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1.1. Antecedentes y estado actual de los conocimientos 

La ruta convencional para la obtención de núcleos magnéticos de transformadores y motores 

eléctricos, o piezas polares, a partir de materiales magnéticos blandos, consiste 

esencialmente en el empleo de aleaciones de la composición adecuada en estado masivo, y 

habitualmente en estado cristalino [1]. 

En general, las pérdidas energéticas de carácter magnético en los núcleos de 

transformadores y motores eléctricos suelen rondar el 1.4%, y son cedidas a la atmósfera en 

forma de calor. La cifra es realmente importante y origina unos sobrecostes que podrían 

reducirse notablemente utilizando materiales con mejores prestaciones técnicas [2, 3]. 

Hoy por hoy, el principal material de base en la producción de núcleos de 

transformadores y motores eléctricos es el hierro, por su carácter magnético intrínsecamente 

dulce. La introducción de otros elementos puede mejorar este comportamiento. Por ejemplo, 

el hierro con el 6.5% de silicio da lugar a un comportamiento muy razonable: se mantiene 

una elevada inducción magnética, pero reduciendo notablemente la anisotropía magnética, 

por compensación de la constante de magnetostricción y la anisotropía magnetocristalina 

(un material es tanto más blando cuanto menor es su anisotropía magnética). El acero al 

silicio en forma de láminas se emplea en el 90% de los núcleos de transformadores, lo que 

supone un 60% del volumen total de mercado de los materiales magnéticos blandos (dulces) 

[2, 4]. Mejoras adicionales de este material básico pueden conseguirse mediante una serie 

de procesados o tratamientos termomecánicos, destinados a inducir determinadas texturas 

que reducen las pérdidas histeréticas. Asimismo, se realizan procesos de laminación, con 

objeto de reducir las pérdidas a altas frecuencias [4, 5]. 

En las últimas décadas se ha venido investigando sobre los excelentes resultados que el 

estado amorfo aporta a dichas propiedades magnéticas [6]. Las aleaciones estructuralmente 

amorfas y nanocristalinas son realmente los materiales más blandos existentes, si bien 

mantener dicho estado en productos consolidados no es siempre una tarea inmediata. 

En el caso de los materiales microestructuralmente amorfos, la anisotropía 

magnetocristalina es prácticamente nula. La razón de ello es que el desorden atómico que 

caracteriza su estructura (similar a la de un líquido) lleva aparejado la inexistencia de límites 

de grano (los principales obstáculos que entorpecen el movimiento de las paredes de los 

dominios magnéticos). Debido a la ausencia de límites de grano, los materiales 
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ferromagnéticos amorfos presentan ciclos de histéresis muy estrechos y productos energía 

muy bajos, lo que los convierte en materiales magnéticamente muy blandos [2, 3, 7]. 

En el caso de las aleaciones nanocristalinas, estos materiales están constituidos por 

pequeños granos, de tamaño nanométrico, embebidos en una matriz con estructura amorfa. 

Sucede aquí un efecto de compensación de la constante de magnetostricción entre las dos 

fases, cristalina y amorfa (de signos opuestos entre sí) y, por otra parte, la anisotropía 

magnetocristalina se promedia macroscópicamente [2, 3, 7, 8]. 

En ambos casos, el desorden atómico interno hace aumentar la resistividad eléctrica del 

material (aproximadamente un orden de magnitud más elevada que la aleación policristalina 

convencional de idéntica composición). La elevada resistividad eléctrica de aleaciones 

amorfas y nanocristalinas lleva asociada, además, la reducción de las pérdidas debidas a las 

corrientes de Foucault. 

Por todo ello, el empleo de metales amorfos o nanocristalinos en los núcleos de motores 

o transformadores eléctricos redunda en un funcionamiento más eficiente. Aunando los 

ahorros derivados del mejor comportamiento magnético y de la reducción considerable de 

las corrientes de Foucault, se ha estimado que reemplazando los núcleos de los 

transformadores de distribución de energía actuales con materiales amorfos, las pérdidas de 

energía se reducirían en un 75% [2, 3]. 

La dificultad radica en cómo fabricar estos núcleos amorfos en estado masivo, pues las 

técnicas convencionales de fusión y moldeo proporcionan indefectiblemente materiales 

metálicos policristalinos, nunca amorfos, y con tamaños de grano típicamente 

micrométricos, no nanométricos.  

La técnica habitual de fabricación de metal amorfo en cantidades relativamente 

importantes se denomina melt-spinning [3, 7], y consiste esencialmente en hacer solidificar 

muy rápidamente un metal desde el estado líquido. Para ello se hace incidir el líquido a alta 

temperatura sobre la superficie, térmicamente muy conductora y normalmente mantenida a 

baja temperatura, de una rueda rotante. El severo ritmo de enfriamiento resultante —de hasta 

un millón de grados centígrados por segundo— impuesto a los átomos del líquido, impide 

que éstos encuentren las posiciones propias del estado cristalino. El resultado es que el 

material solidifica, pero no con sus átomos colocados en disposición perfectamente 

ordenada (estado cristalino), sino en completo desorden (estado amorfo). Para impedir que 

el material desvitrifique (cristalice) a temperatura ambiente, a menudo es necesario 



Fabricación de Núcleos Magnéticos Amorfos mediante Consolidación Eléctrica 

 

7 

 

introducir en la composición de la aleación cierta cantidad de elementos no metálicos que 

hagan disminuir la tendencia a cristalizar. Desgraciadamente, dichos elementos perjudican, 

en general, las propiedades magnéticas del material. Además, para formar una pieza se hace 

necesario apilar y unir muchas de estas cintas (de espesor máximo típicamente inferior a 0.1 

mm, y anchura máxima alcanzada hasta el momento de unos 25 cm), cuyas intercaras para 

nada benefician las propiedades magnéticas. Así pues, el reto de obtener un bloque de 

material amorfo, sin intercaras o fronteras entre las cintas amorfas, todavía persiste. A pesar 

de las dificultades, se han encontrado soluciones intermedias, como el simple triturado de 

las cintas amorfas obtenidas por melt-spinning [9] (lo que hay que cuidar pues puede afectar 

a la desaparición parcial de la estructura amorfa), y su posterior consolidación mediante la 

mezcla con resinas poliméricas, pero el resultado no es un núcleo completamente metálico, 

por lo que su eficiencia se verá reducida [10]. 

Un método también explorado para la producción de grandes cantidades de polvos 

amorfizados es la molienda mecánica (o aleado mecánico), que se ha revelado como una 

forma ideal y relativamente barata [11]. Además, debido a la forma particular en la que la 

estructura amorfa es alcanzada (por deformación/dislocación severísima de la estructura) la 

tendencia a desvitrificar es menor, y al evitarse la necesidad de emplear metaloides como 

con técnicas de melt spinning, se podría conseguir una mejora de las propiedades 

magnéticas.  

Pero los polvos o cintas trituradas solo son el punto de partida; para obtener la pieza 

final, con la suficiente consistencia mecánica para su empleo, que en muchos casos debe ser 

considerable, se ha de contar con algún método de consolidación que retenga el carácter 

amorfo. Varios métodos de consolidación de polvos metálicos amorfos han sido ya 

ensayados con éxito: la consolidación por onda de choque (shock consolidation), el 

conformado explosivo (explosive forming), el sinterizado sub Tg (siendo Tg la temperatura 

de transición vítrea), la extrusión en caliente cerca de Tg, y la laminación por rodillos cerca 

de Tg, entre algunos otros [12, 13]. Sin embargo, encontrar un método eficiente, y atractivo 

desde el punto de vista industrial, para la consolidación de polvos amorfizados sin merma 

significativa de sus propiedades magnéticas constituye hoy un reto de enorme interés 

tecnológico y medioambiental.  

La ruta convencional de procesado pulvimetalúrgico, consistente esencialmente en la 

compactación en frío de una masa de polvo metálico para obtener un compacto en verde, 

seguido de un sinterizado en horno que proporciona la pieza final o casi final (net-shape o 
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near-shape technique), aunque es la más frecuentemente utilizada en la industria, no es 

aplicable a microestructuras en las que se pretenda mantener el estado amorfo. La técnica 

de fabricación que en este Proyecto se propone, persigue cumplir ese objetivo. 

En este sentido, el uso directo de la electricidad como medio de consolidación de polvos 

(metálicos y cerámicos) ha sido sugerido en numerosas ocasiones, generalmente desde un 

punto de vista experimental. La gran diversidad de modalidades propuestas se pueden 

agrupar bajo el nombre genérico de sinterización asistida por corriente eléctrica (ECAS es 

su acrónimo inglés) o por el también popular término FAST (acrónimo de la expresión 

inglesa Técnicas de Sinterización Asistidas por Campo Eléctrico). De hecho, la velocidad 

de los procesos es la característica más notable y el factor común de todas estas técnicas. El 

presente Proyecto pretende aprovechar la rapidez de dichas técnicas para presevar, al menos 

parcialmente, el estado amorfo de partida. De ese modo, los núcleos magnéticos obtenidos 

por este procedimiento pueden ser de material amorfo, material nanocristalino, matriz 

amorfa y regiones nanocristalinas, matriz amorfa y regiones cristalinas, o una combinación 

de las anteriores.  

Además del ahorro de tiempo, la alta velocidad de las técnicas FAST representa una 

importante ventaja, ya que hace innecesarios el uso de vacío o de atmósferas inertes durante 

la consolidación.  

Una de las técnicas FAST, la llamada Sinterización por Resistencia Eléctrica (SRE), 

básicamente consiste en aplicar una corriente alterna de baja tensión (en torno a los 10 V) y 

alta intensidad (del orden de los kA) a través de la masa de polvo contenida en una matriz 

eléctricamente aislante, en tanto que simultáneamente se aplica presión (Figura 1.1). Debido 

a que los requerimientos eléctricos de baja tensión y alta intensidad son perfectamente 

satisfechos por los equipos de soldadura por resistencia, estos pueden servir como base para 

la realización de la técnica de SRE [14]. La duración típica del proceso de SRE es de 

aproximadamente 1 s. Durante este tiempo, la tensión aplicada y la carga mecánica inducen 

la densificación del polvo, debido fundamentalmente a su ablandamiento. Este 

ablandamiento es consecuencia del aumento de temperatura provocado por la corriente que 

pasa a través del polvo y que libera energía térmica por efecto Joule. Esto que a priori puede 

ser un problema para preservar el estado amorfo, deja de serlo debido al escaso tiempo de 

consolidación, si bien preservar el estado totalmente amorfo puede no ser posible 

dependiendo de la composición, y un estado nanocristalino sobre una matriz amorfa sería la 

microestructura obtenida. Esta microestructura resulta también de gran interés, pues las 



Fabricación de Núcleos Magnéticos Amorfos mediante Consolidación Eléctrica 

 

9 

 

propiedades obtenidas podrían incluso superar las espectativas del estado totalmente amorfo 

[15]. En el caso de que el polvo sea muy resistivo, o la columna de polvo sea demasiado 

alta, la resistencia eléctrica del agregado de polvo puede llegar a ser inicialmente tan grande 

que los 10 V proporcionados por el secundario del transformador de soldadura sean 

insuficientes para lograr que pase una corriente significativa que libere el calor suficiente 

por efecto Joule. Es por ello que se probarán configuraciones con la incorporación de la 

novedosa tecnología de la media frecuencia. 

