamafio de poro (um®)
o

20

7.2 73 74 7.5 7.2 73 74 75
Densidad (g/cm®) Densidad (g/cm’)

(a) Tamaro de poros (b) Distancia entre poros

Figura 3.7. Caracteristicas de la porosidad en funcion de la densidad.

1o

Cuellos

|

———
aumento de densidad

Figura 3.8. Representacion esquematica de la evolucion del tamafio y la
distribucion de poros con el cambio en densidad.

En cuanto a la geometria de los poros, se puede notar que el factor de forma
promedio asociado no varia significativamente con el incremento en la densidad,
para una misma temperatura de sinterizacién (figura 3.9), tal como ha sido publicado
tanto por Beiss y Dalgic (2001) como por Chawla y Deng (2005). Este
comportamiento se debe a que los fendmenos de difusion en todas las mezclas son

equivalentes al ser procesadas bajo las mismas condiciones de sinterizacion.
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Capitulo Ill. Caracterizacién microestructural

Adicionalmente, se observa una gran dispersion del factor de forma, tal como ha
sido publicado con anterioridad (Straffelini et al., 1999), lo cual sustenta la validez de
haber tomado el tamafo como criterio de seleccion de poros para el analisis de la

porosidad.

114 118

Media : 0,55 Media : 0,58

Numero de poros
Numero de poros

F AL LSS SIS ESTES

Factor de forma Factor de forma
(a) 7,22 g/cm® (b) 7,48 g/cm®

Figura 3.9. Influencia de la densidad sobre el factor de forma de los poros.

Sin embargo, si se compara la morfologia de los poros a diferentes temperaturas de
sinterizacién se advierte que el aumento de dicha temperatura de 1120°C a 1250°C
produce un redondeo de los poros, tal como se puede observar en las micrografias
de la figura 3.10. Este resultado se traduce en un aumento del factor de forma de los
mismos del orden de un 20% (figura 3.11), aunque la dispersion en los resultados se
mantiene. Por tanto, a 1250°C se tiene una mayor proporcion de poros con factores

de forma altos, con valores superiores a 0,70.

En sintesis, el aumento en la temperatura de sinterizacién acompafado de un mayor
tiempo de tratamiento promueve una difusién en estado sdlido mas pronunciada,
produciendo poros de mayor tamafio y con mayor redondez. Estos resultados estan
en concordancia con aquellos presentados previamente en la literatura (p.ej.
Piotrowski y Biallas, 1998; y Marcu et. al, 2003).
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material 3 -1120°C material 9 -1250°C

Fig. 3.10. Comparacion de la porosidad en materiales sinterizados a 1120 y 1250°C.

Numero de poros
Numero de poros

A P

Factor de forma Factor de forma
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(a) 1120°C (p = 7,40 g/cm’) (b) 1250°C (p = 7,37 g/cm’)

Figura 3.11. Efecto de la temperatura de sinterizacion en la distribucidn
del factor de forma de los poros.
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Aunque en términos de esfericidad (medida por el factor de forma) no se aprecian
cambios significativos en la porosidad con el aumento de densidad para una misma
temperatura de sinterizacion, si analizamos los resultados de la convexidad de los
poros (tabla 3.2.) podemos ver un aumento de este parametro con la densidad, tal
como se presenta en la figura 3.12. Esto significa que a medida que se aumenta la
densidad, los poros presentan un contorno mas suave, lo cual representaria un
efecto de concentracién de tensiones menor, benéfico de cara al comportamiento
mecanico. La menor tortuosidad en los bordes de los poros se debe a la mayor
deformacion de las particulas de polvo que permite un mejor acoplamiento entre las
mismas, produciendo asi poros de contornos mas suaves. Estos resultados suponen
que la convexidad, como parametro de comparacion, permite discriminar las
diferencias que se presentan en la geometria de los poros con el cambio en
densidad, hecho que no se alcanza mediante el factor de forma. Ademas, este
parametro también permite cuantificar la mayor redondez observada en los poros de
las mezclas sinterizadas a mayor temperatura. A niveles de densidad equivalentes,
el aumento de temperatura de sinterizacién de 1120 a 1250°C representa un

aumento aproximado de la convexidad de 0,82 a 0,91.
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Figura 3.12. Influencia de la densidad sobre la convexidad de los poros en mezclas
sinterizadas a 1120°C.
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lll.2. ASPECTOS MICROESTRUCTURALES

Desde el punto de vista estructural, no solo el nivel de densidad del material ejerce
influencia sobre la respuesta mecanica sino que también se debe considerar su
microestructura. Por ejemplo, Sanderow et al. (1997) muestran limites de fatiga en
flexion, a una densidad de 7,1 g/cm® de alrededor de 120 MPa para una
microestructura con 100% ferrita y de 380 MPa para una con 100% martensita.
Estos valores sugieren que el comportamiento a fatiga de la martensita es
claramente superior al de la ferrita. Por tanto, de acuerdo a estos resultados, una
superficie martensitica seria deseable en aplicaciones sometidas a cargas ciclicas

de contacto.

Como se ha comentado anteriormente en esta tesis, en los materiales PM los poros
actuan como precursores de grietas y por tanto su presencia reduce la resistencia
mecanica del material. Sin embargo, adicionando pequefias cantidades de algunos
elementos aleantes es posible disefar microestructuras lo suficientemente
resistentes para compensar, o al menos atenuar, el efecto de micro-entallas causado
por los poros. Los aceros sinterizados aleados por difusion se caracterizan por
presentar una microestructura heterogénea. En particular, el acero objeto de este
estudio, sinterizado a 1120°C y sin tratamientos térmicos posteriores, presenta una
microestructura altamente heterogénea como se puede apreciar en la figura 3.13,
donde se incluyen los dos niveles de densidad extremos dentro del intervalo
estudiado. Se advierte que en ambos casos la microestructura esta formada
principalmente de colonias de perlita, ferrita y bainita dentro de una matriz de
martensita y austenita. Asimismo, se puede apreciar la disminucion en el tamafio de
los poros con el aumento en la densidad mientras que la distribucidén de las fases
microconstituyentes anteriormente mencionadas no sufre mayores alteraciones. Este
ultimo hecho se debe a que el proceso de sinterizado ha sido el mismo en todos los
casos y por tanto la difusion de los elementos constituyentes de la aleacion es
practicamente la misma. Para el resto de materiales los resultados son bastante
similares, como puede observarse en la figura 3.14. En este contexto, se deberia
esperar que al variar las condiciones de sinterizacion (temperatura y tiempo) se
produzcan cambios en la microestructura debido a la mayor difusién de los

elementos aleantes, lo cual se discutira mas adelante.
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Poro

Poro

(a) (b)

Figura 3.13. Microestructura de: (a) Material 1 (7,22 g/cm®), y (b) Material 4 (7,51 g/cm?®), sinterizados a 1120°C.
Fases presentes: [F] Ferrita; [P] Perlita; [B] Bainita; [A] Austenita; y [M] Martensita.
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Figura 3.14. Microestructura de (a) Material 2 (7,40 g/cm?®), y (b) Material 3
(7,29 g/cm®), sinterizados a 1120°C.
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La heterogeneidad observada en la microestructura del material se debe a la
distribucion inicial de los elementos de aleacion en el polvo y su posterior difusion
durante el proceso de sinterizacion. La confluencia simultanea de estos dos factores

explica las caracteristicas de la microestructura, tal como se discute a continuacion.

El principal elemento de aleacion de este material es el Ni, el cual se caracteriza por
su efecto estabilizador de la austenita (y), como se puede observar claramente en el

diagrama de fase Fe-Ni (figura 3.15).

- Atomic Percenl Nickel
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Figura 3.15. Diagrama de fases en equilibrio Fe-Ni. (ASM, 1992).