 

 

Figura 1.1. Esquema de funcionamiento de un proceso de consolidación eléctrica, SRE o CDEC. La diferencia entre 
ambos reside en el tipo de potencia empleada. 

 

En otra modalidad FAST, la denominada Consolidación por Descarga Eléctrica de 

Condensadores (CDEC), la corriente eléctrica que pasa a través del polvo es también de 

gran intensidad, sin embargo, en comparación con el proceso de SRE, la tensión puede llegar 

a alcanzar valores mucho más altos. Esta combinación de alta intensidad y de tensión 

moderada (o alta) se puede lograr mediante la descarga de la energía almacenada en un 

banco de condensadores, una técnica también conocida en el campo eléctrico de la soldadura 

por pernos. Debido a que la corriente eléctrica produce micro-soldaduras muy rápidas en 

los puntos de contacto entre las partículas, el tiempo de consolidación requerido puede ser 

extraordinariamente corto, de tan solo unos pocos milisegundos o incluso microsegundos 

[16].  

Una revisión detallada de la evolución de las diferentes modalidades de consolidación 

eléctrica puede encontrarse en Grasso et al.[14]. Entre los estudios teóricos preliminares, 

escasos por la difucultad de modelar un proceso breve (a veces del orden de unos pocos 

microsegundos) así como por la inexistencia de las ecuaciones que describan 

adecuadamente el comportamiento térmico, eléctrico y la densificación de los agregados de 
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polvo, destacan los trabajos de Medvedenko et al.[17], Istomina et al. [18], Meshkov et al 

[19], Raichenko [20, 21], Burenkov et al. [22, 23], Montes [24] y Zhang [25]. La aplicación 

de modelos teóricos desarrollados previamente [26-38], en parte por investigadores 

participantes en esta propuesta [29-38], y la simulación del proceso es un aspecto muy 

deseable pues permite un mayor control de las variables implicadas (campo de temperaturas, 

campo de porosidades, campo de tensiones, etc.), así como la elección de los valores 

adecuados y óptimos de los parámetros de procesado (intensidades y tiempos de paso, fuerza 

de compresión, etc.).  

Concretando algunas carácterísticas de los equipos de consolidación a utilizar, los 

electrodos serán de una aleación de Cu-Zr con elevada conductividad. Para conseguir mayor 

uniformidad en la temperatura interior, resulta interesante interponer entre el polvo y el 

electrodo una oblea de material algo menos conductor, por ejemplo, una pseudoaleación 

(heavy metal) de Cu-W, que además aportará resistencia a la electroerosión. La fuente de 

potencia puede consistir en un transformador de soldadura (en el caso de la SRE) que 

proporcione intensidades de corriente en el rango de 2 a 12 kA, ya sea con frecuencia de red 

(50 Hz) o mejor aún, con frecuencias mayores, en el rango de las frecuencias medias (~ 

1000 Hz). El dispositivo mecánico que ejerza la presión debe ser capaz de suministrar la 

fuerza necesaria para alcanzar presiones en torno a 100 MPa, si bien el incremento de dicha 

presión, con la consiguiente modificación original del equipo, se espera que pueda conseguir 

importantes mejoras.  

 

1.2. Objetivo de la Tesis 

El objetivo principal de esta Tesis es la fabricación de núcleos magnéticos amorfos 

(destinados principalmente a motores y transformadores eléctricos) mediante una nueva 

técnica consistente en: (1) obtención de partículas ferromagnéticas amorfizadas mediante 

molienda mecánica y (2) consolidación eléctrica mediante el proceso denominado SRE de 

dichas partículas para conformar el núcleo. Se busca una mejora de las propiedades 

magnéticas y eléctricas de los núcleos que redunde en una mayor rentabilidad económica y 

medioambiental.  

Es sabido que el estado amorfo presenta características muy interesantes para los 

núcleos magnéticos, pero preservar este estado en los polvos de partida no es siempre 
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posible, por las elevadas temperaturas empleadas durante la sinterización convencional. 

Este nuevo procedimiento de fabricación de núcleos no está implantado industrialmente, 

pero el estudio minucioso de las etapas de amorfización y de consolidación podría 

convertirlo en un proceso rentable y práctico. La ventaja crucial de esta vía frente al 

procesado pulvimetalúrgico convencional reside en que la consolidación eléctrica es lo 

suficientemente rápida como para preservar la estructura amorfa (o parcialmente 

amorfa/nanocristalina) de las partículas de partida. 

Todos los compactos obtenidos serán, naturalmente, caracterizados mecánica, eléctrica 

y magnéticamente, para verificar su bondad. 
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2.1. Pulvimetalurgia 

La pulvimetalurgia (PM) o metalurgia de polvos es una técnica para producir piezas a partir 

de materiales metálicos en forma de polvo [1-3]. Esta técnica tiene su origen en 

civilizaciones como la inca o la egipcia, donde la utilizaban para fabricar joyas. En la década 

de los años 20 del siglo pasado, se empezó a utilizar para fabricar carburos cementados. En 

la II Guerra Mundial fue utilizada para el desarrollo de materiales tanto férreos como no 

férreos. Es en los años sesenta del siglo pasado cuando se produce la expansión a nivel 

mundial. 

Inicialmente, la PM era atractiva por el bajo costo de fabricación que tenían los 

productos con ella fabricados, pero sus prestaciones no podían compararse con las de las 

piezas fabricadas por otros métodos. Sin embargo, en los últimos años, sus propiedades 

mecánicas han mejorado de forma tan notable que se pueden emplear en aplicaciones muy 

avanzadas como es la aeroespacial [4, 5]. 

La PM tiene, además, unas ventajas únicas frente a otras técnicas, como es la 

posibilidad de conseguir composiciones que son prácticamente imposibles de conseguir en 

ciertos materiales mediante otras metodologías, como, por ejemplo, el moldeo por 

fundición. Otra ventaja es que no requiere (o requiere muy poco) procesado secundario, 

como el mecanizado, hecho que conlleva ahorrar material y además un ahorro en la cantidad 

de energía empleada [6] en su producción. La PM permite un control de las propiedades 

finales del producto a partir de los polvos que lo constituyen y de las variables del proceso. 

Puede controlarse, por tanto, la densidad (la porosidad) o la resistencia mecánica del 

material.  

El procesado pulvimetalúrgico, no obstante, solo es económicamente rentable en el caso 

de fabricación de grandes lotes de piezas. Por este motivo es el sector automovilístico el que 

ha tenido mayor implantación de esta técnica, con un 80% de las piezas pulvimetalúrgicas 

fabricadas [7]. 

El procesado pulvimetalúrgico consiste en mezclar los polvos y a continuación 

prensarlos en una matriz, la cual, tendrá la forma que se desea obtener finalmente. Por 

último, se realiza un tratamiento térmico (sinterizado) bajo una atmósfera que suele ser 

controlada, que persigue la unión de las partículas del polvo que se consigue con procesos 

de difusión. En la Figura 2.1 se ha representado un esquema del procesado pulvimetalúrgico 

de polvos metálicos. 
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Figura 2.1. Esquema del procesado pulvimetalúrgico. 

 

El procesado pulvimetalúrgico no se lleva a cabo de un único modo y siguiendo una 

única secuencia, sino que son muchas las variantes que han ido desarrollándose con el paso 

del tiempo. A continuación, se muestran las principales. 

 

2.1.1. La ruta convencional 

El proceso pulvimetalúrgico convencional consta de una serie de etapas independientes que 

utilizan equipos diferentes. Se puede dividir en tres etapas primarias: mezclado, prensado y 

sinterizado. 

La primera etapa (mezclado) consiste en mezclar el polvo elemental con polvos de otros 

elementos, o con aditivos como, por ejemplo, lubricantes, para obtener una mezcla lo más 

homogénea posible. El objetivo principal de los lubricantes es disminuir las fuerzas de 

fricción que hay entre de las partículas, y entre las mismas y las superficies de los equipos, 

como son las matrices y los punzones. 

Tras el mezclado de los polvos se compacta la mezcla pulverulenta (prensado). Puede 

realizarse mediante un prensado en frío en una matriz, donde la presión se aplica por una o 

ambas caras, o también usando la compactación en caliente, que elimina la etapa posterior 

de sinterizado. Las propiedades finales de la pieza las determina la presión de compactación, 

ya que la presión determina la densidad (porosidad) y resistencia mecánica que puede 
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obtenerse. Tras esta etapa de compactación se consigue una pieza “en verde” con la 

resistencia mecánica suficiente como para poder ser manipulada. 

La última etapa la constituye el sinterizado que consiste en un tratamiento térmico sobre 

el compacto en verde que se realiza a una temperatura por debajo de la temperatura de fusión 

del material y bajo una atmósfera controlada. En esta etapa, se unen unas partículas con 

otras mediante mecanismos de difusión, y se obtiene un material uniforme y cohesionado, 

con cierta porosidad residual. 

Hay determinadas ocasiones en las que se necesitan etapas adicionales para obtener 

características determinadas. Si se desean obtener valores de densidad elevados, se aplica 

un ciclo doble de prensado y sinterizado, aunque estas etapas encarecen el proceso. El 

procesado pulvimetalúrgico proporciona la pieza final que se quiere obtener directamente, 

por lo que los mecanizados posteriores suelen ser muy escasos y restringidos a refinar la 

precisión de perfiles o eliminar rebabas. Otra etapa adicional puede ser la impregnación o 

infiltración. La impregnación con resina se usa para mejorar la maquinabilidad o reducir la 

porosidad, y con aceite se emplea para obtener piezas autolubricadas. La impregnación se 

realiza bañando la pieza ya sinterizada durante varias horas en aceite, para que la porosidad 

interconectada se vaya rellenando por capilaridad. Se consigue así, tanto incrementar la 

resistencia de la pieza como eliminar su porosidad residual [8]. Algunas piezas obtenidas 

con polvos de base aluminio o hierro pueden que requieran de tratamientos térmicos tras ser 

sinterizadas, que suelen ser los mismos que se emplean en piezas de fundición. 

 

2.1.2. Prensado en caliente 

Además de la ruta convencional, se han propuesto una gran variedad de procesos que 

combinan las distintas etapas para la unión de partículas, (Figura 2.2), entre las que se 

encuentra el prensado en caliente. 