Debido al método de aleacion utilizada para fabricar los polvos base, las particulas
de Ni quedan adheridas por difusién en la superficie de las particulas de Fe. Al
compactar el polvo, las zonas adyacentes a las superficies de contacto entre
particulas quedan enriquecidas con Ni y por tanto los poros quedan rodeados en
zonas con alto contenido de este elemento (figura 3.16). Durante la sinterizacion, la
lenta difusién del Ni y la rapida redistribucion del Cu liquido alrededor de las
particulas (dado que su temperatura de fusion es de 1080°C y por tanto la
sinterizacién a 1120°C implica fase liquida), ocasiona que en las zonas adyacentes a
los poros se forme austenita y martensita ricas en Ni y en Cu (lo cual refuerza los
cuellos formados durante la sinterizacion), y en los nucleos de las particulas
originales del polvo, ricos en Fe, predomine la formacion de colonias de ferrita y
perlita, rodeadas de bainita (figura 3.17). Por consiguiente, los poros quedan
ubicados mayoritariamente dentro de la matriz de martensita-austenita o en las

interfases matriz-perlita o matriz-bainita, como se puede observar en la figura 3.18.
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Poro

Zona rica
en Ni

(b)

Figura 3.16. Distribucion de Ni en (a) las particulas de polvo, y (b) el compacto.

Figura 3.17. Detalle de la microestructura con matriz de austenita [A] y martensita
[M], y colonias de perlita [P], ferrita [F] y bainita [B].

Para comprobar la baja difusion del Ni se realiz6 un microanalisis por rayos X en el
MEB, en una zona donde confluyen distintas fases microestructurales. La figura
3.19. muestra los resultados del analisis, en donde se observa que mientras el Fe se
encuentra distribuido uniformemente, el contenido de Ni esta concentrado en la
austenita y la martensita, fases constituyente de la matriz que circunda a los poros.
Por su parte, el Cu se distribuye homogéneamente debido a su rapida difusion en el

hierro.
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Figura 3.18. Microestructura tipica ilustrando la ubicacién de los poros en la matriz,
constituida principalmente por martensita [M], y en las interfases
matriz-perlita/bainita [P/B].

! THm 1 [ THm 1 [ THm 1

Figura 3.19. Distribucion de elementos aleantes en diferentes fases de la
microestructura: bainita [B], martensita [M] y austenita [A].
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Retornando a las microestructuras presentadas anteriormente, se puede observar
que los granos de ferrita se encuentran rodeados de colonias de perlita, y
corresponde a los nucleos de las particulas originales de hierro. Para una correcta
observacion de la perlita fina es conveniente recurrir a la microscopia electronica de
barrido (figura 3.20).

(b

Figura 3.20. Micrografias que muestran los granos de ferrita rodeados de colonias

de perlita y bainita, mediante (a) microscopia oOptica; y (b) microscopia electrénica
de barrido.

Ademas de la perlita, es importante notar la presencia de bainita en los alrededores
de los granos de ferrita, la cual se caracteriza por ser un agregado no-laminar de
ferrita y cementita, formada a partir de la descomposicién de la austenita (figura
3.21). Esta fase es generalmente mas resistente y ductil que la perlita. En las
aleaciones Fe-C y en los aceros de baja aleacion, los intervalos de temperatura para
la formacién de perlita y bainita se solapan considerablemente, lo cual complica la

interpretacion de la microestructura y de su cinética.

Figura 3.21. Bainita superior en: (a) acero 4360 (Kumar, 2003), y (b) acero al
carbono (Fall, 2006).
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En términos generales, se pueden diferenciar dos clases principales de bainita
(superior e inferior) segun su temperatura de formacion, aunque existen otros tipos
menos comunes. En la bainita superior los carburos estan distribuidos entre regiones
de ferrita mientras que en la inferior los carburos se ubican dentro de la ferrita En el
caso de este trabajo, la bainita observada corresponde a la del tipo superior (figura
3.22) la cual predomina en concentraciones de carbono menores a 0,57%, se forma
a temperaturas entre 350 y 550°C (Kumar, 2003), y se caracteriza por la presencia
de listones de ferrita, casi libres de carbono, en los bordes de grano de la austenita.
Como resultado del crecimiento y engrosamiento de los listones de ferrita, la
austenita remanente se enriquece en carbono y finalmente alcanza un nivel tal que
la cementita comienza a precipitarse en la interface austenita/ferrita. Esta reaccion
secundaria, que involucra la formacién y crecimiento de cementita, empobrece de
carbono la regién adyacente a la austenita lo cual conduce a su transformacion en
ferrita. Por esta razon, se observa en la microestructura la presencia de los granos

de ferrita rodeados de perlita y bainita (figura 3.23).

Figura 3.22. Distribucion de las fases en la microestructura, ilustrando la presencia
de bainita superior (marcada con circulos).
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Figura 3.23. Micrografia tomada por MEB mostrando el detalle de un grano de
ferrita [F] bordeado de perlita fina [P] y bainita [B].

Finalmente, podemos sefalar que la matriz presenta un gran contenido de
martensita, cuyo aspecto caracteristico de agujas se ilustra en la figura 3.24. La
presencia de esta fase se debe a la estabilizacion de la austenita por parte del Ni,
que al enfriarse se transforma en una martensita rica en dicho elemento. La
formacién de martensita deberia conferir mayores prestaciones mecanicas al

material, lo cual se estudiara en los siguientes capitulos.

Figura 3.24. Micrografia obtenida mediante microscopia dptica indicando el aspecto
de la matriz de la microestructura formada de martensita [M] y bainita [B]. Notese la
diferencia relativa en la porosidad inmersa en las dos fases microestructurales.
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Una vez identificadas las fases presentes en la microestructura de las diferentes
mezclas se procedio a su caracterizacion mecanica por indentacion instrumentada a
fin de correlacionar los resultados de ésta con el comportamiento del material bajo
cargas tanto monotdnicas como ciclicas (capitulos IV y V, respectivamente). Como
se puede observar de las micrografias de este capitulo, las microestructura tipica del
material de estudio presenta gran heterogeneidad y los limites de sus fases no estan
claramente definidos. Por tanto, para evitar caracterizaciones incorrectas donde la
huella abarque mas de una fase (por ejemplo, figura 3.25), se realizaron
indentaciones controlando la profundidad de penetracién del indentador (entre 500 y
1000 nm) con lo cual se asegura una apropiada caracterizacion individual de cada

fase (figura 3.26). Para cada fase se hicieron al menos 10 medidas.

Figura 3.25. Indentaciones Berkovich obtenidas con una carga de 600 mN.
Las huellas cubren mas de una fase microestructural y por tanto
conducen a resultados erroneos.

Las curvas caracteristicas de carga-desplazamiento correspondientes a
indentaciones hasta profundidades de 500 y 1000 nm se presentan en las figuras
3.27 y 3.28, en las cuales el tramo de subida corresponde a la etapa de carga
mientras que el de bajada corresponde a la de descarga, incluyendo esta ultima la

correspondiente recuperacion elastica del material.
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Figura 3.26. Distribucion de indentaciones con profundidades de 500 nm. Nétese la
diferencia relativa del tamafio de las huellas en comparacion con la obtenida a partir
de una indentacion realizada con una carga de 600 mN (linea punteada).

Del analisis de las curvas referidas, se puede observar que los resultados para cada
una de las fases son invariables con la profundidad de penetracién, tal como se
demuestra en la figura 3.29, donde se puede notar la superposicion de las dos
curvas, en el tramo de carga, para el caso de la fase martensitica. Este
comportamiento denota que en este material no se presentan efectos de tamafo, lo
cual es frecuente en materiales metalicos (Wei et al., 2004). Ademas, esto supone
una buena calibracion del ensayo (incluyendo la adecuada geometria de la punta del

indentador), y por otro lado refuerza la fiabilidad de los resultados alcanzados.