La tecnología actual del prensado en caliente se remonta a 1883, con una patente de 

Paulin Gay, para la fabricación de herramientas con diamante [9]. 

Si con la ruta convencional se obtiene un compacto “en verde” tras el prensado y un 

“compacto final" tras la sinterización en horno, con el prensado en caliente, en un solo paso, 

se obtiene el compacto final sinterizado, eliminando así una etapa de procesado. El prensado 

en caliente tiene una principal ventaja muy intuitiva: a mayor temperatura de trabajo, la 

resistencia de deformación del material en polvo será menor, luego las densificaciones serán 
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más próximas al 100%. Pueden lograrse, por tanto, densidades casi teóricas, que resultan 

imposibles prácticamente de alcanzar con otra vía y, además, con valores de presiones no 

tan elevados, y más atractivos desde el punto de vista industrial. Otra ventaja del prensado 

en caliente es que algunos tipos de polvo no llegan a consolidarse mediante el prensado en 

frío tras una sinterización. En cambio, sí lo consiguen con prensado en caliente. 

 Uno de los inconvenientes del prensado en caliente es que los ritmos de producción 

suelen ser bajos, al tener que fabricar los compactos de uno en uno. Además, a elevadas 

temperaturas, puede producirse la no deseada soldadura del polvo en contacto con las 

paredes de la matriz y el deterioro acelerado de todos los útiles empleados. La expulsión del 

compacto también puede ser delicada, y hay que considerar el tiempo de enfriamiento, 

aunque este es bajo normalmente. 

 

 

Figura 2.2. Diferentes modalidades del prensado en caliente. 

 

A. Prensado isostático en caliente 

El prensado isostático en caliente (HIP) consiste en una compactación en caliente sujeta a 

condiciones de presión isostática. Se consiguen condiciones muy próximas a las isostáticas 

sometiendo a prensado axial en caliente al compacto que se encuentra sumergido en un 

medio que transmite la presión de forma cuasi-omnidireccional, como puede ser el polvo 

cerámico. En cambio, las condiciones que son completamente isostáticas necesitan de un 

fluido para que la presión se transmita en todas las direcciones. Solo si el medio en el que 

se encuentra sumergido el compacto transmite la presión y, además, no es capaz de penetrar 

por los canales de los poros abiertos del compacto poroso, será efectiva la presión externa. 

Es por ello que es necesario sellar los poros, hecho que se consigue mediante una bolsa 

flexible. Para elevadas temperaturas puede que no sea útil esta solución, siendo una posible 
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alternativa eliminar la porosidad abierta con una sinterización sin presión, después de aplicar 

una presión elevada para disminuir la porosidad residual. 

 

B. Prensado uniaxial en caliente 

El prensado uniaxial en caliente es uno de los métodos pulvimetalúrgicos más antiguos de 

compactación en caliente. El polvo es colocado en una matriz rígida, que se mantiene a alta 

temperatura, y mediante unos punzones es compactado (simple o doble efecto). 

Para seleccionar las matrices, las cuales han de soportar presiones altas y alta 

temperatura, se debe tener en cuenta la resistencia y la naturaleza química del polvo en las 

condiciones en las que se va a realizar el prensado en caliente. El grafito es el material más 

común utilizado, el cual permite temperaturas de prensado de hasta 2500 ºC y presiones de 

hasta 150 MPa [10, 11]. 

Las presiones son más bajas para los procedimientos que utilizan una fase líquida, así 

evitan que el líquido se dirija (exude) hacia la superficie del compacto. Con las técnicas más 

rápidas se alcanzan unos tiempos de procesado de algunos segundos, variando hasta 

alcanzar una o varias horas con las técnicas más lentas. Para la fabricación de cierto tipo de 

materiales cerámicos y de composites de base metálica, un método de fabricación muy a 

tener en cuenta es el prensado uniaxial en caliente, a pesar de cederle el terreno al prensado 

isostático en caliente en los últimos tiempos. Esto se debe a sus bajos ritmos de producción, 

sus limitaciones en las presiones y en que estas no se distribuyen de forma uniforme. 

Tal y como se observaba en la Figura 2.2, el calentamiento puede llevarse a cabo de 

forma directa o indirecta. 

Para el prensado en caliente uno de los métodos más simples es aquel en el que se 

introduce una matriz de material que resista el calor en un horno, tras cargarla con el polvo 

o mezcla de polvos metálicos. Tras ser calentada, se desplaza a la prensa y el polvo es 

prensado cuando la matriz aún retiene el calor. Existen varios inconvenientes en este método 

tan sencillo, y es que, las matrices son pesadas y caras, debido a los bajos ritmos de 

producción se necesitan de un gran número de ellas, por ser tan pesadas y estar calientes se 

requieren de sistemas adicionales para su traslado, para calentar las matrices en tiempos que 

se consideren razonables ha de disponerse de un horno muy potente, etc. 

Una técnica que soluciona la mayor parte de los inconvenientes anteriores y que es 

igualmente simple, es la de calentar simultáneamente a la aplicación de la presión. Esto 
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puede conseguirse si a la propia matriz se adosa un horno. Se consigue con este método 

llegar a temperaturas muy próximas a la de fusión del material ya que no se necesita ni 

trasladar las matrices tan pesadas ni su manipulación. Otra ventaja es que por este motivo 

las presiones pueden ser más bajas. 

Existen muchos tipos de horno; el horno de gas puede ser el más común. Su rapidez en 

comparación con los hornos eléctricos por radiación y su economía son su ventaja principal.  

La matriz, que normalmente es de grafito, puede calentarse con el paso de una corriente 

eléctrica en la misma dirección del prensado o también en dirección perpendicular a ella, 

como método alternativo al señalado anteriormente. En este caso es la misma matriz la que 

actúa como horno, pero hay un problema principal, ya que se requieren de intensidades muy 

elevadas, y se necesita esperar un tiempo determinado para que el compacto alcance la 

temperatura que se desea. Si se calienta la matriz por inducción de alta frecuencia, se estaría 

utilizando un método distinto, aunque también haga uso de corriente eléctrica, pero en este 

caso, aparecen problemas de medición de la temperatura además de lo caros que son los 

equipos. 

Otra alternativa puede consistir en tratar de conseguir aplicar directamente al polvo el 

calor, disminuyendo la cantidad de energía térmica puesta en juego y, por tanto, reduciendo 

el problema de la resistencia de los materiales. Existen dos rutas posibles para llevar esto a 

cabo: calentamiento por inducción del polvo y por resistencia eléctrica. Ambas rutas 

necesitan que los polvos sean buenos conductores y, por el contrario, que las matrices sean 

eléctricamente aislantes. 

En la primera ruta, de calentamiento directo del polvo por inducción, han de cumplirse 

tres requisitos fundamentales para asegurar la viabilidad del procedimiento: 

• Los polvos han de ser conductores eléctricos y que hayan conseguido una alta 

densificación. 

• Se necesitan frecuencias con valores del orden de los megahercios para la inducción. 

• Las matrices han de ser cerámicas al igual que los punzones. 

Así pues, el calentamiento por inducción es posible y se consigue muy rápidamente, 

pero existen algunos inconvenientes. Puede resultar difícil controlar la temperatura; su 

medida con pirómetros ópticos solo se puede llevar a cabo si las matrices cerámicas son 

transparentes. Resulta mecánicamente difícil instalar termopares en la frontera 

matriz/compacto y de esta forma, el sensor puede medir de forma errónea por la 
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autoinducción. Lo costosos que son los equipos que se necesitan para conseguir altas 

frecuencias resulta otro importante inconveniente. 

El calentamiento directo del polvo por resistencia eléctrica (o por efecto Joule) consiste 

en el paso a través del polvo de una corriente eléctrica, mientras se aplica presión de forma 

simultánea. Los tiempos son extremadamente cortos (del orden de segundos), por este 

motivo, los métodos que se usan para medir la temperatura convencionalmente y ver cómo 

se distribuye en el compacto, no pueden utilizarse en este tipo de prensado en caliente. Es 

por el método de ensayo y error que se aplica a cada material ensayado, mediante el cual se 

determina la densidad, las propiedades y la microestructura del material final. 

Como ventaja de esta técnica es que pueden utilizarse equipos de soldadura por 

resistencia, los cuales están basados en el mismo principio, lo que supone un menor coste 

en los equipos. 

Sin embargo, se presentan una serie de dificultades: 

• La resistencia eléctrica del polvo cambia considerablemente al variar la densidad y 

la temperatura, al igual que la del compacto. Esto exige un control de la temperatura 

por medio de sofisticados aparatos electrónicos. 

• La distribución de la temperatura en el interior del compacto no es homogénea, 

debido al enfriamiento que se produce por la pared de la matriz. 

• Llega a ser muy compleja la distribución de la corriente dentro del compacto, a no 

ser que la forma del compacto sea muy simple. 

De las técnicas de prensado en caliente, la presente investigación se basa en esta última, 

el paso directo de una corriente eléctrica es quien se encarga de la sinterización. En el 

siguiente apartado se describe esta técnica con más detalle. 

 

2.1.3. Las técnicas FAST 

Por tecnología FAST (Field Assisted Sintering Technology) se entiende cualquier método 

de consolidación en los que se combinan los campos eléctrico y térmico con la presión 

mecánica con el objetivo de mejorar la densificación y la unión entre partículas. Los 

materiales de partida se pueden encontrar en forma de polvo o de compacto en verde (que 

haya sido compactado previamente). La aplicación de corriente eléctrica tiene como 

objetivo principal proporcionar la cantidad de calor necesaria, aprovechando la resistencia 
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eléctrica del material al pasar la corriente. A continuación, se detallan las características de 

estas técnicas que resultan más significativas: 

• El calor no es exclusivamente cedido por la matriz, sino que es generado en el 

interior del polvo. Este punto es uno de los que distinguen los procesos de prensado 

en caliente de las técnicas FAST. 

• Inicialmente tanto el polvo como la matriz están fríos. 

• Las presiones utilizadas pueden ser altas, pero serán inferiores a las presiones que 

se aplican en el prensado convencional. 

• Los tiempos de sinterización son muy cortos, del orden de minutos, segundos o 

incluso menores. Debido a la elevada velocidad de los periodos de calentamiento y 

enfriamiento, en muchos casos se pueden realizar al aire, sin que sean necesarias 

atmósferas protectoras, además de evitar los problemas que se producirían por el 

crecimiento de tamaño de grano y otras reacciones no deseadas. 

• Tras la sinterización el enfriamiento es muy rápido. 

• La sinterización puede mejorarse con las corrientes eléctricas por la activación de 

diversos mecanismos: microdescargas entre las partículas, la eliminación de la capa 

de óxido superficial, fusiones parciales y la formación del metal en plasma. 

Por todas estas características, estas técnicas son muy diferentes a la sinterización 

convencional, entre ellas hay que destacar su rápida cinética. Por este motivo y porque 

existen una gran cantidad de variantes, que la mayoría de las modalidades no gozan aún de 

implantación industrial y su desarrollo, especialmente en el ámbito teórico, no es pleno [11]. 

 

A. Principales modalidades 

Existe una gran variedad de modalidades de técnicas FAST. La clasificación que más se usa 

es la que utiliza el tiempo que la corriente eléctrica pasa por el material, aunque otros 

criterios clasificadores pueden ser la frecuencia, la forma o la intensidad de la corriente. 

Se establecen dos grupos con la clasificación según los tiempos de sinterización: FAST 

rápidas (los tiempos de sinterización son superiores a 0.1 s), y FAST ultrarrápidas (menores 

a 0.1 s). 

Otra forma de clasificar estos procesos es la que distingue, principalmente, entre 

Sinterización por Resistencia Eléctrica (SRE en español, ERS en inglés) y Consolidación 

por Descarga Eléctrica (CDE en español, EDC en inglés), dependiendo de si es un 
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transformador o mediante un banco de condensadores, quien proporciona la potencia 

eléctrica. No obstante, son muchas las variantes y se barajan una gran cantidad de nombres 

hoy en día, entre las que hay que destacar la Sinterización por Chispas Asistida por Plasma 

(SPS en inglés) o la Sinterización por Pulsos de Corriente Eléctrica (PECS en inglés). 

La técnica de SRE consiste en el paso de una corriente de alta intensidad y baja tensión 

a través de una columna de polvo, el cual está contenido en una matriz aislante, a la vez que 

una presión es aplicada para así facilitar compactación. En el caso de la CDE, una gran 

cantidad de la energía eléctrica del proceso de consolidación se libera durante el primer 

periodo de tiempo, así la superficie de contacto entre partículas del polvo sufre un rápido 

calentamiento. La variación de los tiempos característicos durante los que pasa la corriente 

se produce entre 10-1 y 10-5 s, y el tiempo de enfriamiento es del orden de unos pocos 

segundos. 

En las técnicas FAST ultrarrápidas la aplicación de corriente eléctrica se combina con 

la aplicación de altas presiones de compresión (llegando al orden de los GPa). Se utilizan 

materiales con alto valor de resistencia mecánica y conductividad eléctrica para los 

electrodos utilizados y para la matriz puede usarse tanto material aislante (alúmina, vidrio, 

baquelita) como conductor (acero, grafito). 

 

B. Desarrollo histórico 

A lo largo del siglo XX, para lograr la sinterización rápida de polvos metálicos, se ha 

sugerido numerosas veces el uso de la electricidad. El número de patentes publicadas desde 

1900, por década, hasta la época actual se muestra en la Figura 2.3, [12, 13]. 

 

 

Figura 2.3. Número de patentes de tecnologías FAST desde 1900 hasta 2021, por década. 
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Como se puede observar, hay un progreso discontinuo, cuyas principales razones fueron 

la falta de conocimiento de los principios teóricos básicos y de la utilización de los 

dispositivos disponibles. El rápido crecimiento en las últimas décadas hasta la época actual 

es resultado de difundirse esta tecnología a nivel mundial, tanto en el sector industrial como 

en la comunidad científica.  

El pionero de la tecnología FAST fue Duval d’Adrian [14-16] en 1922. Sin embargo, 

es a Bloxam [17, 18] a quien se atribuye la primera patente, publicada en 1906, del proceso 

de sinterización por resistencia con paso de corriente eléctrica continua. Bloxam realizó en 

vacío la sinterización, haciendo pasar una corriente eléctrica continua a través del filamento 

de una lámpara incandescente, sin aplicar ninguna presión sobre la pieza en verde de la que 

partía. Resultó muy efectivo reducir la capa de óxido por la que se encontraban rodeadas las 

partículas. 

En 1913, Weintraub y Rush [19] patentaron un método nuevo, combinando la 

aplicación de corriente eléctrica y presión de forma simultánea. El material de partida en 

forma de polvo estaba contenido en un tubo aislante situado en el interior de un tubo 

metálico. Un electrodo de grafito ejercía una presión uniaxial, y se aplicaba al dispositivo 

una corriente continua a alta presión (15 kV) para alcanzar valores superiores de la 

resistividad del polvo de partida, y después se disminuía (hasta llegar a unos 100-500 V) de 

forma progresiva durante la consolidación. Se estimó una temperatura de sinterización de 

alrededor de 2000 ºC. 

En 1922, Duval D’Adrian [14] desarrolló un método de tres pasos que hizo posible la 

sinterización eléctrica de polvos que eran eléctricamente aislantes, el cual usó para fabricar 

crisoles, tubos aislantes, etc. Se trata de compactar previamente el polvo que se encuentra 

mezclado con un aglomerante, secado y luego es sometido a un calentamiento inicial en un 

horno convencional, de esta forma, el óxido pasaba a ser conductor eléctrico, listo para el 

último paso que consistía en su sinterización eléctrica simultáneamente a la aplicación de la 

presión necesaria. Un método similar fue desarrollado en 1940 por Davis [20] para 

materiales refractarios, con el objetivo de mejorar la velocidad de sinterización, hasta 

conseguir que los tiempos de sinterización sean de pocos minutos, y así deja de ser necesaria 

una cámara de vacío para que el proceso sea efectivo. Fue llevado a cabo con un tubo de 

sílice que era la matriz, y dos electrodos (que también servían de punzones para aplicar la 

presión) de acero refrigerados con agua. 
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En 1933, Taylor [21-23] desarrolló el primer proceso que cabría clasificar propiamente 

como de sinterización por resistencia eléctrica, en el que combinaba una batería de 

condensadores, transformadores y dispositivos especiales de conexión. Taylor dispuso de 

un tubo de vidrio, que albergaba el polvo metálico entre dos punzones. La técnica requería 

que los tiempos de sinterización fuesen inferiores al segundo y las presiones fuesen muy 

bajas. Taylor demostró la importancia que tenía el que los tiempos de sinterización fuesen 

muy rápidos para mejorar las propiedades del compacto sinterizado, y prevenir el 

crecimiento de grano. 

A principios de 1930, Sherwood [24-26] patentó un método de producción de piezas 

porosas que posteriormente se impregnarían en aceite (con fines autolubricantes) basado en 

sinterización eléctrica. La variación de los tiempos de sinterización era de entre 30 y 120 s 

y las presiones aplicadas tenían valores comprendidos entre 30 y 300 MPa, bajo una 

atmósfera inerte. 

En 1935, la compañía British Thomson Houston Co, Ltd. [27] patentó un método para 

fabricar muelas de rectificación, compuestas por una mezcla de diamante, y de WC-Co. Se 

alcanzó un tiempo de descarga eléctrica de 30 s y una máxima temperatura de sinterización 

de alrededor de 1300 ºC.  

En 1937, Kratky [28] planteó un aparato de sinterización basado en la sinterización 

eléctrica con carga aplicada por impacto, debido a lo demandadas que estaban las 

herramientas de corte y también las piezas con mucha resistencia al desgaste. Aplicaba una 

tensión de 4 V y una intensidad de 800 A. En 1940, Engle [29] patentó un método que 

consiguió minimizar en las piezas fabricadas los gradientes de temperatura y también de 

densidad, empleando una matriz que rodeaba al sistema y ofrecía adicionalmente un 

calentamiento por efecto Joule, aplicando entre 3 y 12 V de tensión, y más de 3000 A de 

intensidad. 

Jones [30] sugirió a su vez una máquina de soldadura por puntos para llevar a cabo la 

sinterización. Cremer [31] en 1944 fue quien aplicó esta idea, a polvos de latón, cobre, 

bronce y aluminio compactados. Desarrolló un nuevo equipo de FAST ultrarrápido, que 

consiguió con la adaptación de una máquina de soldadura por puntos, la cual aplicaba pulsos 

de corriente de 20 kA y valores de presión de hasta 140 MPa. La densidad de corriente que 

empleaba era de 62 kA·cm-2, presiones de 70 a 140 MPa y una tensión entre 5 y 20 V, se 

lograba, en tan solo unos 0.02 o 0.03 s, la sinterización.  
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Fue Ross [32], el que desarrolló en 1945 el primer equipo automático para sinterizar 

eléctricamente polvos metálicos, modificando el método de Cremer, basándose en utilizar 

corrientes y presiones que variaban gradualmente. 

Lenel [33] desarrolló unas ideas, en 1955, que hicieron posible aplicar la sinterización 

eléctrica para consolidar polvos de cobalto, níquel, molibdeno, metales refractarios, zirconio 

y algunas de sus aleaciones, titanio, carburos cementados y otros Cermets. Utilizó 

intensidades comprendidas entre 15 y 25 kA, presiones con valores comprendidos entre 70 

y 150 MPa y valores de tensión entre 10 y 40 V. Llamó a esta modalidad: sinterización por 

resistencia eléctrica bajo presión. La matriz que utilizaba era un zuncho metálico partido 

por la mitad, la cual envolvía un tubo cerámico (de alúmina). Un cilindro de aleación de 

cobre eran los electrodos y en contacto con el polvo directamente estaba una oblea de metal 

refractario. Lenel introdujo, además, la significativa novedad de la aplicación de dos trenes 

de corriente: el primero con un valor de tensión elevado para romper las resistencias de 

contacto; y, el segundo, disminuyendo la tensión para evitar que el material se funda. 

Uno de los muchos trabajos que tuvieron lugar sobre esta técnica de sinterización 

eléctrica fue la de J.C. Parker en 1968 [34], que empleaba presiones de 10 MPa y valores 

de densidades de corriente mayores que 150 kA/cm2, para consolidar piezas de Fe y Ti. Otro 

fue el método que K. Okazaki patentó en 1990 [35], por el que fabricó piezas de Ti, Ni y 

aleaciones de Al, para las cuales aplicaba una tensión mayor a 3 kV, una presión de 10 MPa 

y una densidad de corriente que superaba los 50 kA/cm2. También el método que W. Knoess 

introdujo en 1996 [36, 37], en el que utilizaba una densidad de corriente de 100 kA/cm2 y 

presiones entre 300 y 700 MPa para sinterizar piezas de Fe y Cu. 