En la figura 3.30. se comparan los resultados obtenidos para cada una de las fases
presentes en la microestructura. Se observa que para lograr una misma profundidad
de penetracion, se requiere un mayor nivel de tensién en la fase martensitica que en

el resto de microconstituyentes, en completa concordancia con su mayor dureza.
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Figura 3.27. Curvas carga-desplazamiento de indentaciones hasta profundidades de
500 nm en las diferentes fases presentes en la microestructura.
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Figura 3.28. Curvas carga-desplazamiento de indentaciones hasta profundidades de
1000 nm en las diferentes fases presentes en la microestructura.
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Figura 3.29. Curvas carga-desplazamiento de indentaciones sobre la fase
martensitica a diferentes profundidades de penetracion (500 y 1000 nm).
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Por su parte, la ferrita exhibe una muy baja resistencia mecanica, la cual se ve
relativamente incrementada en las fases bainitica y perlitica debido a la
presencia de las laminas de cementita. Finalmente, la austenita presenta una
respuesta mecanica superior a la bainita y la perlita, pero inferior a la martensita,

tal como era de esperarse.
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Figura 3.30. Comparacion de curvas carga-desplazamiento para las diferentes
fases microestructurales, realizadas hasta una profundidad de penetracién
de 1000 nm.

En los ensayos de nanoindentaciéon también se registré la variacion de la dureza
durante la penetracion del indentador. Las curvas tipicas obtenidas se muestran en
la figura 3.31, en donde se puede notar un aumento de la dureza con el
desplazamiento del indentador hasta alcanzar un valor maximo a partir de una
profundidad de penetracion del orden de 200 nm. Este comportamiento se explica
teniendo en cuenta que a medida que se incrementa la tension aplicada, la
deformacion pasa de un régimen inicial de deformacién elastica a uno de
deformacion plastica. Una vez la plasticidad se estabiliza, entonces la curva alcanza
su limite maximo (Oliver y Pharr, 2004). Asimismo, este fendmeno también esta
asociado a la combinacién de efectos tales como la generacion de grietas o la

friccion en la interfase indentador/muestra, entre otros (Quinn y Quinn, 1998).
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Figura 3.31. Comparacion de curvas dureza-desplazamiento en las diferentes
fases microestructurales, realizadas hasta una profundidad de penetracion
de 1000 nm.

Los resultados obtenidos en la caracterizacion mecanica de las distintas fases
microestructurales se resumen en la tabla 3.3. Se confirma la fase martensitica como
la de mayor resistencia mecanica mientras que la ferrita exhibe los resultados mas
bajos. Por su parte, la perlita fina y la bainita presentan un comportamiento un tanto
superior al de la ferrita, por la presencia de cementita, mientras que la fase
austenitica muestra una respuesta ligeramente superior a estos dos
microconstituyentes. En sintesis, las fases que conforman la matriz de la

microestructura, martensita y austenita, son las que exhiben mayor resistencia.
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Fase Modulo de Elasticidad, E Dureza
Microestructural (GPa) (GPa)
Martensita 196 £ 12 7.2+0.8
Austenita 174 + 10 3.8+£0.9
Bainita 178 £ 18 3.5+0.5
Perlita Fina 180 £ 16 3.0+£0.8
Ferrita 200 + 20 28+0.2

Tabla 3.3. Resultados de la caracterizacion mecanica por nanoindentaciéon de las
fases microconstituyentes presentes en los aceros PM investigados.

La dispersion observada en los resultados de los ensayos es causada en gran parte
por la rugosidad superficial producida por el ataque quimico realizado sobre las
probetas para revelar su microestructura. En la figura 3.32. se puede observar el
perfil de rugosidad, medido por la unidad de nanovision del equipo de
nanoindentacion, de un area donde confluyen las fases austenitica y perlitica. El
estudio revela la alta rugosidad presente sobre la muestra, en especial sobre la

perlita causada por la presencia alternada de laminas de ferrita y cementita.
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Figura 3.32. Perfil de rugosidad en una muestra para nanoindentacién. La zona mas
rugosa corresponde a perlita [P] mientras que la austenita [A] es la zona mas lisa.
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Una vez caracterizada la microestructura de los materiales sinterizados a 1120°C, se
procedio a estudiar los cambios microestructurales producidos por la sinterizacion a
alta temperatura (1250°C). Debido al mayor aporte de calor, tanto en términos de
temperatura como de tiempo de sinterizacion, se favorece la difusion de los
elementos de aleacion, lo cual tiene efectos sobre la microestructura del material

como se puede observar en las figuras 3.33 y 3.34.

Figura 3.33. Microestructura del material 4A, sinterizado a 1250°C. Fases
presentes: [B] bainita; [A] austenita; y [M] martensita.