Se introdujo el uso de nuevas tecnologías con los trabajos de Inoue entre 1966 [38, 39] 

y 1967 [40], como por ejemplo la utilización de altas y medias frecuencias, o combinaciones 

de corriente continua y alterna. En 1966, Inoue [38] patentó la sinterización por pulsos de 

corriente eléctrica, que resulta ser una variante de este método y es más conocida como 

sinterización por chispas y plasma (Spark Plasma Sintering, SPS). Esta técnica utiliza las 

descargas de chispas eléctricas entre las partículas de polvo para así promover la creación 

de cuellos de enlace entre las mismas. Una combinación de corriente continua y de corriente 

alterna con una frecuencia moderadamente pasa a través del polvo, el cual está sometido a 

bajas presiones. Se concibió esta variante como un proceso más práctico y económico [41, 

42] y demostró la gran viabilidad de la sinterización de polvos metálicos y también no 

metálicos en pequeños intervalos de tiempo (de minutos) [43-48].  
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Continuando con la línea de investigación desarrollada por Inoue, Boesel [43, 49] 

experimentó con una presión con valores de 3 y 3.5 MPa que aumentaba hasta los 13 MPa 

para mejorar la densificación. Este estudio y otros más parecen confirmar que durante el 

proceso de sinterización el tamaño de grano no cambia apreciablemente. 

En 1974, Saito et al. [50] comprobaron que los compactos sometidos a Electric 

Discharge Sintering/Consolidation (EDS, EDC) mejoraban mucho su densificación al ser 

sometidos a una sinterización tradicional en horno posteriormente. Emplearon un 

condensador de 60 µF cargado hasta 15 kV. Llegaron a la conclusión de que la densificación 

mejoraba porque la descarga conseguía eliminar de las partículas metálicas las capas de 

óxido superficiales, como se comprobó en los valores de las resistencias eléctricas que se 

midieron antes de la descarga (70 Ω a 60 MPa) y después de ella (menor de 0.01 Ω). 

Hara y Akechi [51] realizaron un estudio de materiales compactados mediante la 

disipación de energía eléctrica directamente a través del polvo, en la que se recuperaba la 

técnica de Lenel de baja tensión e intensidad alta, aunque el tubo de alúmina fue sustituido 

por mica. Se emplearon para su compactación los siguientes parámetros: de 98 a 127 MPa 

de presión, de 2 a 5 V de tensión y corrientes alterna y continua entre 0.5 y 3 s. Concluyeron 

que se requerían más de 98 MPa de presión para conseguir una densificación superior al 

96% con polvos de titanio. Comprobaron que la temperatura y la densificación aumentaban 

y que con el incremento de la potencia mejoraba la resistencia a la tracción. 

También desarrollaron las distintas modalidades de sinterización eléctrica los 

investigadores soviéticos, sobre todo en el terreno experimental [52-54], pero también en el 

modelado teórico [55-57]. Desafortunadamente, muchos de estos trabajos, están en ruso sin 

traducir, lo que constituye una limitación para su estudio. G.L. Burenkov et al. [58] 

estudiaron el empleo de materiales alternativos para revestir las matrices destinadas a 

fabricar carburos cementados de base Cu-Sn. Dichos materiales debían sustituir a los tubos 

cerámicos tan costosos que empleaba Lenel, y también a las matrices de grafito, empleadas 

por la gran mayoría del resto de investigadores. Estos materiales se convertían en sustituto 

excelente, más barato, y con una media de unos 10 ciclos de trabajo. Por desgracia, el 

material propuesto, un cemento-amianto, hoy día es un material proscrito. Sin embargo, su 

trabajo da paso a ensayar materiales alternativos como futuras vías de investigación. 

La investigación japonesa lidera en la actualidad la investigación sobre la electricidad 

como vía de sinterización. A finales de 1980, que expiraron las patentes de Inoue, 

comenzaron a fabricar equipos de sinterización eléctrica con corriente pulsatoria (PECS, 
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Pulsed Electric Current Sintering) que estaban basados en sus investigaciones [59]. Desde 

entonces, cada día ha crecido el número de aplicaciones de las técnicas FAST. 

En 1990, Sumitomo Coal Mining Co. Ltd comercializaron nuevos equipos de SPS [60-

62], con cargas que llegaban hasta 100 toneladas y con pulsos de corriente con intensidades 

de valores entre 2-20 kA. En 1996-97 la compañía pasó a llamarse Sumitomo/SPSS e 

introdujo un nuevo generador de pulso SPS, donde la duración del pulso estaba entre 10 y 

500 ms. 

Es entonces cuando empezaron a comercializarse diferentes equipos, automatizados 

incluso, como el sistema túnel que fue patentado en 2002 por Tokita [63] o la primera 

máquina de SPS de fabricación en serie de piezas metálicas a elevada velocidad que tuvieran 

un punto de fusión bajo sin necesitar una atmósfera controlada en 2004 [64]. 

Bauer y Newman en 2008 [65, 66], patentaron un método de sinterización eléctrica que 

conseguía inhibir el crecimiento de grano durante la sinterización, refrigerando las paredes 

de la matriz. La principal diferencia era el uso tanto de corriente alterna como de corriente 

continua, obteniendo así una mayor sinterización del polvo. Se fabricaron piezas de acero, 

utilizando presiones con valores comprendidos entre 300 y 700 MPa, un valor de tensión 

aproximada de 7 V y densidades de corriente inferiores a 10 kA/cm2, y consiguiendo una 

densidad relativa final del orden del 97%. 

Desde el 2010 la investigación en el campo de la sinterización ha experimentado una 

gran aceleración y se han desarrollado nuevas tecnologías de sinterización. Una de ellas se 

conoce como Flash Sintering (FS) [67-71]  

La técnica de FS es una técnica de sinterización enérgicamente eficiente que implica 

calentamiento por efecto Joule, y que permite densificaciones de materiales en tiempos 

inferiores a 60 segundos. Consiste en fabricar una pieza en verde con la geometría deseada 

y densidad homogénea, la cual es después calentada en un horno y sinterizada varios 

segundos bajo un campo eléctrico aplicado. Fue por primera vez implementada en la 

Universidad de Colorado en 2010 [67]. Considerando la relación entre tamaño de grano y 

la cinética de sinterización, se esperaba que con granos finos se consiguiera una muy buena 

densificación. Los primeros experimentos se llevaron a cabo con corriente continua, 

llevando al descubrimiento de la técnica FS aplicando campos eléctricos superiores del 

orden de 10-102 V/cm y posteriormente se utilizó corriente alterna. Teniendo en cuenta una 
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amplia perspectiva, la FS representa una evolución del proceso patentado por Duval 

D’Adrian en 1922 [14]. 

En las últimas décadas, se ha desarrollado y se ha innovado mucho en la técnica SPS. 

Numerosas investigaciones se han centrado en el desarrollo y mejora de las limitaciones que 

podía presentar esta técnica al inicio de su desarrollo, que se produjo entre 1980 y 1990. Es 

así que muchas innovaciones emergieron en 2017, como el uso de nuevas matrices y 

punzones, como WC/SiC, para aplicar presiones que exceden de 1 GPa, o como punzones 

deformables si la presión aumenta demasiado [67- 69], que hace se deforme el material, 

promoviendo la densificación sin el crecimiento de grano.  

Digamos, por último, que, si bien, las primeras máquinas FAST no ofrecían datos 

precisos, ni reproducibles, a partir de 1970 los equipos empezaron a incorporar unidades 

electrónicas para el seguimiento y control de los parámetros del proceso. La automatización 

de los equipos ha conseguido que las experiencias tengan una alta repetitividad. En las 

técnicas FAST más rápidas, sigue siendo complejo controlar algunos parámetros debido a 

la velocidad de calentamiento alta, y porque este calentamiento es solo sobre las partículas 

del polvo no sobre el sistema. Bauer y Newman [65, 66], sin embargo, desarrollaron de 

forma más avanzada, un sistema para los procesos que utilizaban tiempos entre 0.1-1 s, que 

controlaba la energía suministrada durante el proceso de sinterización a través de una señal 

de respuesta. En los últimos años, son las modalidades FAST ultrarrápidas las que, 

precisamente, parecen despertar mayor interés. 

Por ello, los avances en modelado y simulación de las técnicas FAST han ido creciendo 

muchísimo en las últimas décadas. Algunos de los primeros estudios teóricos de las técnicas 

FAST [57, 58, 75-83] provienen de la URSS, y los avances más recientes se están realizando 

en la técnica SPS [82-89]. Un modelo teórico unidimensional de la técnica ERS se encuentra 

en [90]. 

Debido a las diferencias técnicas entre SPS y ERS principalmente debidas a la 

conductividad eléctrica de la matriz y a la duración del proceso, muchos de estos avances 

en SPS no pueden aplicarse a la técnica de ERS. Además, la inexistencia de ecuaciones que 

describen los comportamientos térmicos, eléctrico y mecánicos de agregados de polvo, hace 

que la mayoría de los modelos estén incompletos, ignorando aspectos relevantes. La 

mayoría de los modelos se basan en partículas esféricas con estructura ordenada, que sólo 

son válidos para niveles pequeños de porosidad. Por otro lado, la presencia de delgadas 
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capas de óxido rodeando las partículas complican la descripción de las propiedades del 

agregado de polvo, principalmente las de naturaliza eléctrica. 

En 2020, un modelo teórico que describe la técnica SRE [91] ayuda a conocer las 

variables experimentales inaccesibles dentro del agregado de polvo (temperatura, porosidad 

y densificación), así como la selección de las condiciones experimentales adecuadas, como 

intensidad de corriente, tiempo de procesamiento y materiales ideales para la matriz a través 

del método de elementos finitos. 

En la Figura 2.4 se muestra la evolución en la publicación de artículos relacionados con 

la SRE de las últimas décadas. Se observa un notable crecimiento desde el año 2000 que no 

ha disminuido en los últimos años. 

 

 

Figura 2.4. Número de publicaciones relacionadas con la SRE. 

 

Anteriormente, ya se comentó que la primera patente de un método de sinterización 

modificado donde se combinaban la corriente eléctrica y la presión simultáneamente fue en 

1913, por Weintraub y Rush [19]. A partir de ahí y hasta el año 2008, se comienzan a 

publicar artículos de esta técnica en todo el mundo, la mayoría de estos, el 95%, se emitieron 

desde 1990. Los temas que se tratan en estas publicaciones cubren una amplia gama de 

propiedades y utilidad de los materiales, aunque mayormente cubren el aspecto funcional 

de los materiales, incluidas las propiedades magnéticas, termoeléctricas y electrónicas, y las 

propiedades estructurales y el uso, donde predomina la utilización en herramientas de corte 

y materiales compuestos [88]. 
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El aumento que se produce en las publicaciones a partir de 1990 se refleja en un 

aumento en el número de patentes también que se producen a partir de ese año, como 

también coincide con la Figura 2.3. Este aumento muestra el gran interés y utilización de 

este método de sinterización en todo el mundo.  

El crecimiento mostrado en la gráfica de la Figura 2.4, comienza siendo un crecimiento 

exponencial y termina siendo lineal. En 2008, por ejemplo, se publican ya casi 400 artículos. 

Inicialmente, la mayoría de las publicaciones procedían de investigadores japoneses, un 

reflejo del hecho de que el equipo para la sinterización activada en campo se fabricaba en 

Japón. Sin embargo, otros países se han vuelto más activos en esta área y el mayor número 

de publicaciones recientes proviene ahora de China. 

En los últimos años, la técnica de SRE ha ido incorporando variaciones técnicas de gran 

importancia con respecto a la técnica original. Una de ellas es el uso de un equipo de 

soldadura por resistencia adaptada para este proceso [92, 93]. La SRE implica la aplicación 

de una corriente alterna de alta intensidad y baja tensión, mientras se aplica simultáneamente 

presión al polvo. Debido a que los requisitos eléctricos de corriente de baja tensión y alta 

intensidad se satisfacen por dicho equipo, este puede servir como base para la 

implementación de la técnica de SRE.  

En muchos trabajos recientes [90, 91, 94-101] se aplica con éxito un proceso 

conceptualmente similar a la SRE a distintos materiales. La modalidad de sinterización por 

resistencia eléctrica en media frecuencia (SRE-MF) aporta una ventaja adicional: la 

tecnología de media frecuencia permite el uso de una corriente continua y la disminución 

del peso y tamaño del núcleo del transformador de soldadura sin perder potencia. 

Esta implementación es utilizada en esta investigación, como se detallará en los 

siguientes capítulos de esta tesis. 

 

2.2. Producción del polvo metálico 

Los métodos para producir polvos pueden ser clasificados como: (i) Métodos químicos, (ii) 

Métodos físicos y (iii) Métodos mecánicos. 
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Casi todo material puede transformarse en polvo aplicando algunos de estos métodos. 

El método ha de estar relacionado con la aplicación del producto final, sus propiedades y su 

estructura. 

 

2.2.1. Métodos Químicos 

Pueden distinguirse entre métodos de reducción y de descomposición química. Los métodos 

de reducción implican compuestos químicos y pueden llevarse a cabo desde el estado sólido, 

desde el estado gaseoso o desde una solución acuosa. En cambio, los métodos de 

descomposición química de compuestos más comunes son la descomposición de hidruros 

metálicos y de carbonilos metálicos. 

 

2.2.2. Métodos Físicos 

Los métodos más extendidos son los métodos electroquímicos y la atomización. 

El método electroquímico se usa mucho en la producción de polvo de hierro, berilio, 

cobre y níquel. Ajustar las condiciones químicas y físicas hace posible que se deposite en 

forma de escamas el metal en el cátodo. El polvo producido por este método es de alta 

pureza y excelentes propiedades para su procesado. Esta técnica es costosa debido a que 

requiere el control y manipulación de muchas variables. 

La atomización se basa en que se puede formar polvo con cualquier material fundido 

por pulverización del líquido. Este método permite obtener metales con alta pureza y polvos 

prealeados directamente del fundido. Esencialmente, se hace pasar a través de un orificio en 

el fonde del crisol, un líquido, y se incide un chorro de líquido o gas al fundido emergente. 

Existen diversos modos de lograr la atomización: 

• Atomización con gas: se usan los gases argón, nitrógeno y aire. La geometría de 

mezclado externo (fuera de la boquilla), Figura 2.5 (a), se usa para la atomización de 

metales. En la Figura 2.5 (b), se observa el mezclado interno que usa para materiales líquidos 

a temperatura ambiente. 
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Figura 2.5. Atomizador de gas (a) externo e (b) interno. 

 

• Atomización con agua: se fuerza a través de una boquilla un chorro de agua a presión 

para formar una fase de gotitas dispersas, que terminan impactando contra el chorro de 

metal. No es apropiada para metales que son altamente reactivos por la formación de óxidos. 

Se obtienen polvos de forma irregular con superficies rugosas y oxidadas. 

• Atomización por líquido gaseoso: se atomiza el material fundido con un líquido 

gaseoso criogénico (argón o nitrógeno) a ‒200 ºC, con refrigeración para evitar que suba la 

temperatura, y que se vaporice el líquido criogénico instantáneamente. Se obtiene polvo 

esférico, de tamaño medio entre 6 y 125 µm, y alta pureza. 

• Atomización centrífuga: se eyecta el metal fundido desde un contenedor que tiene 

forma de disco o placa, que gira a gran velocidad como se observa en la Figura 2.6. El 

material es un electrodo que se encuentra girando mientras es fundido por arco eléctrico. 

Las partículas obtenidas son lisas y esféricas, de tamaño entre 50 y 400 µm. 

 

 

Figura 2.6. Esquema del dispositivo de atomización centrífuga. 

 

(a) (b)
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• Atomización en vacío: Un metal fundido sobresaturado con gas a presión se expone 

a vacío, por lo que el gas se expande, sale de la solución y provoca la atomización del metal 

líquido. Los polvos tienen forma esférica y muy alta pureza. 

 

2.2.3. Métodos Mecánicos 

Los métodos mecánicos se basan en combinar cuatro mecanismos básicos como son: 

impacto, rozamiento, corte y compresión.  

El aleado mecánico (AM) es una técnica para procesar polvo en estado sólido en el que 

un molino de bolas de alta energía se utiliza para producir un polvo metálico con una 

microestructura determinada.  

El aleado mecánico lo desarrolló en 1966 John Benjamin [102, 103] en el laboratorio 

de la Compañía Internacional del Níquel (INCO, International Nickel Company) para 

producir (para turbinas de gas) superaleaciones de níquel. 

 

A. Fundamentos del Aleado Mecánico 

Durante la molienda, se produce un proceso repetitivo de deformación, soldadura en frío, 

fractura y resoldadura en las partículas de polvo. Se produce una deformación plástica de 

las partículas de polvo que haya entre las bolas del molino, debido a las altas energías de 

colisión entre las bolas (Figura 2.7), creándose nuevas superficies, las cuales tienen mucha 

tendencia a la oxidación, por lo que este proceso debe ser realizado en vacío, en ausencia 

de aire, o bien en atmósfera de gases inertes. 

 

 

Figura 2.7. Deformación durante el aleado mecánico de las partículas de polvo entre dos bolas. 

 

Al ser dúctil, en una primera etapa, el polvo se deforma y adquiere una forma de 

escamas o lascas al absorber la energía de impacto de las bolas. A continuación, el continuo 

choque de las bolas produce que las partículas se suelden unas con otras, aumentando su 
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tamaño. Durante esta etapa, las partículas llegan a alcanzar tres veces su tamaño original, 

con una estructura de capas de las diferentes partículas de polvo utilizadas. La deformación 

continúa, por lo que las partículas empiezan endurecerse por deformación, y se vuelven 

frágiles después de cierto tiempo, de modo que disminuyen su tamaño ya q comienzan a 

romperse. Así, se van alternando las etapas de fractura y soldadura que van sucediendo, y 

se va reduciendo su tamaño con el tiempo. Finalmente, se produce un equilibrio entre la 

fractura y la soldadura y el tamaño de partícula llega a un estado estacionario (Figura 2.8). 

 

 

Figura 2.8. Distribución de tamaños de partícula en el aleado mecánico. 

 

Todas las partículas contienen la misma proporción de la mezcla de material de partida 

en este estado estacionario y alcanzan un nivel de dureza estable (saturación) por la energía 

de deformación acumulada.  

 

B. Variables del proceso 

Es un proceso muy complejo el aleado mecánico, con un elevado número de variables a 

controlar. Por eso es necesario conocer cómo afectan estas variables y así poder adaptar el 

proceso para conseguir la microestructura y la fase que se desea. Las principales variables 

son: el tipo de molino, el tipo de molienda, el recipiente y las bolas de molienda, la relación 

de carga, velocidad y tiempo de molienda, la temperatura y la atmósfera de la molienda. 
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▪ Tipos de molinos 

La característica principal que diferencia un molino de otro es la energía que se transmite al 

polvo en cada impacto. También la cantidad de material, y también las condiciones de 

molienda que durante el proceso se puedan controlar, son factores determinantes. 

Actualmente, existen numerosos tipos de molinos, aunque entre los más conocidos se 

encuentran: 

a) Molinos de bolas: Las bolas y el polvo se introducen, en un molino de bolas, en un 

tambor que gira alrededor de un eje horizontal. Existe un límite para el valor de la 

velocidad de rotación en el que se igualan la la fuerza debida a la gravedad y la 

fuerza centrífuga, en la cual ya no se produce proceso de molienda. En un molino 

vertical, como el attritor, la vasija se coloca estacionaria y verticalmente (Figura 

2.9). En ella se introducen las bolas, los polvos y un eje sobre el que se montan unas 

palas, que agitan la carga del molino cuando el eje gira. 

 

 

Figura 2.9. Esquema de un molino vertical de bolas tipo attritor. 

 

b) Molinos vibratorios: los molinos vibratorios son molinos de alta energía, como son 

los molinos SPEX como el de la Figura 2.10, que contienen un vial por donde son 

introducidos el polvo y las bolas. La agitación del molino se produce en las tres 

dimensiones del espacio. Este tipo de molino procesa pequeñas cantidades de polvo 

(10-20 g) y las fuerzas de impacto son muy grandes. 

 

  

Figura 2.10. Molino vibratorio SPEX. 
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c) Molinos planetarios: son molinos menos energéticos que los anteriores y su nombre 

es debido al movimiento que describe la vasija, el cual es análogo al de los planetas. 

Disponen de una plataforma que gira y sobre la que se montan varias vasijas, y 

durante la molienda esta gira en un sentido a la vez que las vasijas giran sobre su 

propio eje en sentido opuesto. La Figura 2.11 (a) muestra una imagen de las vasijas 

del molino, mientras que la Figura 2.11 (b) y Figura 2.11 (c) muestran un esquema 

de su funcionamiento. La cantidad de material que pueden procesar se encuentra 

entre la del molino SPEX y el attritor. 

 

 

Figura 2.11. Ejemplo de molino planetario. 

 

▪ Tipos de molienda 

La molienda se puede realizar en medio líquido (molienda húmeda) o en seco. La molienda 

húmeda necesita menos energía que la molienda en seco, y hace que los equipos no se 

calienten tanto, sin embargo, produce un mayor desgaste del equipo y de las bolas. Otra 

desventaja de la molienda húmeda es la mayor contaminación del polvo, es por esto, por lo 

que la mayoría de las moliendas se realizan en seco [102,104].  

▪ Recipiente y bolas de molienda 

Tanto el material de las bolas y la vasija como el acabado de la pared interna de la misma 

son importantes de cara a la contaminación del polvo molido. Los materiales más usuales 

son acero de herramienta, acero endurecido, acero al cromo endurecido, acero templado, 

acero inoxidable y WC-Co. Lo óptimo es usar el mismo tipo para las bolas y para la vasija. 