83



Capitulo Ill. Caracterizacién microestructural

Figura 3.34. Microestructura del material 9, sinterizado a 1250°C.
Fases presentes: [B] bainita; y [M] martensita.

En comparacién con la microestructura observada en los materiales sinterizados a
1120°C, en este caso la matriz (zonas en las cuales estan inmersos los poros) esta
compuesta mayoritariamente por martensita, mientras que la proporcién de austenita
presente es baja. No se evidencian granos de ferrita ni presencia de perlita como en
el caso de los materiales sinterizados a baja temperatura. Por el contrario, se
observa la presencia masiva de bainita en todas las muestras, y en particular de

bainita nodular o globular rodeada por bainita superior (figura 3.35). La bainita
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nodular corresponde al tipo inferior caracterizada por un aspecto de estriaciones
cruzadas que producen una superficie de relieve (figura 3.35c), tal como ha sido
descrito en la literatura (Reed-Hill, 1973). La forma nodular es tipica en aleaciones
ferrosas con contenidos de carbono alrededor de 0,57%, su crecimiento ocurre en
una forma aproximadamente isotrépica y su forma final se asemeja a una esfera o a

una porcion de ésta (Kumar, 2003).

Figura 3.35. Micrografias mediante MEB donde se muestra el detalle de la
microestructura en el material 4A, sefalando la presencia de bainita nodular [BN]
rodeada de bainita superior [B] dentro de la matriz de martensita [M].
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ll1.3. SUMARIO

La caracterizacion microestructural llevada a cabo en este capitulo permite sefalar,
entre otras cosas, que a través de la variacion en las condiciones de procesamiento
se puede controlar el nivel de densidad deseado en la pieza. Tanto la compactacion
de polvos precalentados como el doble procesamiento, por separado o simultaneos,
son alternativas viables para aumentar la densidad de un componente y con ello

elevar sus prestaciones mecanicas.

Asimismo, podemos afirmar que la evaluacion de las caracteristicas de la porosidad
(area, espaciamiento, factor de forma y rugosidad) lograda por medio del analisis de
imagen cuantitativo, y sumado a un adecuado tratamiento estadistico de los
resultados, es una herramienta valiosa para comparar “poblaciones” de poros a
distintos niveles de densidad y con ello, posteriormente, poder correlacionar esta

caracteristica microestructural con la respuesta mecanica del material.

Por otra parte, cabe resaltar que ademas de una completa caracterizacion de la
porosidad, se hace necesario estudiar las fases presentes en la microestructura del
material (en términos de la existencia y distribucion de cada una dentro del

compacto), puesto que juegan un papel determinante en la respuesta mecanica.

Debido a la gran heterogeneidad encontrada en la microestructura de los materiales
estudiados, en la cual las fronteras entre fases no estan bien definidas, se ha hecho
indispensable recurrir a la nanoindentacion a fin de realizar una correcta
caracterizacion mecanica individual de las diferentes fases presentes. Mediante esta
técnica se hace posible la medicién de las propiedades mecanicas, en particular de
su dureza y moédulo de elasticidad, aplicando cargas lo suficientemente bajas para
producir huellas que solo deformen granos de una misma fase, y evitar asi la
influencia de otros microconstituyentes. En este tipo de técnica es muy importante
poner especial cuidado a la seleccién de la geometria del indentador, dependiendo
de las propiedades que se quieran medir, asi como en la interpretacién de los
resultados ya que los modelos para el calculo de estas propiedades son validos sélo

bajo ciertas condiciones.
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Finalmente se debe destacar que, a pesar de la heterogeneidad de la
microestructura de este tipo de materiales, ha sido posible identificar tendencias
tanto en la morfologia de los poros como en la distribucién de las fases
microconstituyentes a lo largo del intervalo de densidad estudiado. Por tanto, se
podria decir que en términos microestructurales se ha observado una
heterogeneidad “similar’, independientemente del nivel de densidad bajo
consideracion. Estos resultados seran la base para analizar el comportamiento

mecanico en los siguientes capitulos.
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