Un factor importante para determinar las características del polvo final tras la molienda 

es el tamaño de las bolas [105]. Normalmente se utilizan bolas de un solo tipo, aunque se 

sabe que usar bolas de distinto tamaño permite aleatorizar su movimiento [106] y conseguir 

energías de colisión mayores [107]. 
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▪ Relación de carga 

Es la razón entre la masa de las bolas y la del polvo introducido. Este parámetro permite 

controlar el tamaño medio de las partículas de polvo y el tiempo que se necesita para que la 

molienda se complete. Así, un mayor valor de la relación de carga acorta el tiempo de 

molienda [108]. 

▪ Carga total del molino 

Durante la molienda, la capacidad de aleado de las partículas de polvo es determinada por 

la carga total del molino. Una excesiva carga reduce el recorrido que realizan las bolas y 

produce una disminución de la energía de impacto. Sin embargo, si la carga se reduce, sería 

muy baja la tasa de producción de polvo. Así la carga suele estar en torno al 50% del 

volumen de la vasija. 

▪ Agente controlador del proceso (ACP) 

Se conoce también como lubricante o surfactante y se añade antes de la molienda a la mezcla 

de polvos, teniendo una gran influencia en el polvo resultante [109-112]. El ACP es 

absorbido durante la molienda en la superficie de las partículas evitando que se aglomeren 

y la soldadura fría entre ellas. 

Los ACPs pueden ser líquidos, gases o sólidos, siendo el ácido esteárico, etanol, hexeno 

y metanol algunos de los más importantes. Aun así, los compuestos orgánicos son los más 

usados, ya que durante la molienda se descomponen y se incorporan a los polvos en forma 

de inclusiones o dispersoides. La cantidad de dichos compuestos puede variar mucho, 

aunque normalmente suele situarse entre 1-5% de la masa de polvo total. 

▪ Velocidad de molienda  

Una mayor velocidad de giro conlleva una energía de molienda mayor. Sin embargo, la 

velocidad tiene limitaciones, bien por la temperatura alcanzada en el proceso, o bien por el 

tipo de molino empleado. Por ello, a veces, se requieren elevadas velocidades para 

incrementar la temperatura y activar procesos de difusión. 

▪ Tiempo de molienda 

El tiempo de molienda depende de parámetros como pueden ser la relación de carga, la 

velocidad del molino y la temperatura, aunque la velocidad es de las que tiene mayor 

influencia. Hay que tener en cuenta que un tiempo de molienda mayor de lo necesario puede 

producir contaminación y fases no deseadas. 



Fabricación de Núcleos Magnéticos Amorfos mediante Consolidación Eléctrica 

45 

 

▪ Temperatura 

La temperatura permite alcanzar energías de activación de procesos de difusión para que se 

formen fases durante el proceso de aleado mecánico. También depende de la energía 

cinética de las bolas. Si es elevada la temperatura que se genera, la movilidad y la 

difusividad atómica es mayor, dando lugar a fases estables. Si en cambio la temperatura es 

baja, los procesos de recristalización serán más difíciles de que se produzcan, pudiendo 

obtenerse fases amorfas o nanocristalinas.  

▪ Atmósfera de molienda 

El proceso se lleva a cabo en una atmósfera inerte, para evitar la contaminación de los 

polvos. Normalmente se usa helio o argón, pero en ocasiones se introduce un gas 

determinado con el fin de que reaccione con el material [113]. 

 

2.3. Cristalinidad en metales 

2.3.1. Metales cristalinos 

Un material cristalino es aquel en el que sus átomos adquieren una posición repetitiva o 

periódica en las tres dimensiones del espacio, a lo largo de muchas distancias atómicas, 

existiendo un orden de largo alcance. Cada átomo está enlazado con sus átomos más 

próximos. Los materiales metálicos, muchos cerámicos y ciertos poliméricos adquieren 

estructura cristalina en condiciones normales de solidificación. 

En los metales cristalinos, el enlace químico es de tipo metálico y es no direccional. 

Por tanto, no existen restricciones en la posición y número de átomos vecinos. La 

disposición de sus átomos se puede clasificar en los sistemas cristalinos básicos [114], 

cristalizando en una de las tres estructuras cristalinas que se mencionan a continuación 

[115]: cúbica centrada en las caras (fcc), cúbica centrada en el interior (bcc) o hexagonal 

compacta (hcp). Algunos metales pueden tener varias estructuras cristalinas, como le pasa 

al hierro (el cual tiene estructura bcc y fcc), denominándose polimorfismo o alotropía si 

ocurre en un metal sólido elemental. 

La mayor parte de los metales tienen una microestructura que está formada por granos. 

Un grano es una porción del material donde el orden atómico es idéntico y se repite, pero la 
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orientación cristalina de cada grano es diferente, y se observa en la microestructura un límite 

de grano que separa los granos que están desorientados. 

Los materiales cristalinos se pueden clasificar también según los límites de grano, de 

forma que si un material no presenta límites de grano se considera un monocristal, sin 

embargo, los sólidos cristalinos en su gran mayoría son un conjunto de muchos cristales 

pequeños o granos que tienen entre ellos distinta orientación (policristalinos).  

En el ordenamiento atómico existen muchas imperfecciones, que pueden ser 

clasificadas en: defectos puntuales (vacantes, defectos sustitucionales, defectos, defecto 

Schottky, defecto Frenkel), defectos lineales (las dislocaciones) o defectos superficiales 

(límites de grano, defectos de apilamiento o empaquetamiento, macla). 

 

2.3.2. Metales amorfos 

Los materiales cristalinos tienen imperfecciones en su red. Cuando es muy elevado el 

número de imperfecciones, el sólido ya no se considera cristalino, puesto que no es de largo 

alcance el orden que tiene. Es lo que se considera material vítreo o amorfo [115]. Un metal 

vítreo puede formarse a partir del estado líquido o gaseoso por subenfriamiento muy rápido 

[102], a temperaturas muy inferiores a la de solidificación, de forma que el fenómeno de 

nucleación queda inhibido [114]. Un metal amorfo, a diferencia del metal vítreo, se forma 

en estado sólido, y no tiene ningún tipo de orden. No se puede hablar de un material 

perfectamente amorfo, al igual que de un material perfectamente cristalino, ya que no existe 

la estructura perfectamente aleatoria, y la diferencia es la ordenación de las partículas a corto 

alcance. Al igual que muchos metales presentan polimorfismo, definido como la capacidad 

de adoptar distintas formas cristalinas, análogamente también es posible que una sustancia 

sea capaz de coexistir en varias modificaciones amorfas diferentes (poliamorfismo). 

La amorfización da lugar a mayores durezas y resistencias mecánicas, facilidad de 

magnetización, así como a una considerable resistencia eléctrica. Además, en materiales 

amorfos, la resistencia a la corrosión se mejora a medida que se incrementa la 

homogeneización estructural (se tiende a la cristalinidad) [116]. 

Se ha estudiado durante mucho tiempo la estructura de las aleaciones amorfas, 

provocadas por los intersticios entre los átomos desordenados. La distribución de estos 
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intersticios es importante para estudiar tanto los defectos como la inhomogeneidad 

estructural del material.  

La estructura de las aleaciones amorfas, pueden describirse por los tres modelos 

clásicos de los sólidos amorfos, que son: el modelo de Zachariasen, aplicable a cristales 

covalentes, el modelo de Bernal, aplicable a cristales metálicos, y el modelo de Flory, 

aplicable a cristales poliméricos. De estos tres, en esta tesis solo interesa el modelo de 

Bernal, por ser el único dirigido a materiales metálicos. 

El modelo de Bernal (también conocido como Random close packing model o Dense 

random packed model) [117-119] describe el tipo y el tamaño de los intersticios en las 

estructuras amorfas. El modelo lo introdujo en 1959 el cristalógrafo británico J.D. Bernal 

como un modelo adecuado para los vidrios metálicos. Se considera un líquido como un 

conjunto homogéneo, coherente e irregular de átomos que no tienen intersticios del tamaño 

suficiente para albergar otro átomo. Bernal utilizó plastilina para las bolas de los modelos, 

colocando en un recipiente de goma una gran cantidad de bolas, a distintas presiones, y 

descubrió que estas bolas formaban poliedros de diferentes formas, poliedros de Voronoi en 

líquidos y vidrios. Se formaron algunos dodecaedros, pero la mayoría de los poliedros 

formados tenían muchos pentágonos, como se puede observar en la Figura 2.12. Además de 

utilizar un gran conjunto de bolas, Bernal contó con la ayuda de simulación por ordenador, 

y propuso un modelo que era válido para líquidos y vidrios. La ocupación de espacio de 

bolas es 63.66 ± 0.004 % [120], este valor es menor que el de la máxima fracción de 

empaquetamiento volumétrico (74.05 %). En un poliedro de Voronoi, el número medio de 

caras es de 14.251 y el de aristas en una cara es de 5.158, valor que se acerca a la cantidad 

de un pentágono. Este modelo se ha perfeccionado posteriormente por otros científicos. 

 

 

Figura 2.12. Proyección de poliedros de Voronoi alrededor de átomos empaquetados aleatoriamente en un líquido 
monoatómico, con número de coordinación 5.5. 
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Los intersticios también caracterizan las estructuras amorfas, en función de la 

disposición de los átomos que rodean. Los centros de los átomos adyacentes a cada 

intersticio definen los vértices de un poliedro. El tamaño del intersticio es la distancia 

mínima del vértice al centro del poliedro, en unidades de diámetro atómico (suponiéndolo 

esférico). Los intersticios grandes con radio r  ≥ 0.6 · ra (donde ra es el radio atómico) [121] 

pueden llegar a tener un papel muy importante en la difusión de vacantes en los metales 

amorfos, ya que estos pueden ser ocupados por un átomo vecino. Por otro lado, en un sólido 

metálico que no es completamente cristalino, los poliedros no tienen una disposición 

repetitiva presentando una forma irregular. 

 

2.3.3. Requisitos para obtener aleaciones no cristalinas 

Se pueden obtener aleaciones amorfas o vítreas mediante distintas técnicas, como el aleado 

mecánico, el enfriamiento rápido, etc. Para ello, los metales han de tener unas propiedades 

que pueden evaluarse sobre la base de ciertas variables, como son la temperatura de fusión 

o la de transición vítrea, a partir de las cuales se puede medir la capacidad del material para 

poder llegar al estado amorfo. 

En un sólido, la formación de un estado amorfo se relaciona con una alta densidad de 

dislocaciones. A mayor densidad, la difusión en torno a la línea de la dislocación se hace 

bastante grande [122]. Esta movilidad atómica alta, junto con las también altas energía 

interna y densidad de dislocaciones, favorece la formación de una fase amorfa. 

En los polvos amorfos que son fabricados mediante aleado mecánico existen distintos 

factores que dificultan el crecimiento de las fases cristalinas, permitiendo alcanzar una gran 

capacidad de formación amorfa y alta estabilidad térmica [123-128]: 

• tamaños atómicos muy diferentes de los elementos constituyentes 

• elementos principales con gran afinidad química 

• elementos principales con dificultad de redistribución (baja difusión) 

• valor absoluto del calor de mezcla, ∆Hm, negativo y grande. 

 

Los indicadores de capacidad de formación amorfa [129-134] más usados son: 

• alta temperatura de transición vítrea reducida, propuesta por Turnbull [135, 136]. 

• amplia región de líquido subenfriado, ∆Tx = Tx – Tg > 20 K, siendo Tx la temperatura 

de cristalización y Tg la temperatura de transición vítrea. 
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A. Temperatura de transición vítrea reducida (Trg) 

La temperatura de transición vítrea reducida se define como el cociente entre la 

temperatura de transición vítrea (Tg) y la de fusión Tm del material. 

𝑇𝑟𝑔 =
𝑇𝑔

𝑇𝑚
                                              (2.1) 

Cuanto más cercano esté el valor de la temperatura de transición vítrea reducida a 1, 

más próximas estarán Tg y Tm, y la tendencia a formar fase amorfa de la aleación será mayor 

[135, 137]. 

 

B. Región de líquido subenfriado (∆Tx) 

La región de líquido subenfriado (∆Tx) es el rango de temperaturas que existe entre la 

temperatura de transición vítrea (Tg) y la de cristalización (Tx), Figura 2.13. El nivel de 

energía que tiene la fase líquida subenfriada es más algo que el que tiene la fase amorfa 

porque se necesita cierta cantidad de energía ∆Hmax para que los átomos se coloquen en las 

posiciones con orden de corto alcance, propia de la región de líquido subenfriado. 

∆𝑇𝑥 = 𝑇𝑥 − 𝑇𝑔                                        (2.2) 

∆𝐻𝑚𝑎𝑥 = −𝑅𝑇𝑔𝑙𝑛(1 + 𝛼)                              (2.3) 

donde α es el denominado parámetro de estabilización y R es la constante de los gases. 

 

 

Figura 2.13. Esquema de un estudio mediante DSC de un proceso de calentamiento para aleaciones amorfas [138]. 
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Un valor elevado de ∆Tx se traduce a un aumento de la estabilidad del estado amorfo 

respecto del estado cristalino. Por ello, la tendencia a la amorfización es mejor. Además, 

favorece la posibilidad de una preparación masiva de productos amorfos, que pueden ser 

obtenidos por consolidación de polvos metálicos amorfos, precisamente en este intervalo de 

temperatura ∆Tx. 

 

2.3.4. Materiales nanocristalinos 

Los materiales nanocristalinos que se obtienen a partir de la cristalización controlada de 

aleaciones amorfas, son materiales que ya se utilizan en muchas empresas de 

transformadores, debido a que tienen mejores propiedades que su precursor amorfo.  

Los materiales nanocristalinos [139, 140] tienen cristales de tamaño típico aproximado 

entre 10 y 20 nm. Los materiales nanocristalinos de base hierro pueden contener además Si, 

B, Cu, Mo y Nb, que combinan altas densidades de flujo de saturación con las pérdidas 

bajas a elevada frecuencia.  

Los materiales nanocristalinos son muy estables para un gran rango de temperaturas, lo 

que resulta bastante atractivo comparándolos con la metaestabilidad de los materiales 

amorfos, y su alta permeabilidad relativa los hace adecuados para aplicaciones en 

transformadores eléctricos. En algunos casos, los materiales cristalinos son más utilizados 

incluso que las ferritas. 

La capacidad de formación de vidrio se denomina GFA (Glass Forming Ability), y la 

de formación de fase amorfa, AFA (Amorphous Forming Ability). Además, para explicar 

algunas diferencias y propiedades que tiene el aleado mecánico sobre la influencia de estos 

indicadores para conseguir materiales amorfos y nanocristalinos, también es necesario 

conocer el rango de formación de vidrio, denominado GFR (Glass Forming Range). 

La GFA de un sistema se determina a partir de un proceso de formación de fases vítreas 

a partir del estado líquido y de fases cristalinas más estables [129, 141, 142]. Este indicador 

es clave para desarrollar nuevos materiales no-cristalinos con mejores propiedades y 

mayores aplicaciones. 

Siempre se han estudiado variables como la composición [129], velocidad de 

crecimiento del cristal [143], velocidad de nucleación, diagramas de fase, modelos 

estructurales, distribución de tamaño atómico [117, 144, 145], aleantes en pequeña cantidad 
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[141, 146], entre otras, para determinar si las aleaciones pueden ser vitrificadas. Sin 

embargo, aplicar estos criterios para predecir la GFA en aleaciones es complicado.  

El GFR de una aleación se puede deducir experimentalmente observando los picos 

anchos en el diagrama de difracción de rayos X, pero no se demuestra que el material 

realmente sea amorfo. Es más seguro la medición de la temperatura de cristalización [147], 

campo coercitivo o saturación de magnetización [148]. De esta forma, si estas propiedades 

se representan frente a la composición de la aleación, un cambio brusco de esta curva indica 

que existe fase amorfa. 

La formación de estructura amorfa o vítrea en una aleación depende en gran medida de 

su composición, además el GFR varía para distintos tipos de fabricación. Por ejemplo, por 

enfriamiento rápido, la preparación de productos amorfos está limitada a composiciones 

cerca del eutéctico, donde puede haber subenfriamiento sin nucleación de fases cristalinas. 

Las impurezas del metal fundido también reducen la formación de fase amorfa. Mediante 

aleado mecánico puede formarse fase amorfa en estado sólido y se puede consolidar por 

encima de la temperatura de transición vítrea sin que deje de ser amorfa, para ello, la 

aleación debe tener una gran región de líquido subenfriado [149-151], pero se pueden 

superar las limitaciones que tiene el enfriamiento rápido de la cercanía del eutéctico. 

En el aleado mecánico existen unos factores [126, 128, 132, 133] que son determinantes 

para impedir el crecimiento de fases cristalinas, (alta AFA y región de líquido subenfriado): 

(i) grandes diferencias de tamaños atómicos de los aleantes, (ii) bajo coeficiente de difusión 

y (iii) calor de mezcla negativo y alto. Además, otros factores que hacen que mejore el AFA 

en el aleado mecánico [102, 104] son: (iv) altas velocidades de molienda, (v) una relación 

de carga de bolas elevada, (vi) una temperatura baja de molienda y (vii) la presencia de 

varios elementos y poca contaminación. 

La disposición atómica también influye en las propiedades de los materiales no-

cristalinos, ya que átomos como Ni y Co prefieren tener átomos vecinos de P y Si, y átomos 

de Fe prefieren tener átomos de B como vecinos. Por ello, hay que conocer el papel de cada 

átomo constituyente. Para el Fe, los átomos de B y Si, son elementos pequeños añadidos, 

que aumentan la GFA de la aleación. 

En 1988, investigadores de la Hitachi Metals (Yoshizawa et al. 1988) [152] 

descubrieron un nuevo tipo de material con propiedades magnéticas blandas mejores que 

las que tienen los vidrios metálicos. Se trata de sistemas con estructuras nanocristalinas que 
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se obtienen a partir de la cristalización controlada de aleaciones amorfas, con granos del 

tamaño ya mencionado, entre 10 y 20 nm, inmersos en una matriz amorfa. Estos nuevos 

materiales nanocristalinos mejoran las propiedades de su precursor amorfo. Si por aleado 

mecánico se consigue obtener un material que disponga de dos fases, una nanocristalina 

dentro de otra fase amorfa (rica en Fe), debido al valor negativo de la magnetostricción de 

la fase cristalina y del positivo de la fase amorfa, se logran valores prácticamente 

despreciables. Por tanto, se produciría una mayor magnetización de saturación y una baja 

fuerza coercitiva.  

En los vidrios metálicos no existe la anisotropía magnetocristalina que proviene de la 

estructura ordenada que poseen los materiales cristalinos. El desorden atómico de su 

estructura lleva aparejado la inexistencia de límites de grano (los principales obstáculos que 

entorpecen el movimiento de las paredes de los dominios magnéticos). Los materiales 

ferromagnéticos amorofos por la ausencia de límites de grano, presentan ciclos de histéresis 

muy estrechos y productos de energía muy bajos (coercitividades muy bajas), lo que los 

convierte en materiales muy blandos [153, 154]. 

Sin embargo, en los materiales nanocristalinos, los cristales son tan pequeños que la 

anisotropía magnetocristalina los toma como si no estuvieran, no considerándolos, por lo 

que se comportan como un amorfo, pero con otras dos ventajas. Por un lado, al tener 

cristales, aunque sean pequeños, aumentan la imanación de saturación y, por otro lado, se 

consigue ese valor casi despreciable de la magnetostricción global entre fases cristalina y 

amorfa. Esto se traduce en que se produce un efecto de compensación de la constante de 

magnetostricción entre las dos fases, cristalina y amorfa (de signos opuestos) y, por otra 

parte, la anisotropía magnetocristalina se promedia macroscópicamente [153-155].  

El hecho de que un material con tamaño de grano (cristalita) extremadamente fino 

conduzca a buenas propiedades magnéticas puede resultar sorprendente, ya que en las 

aleaciones magnéticas blandas convencionales la coercitividad aumenta con la disminución 

del tamaño de grano D (es la denominada ley 1/D de De Mager [156]). Sin embargo, cuando 

el tamaño de grano se reduce por debajo de 100 nm, gobierna la denominada ley D6 de 

Herzer, de acuerdo con la cual la coercitividad disminuye al hacerlo el tamaño de grano, lo 

que permite obtener excelentes propiedades magnéticas blandas en el entorno de los 20 nm 

[156] (Figura 2.14). 
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Figura 2.14. Coercitividad magnética frente al tamaño de grano medio del material. 

 

Por el contrario, como se muestra en la Figura 2.15, la resistividad eléctrica no sufre 

este cambio de tendencias. De acuerdo con la teoría de dispersión de electrones, la 

resistividad eléctrica resulta ser inversamente proporcional al tamaño de grano [157]. Esto 

es, siempre que se reduzca el tamaño de grano la resistividad se incrementa, lo que, en 

aplicaciones magnéticas resulta beneficioso, pues se traduce en una minimización de las 

pérdidas energéticas de Foucault. Igualmente, en los amorfos, el tremendo desorden atómico 

interno hace aumentar la resistividad eléctrica del material (aproximadamente un orden de 

magnitud más elevada que la aleación policristalina convencional de idéntica composición). 

 

 

Figura 2.15. Resistividad eléctrica frente al tamaño de grano medio del material. 
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Por tanto, los materiales amorfos o nanocristalinos con grano suficientemente pequeño 

(por debajo de 20 nm) pueden exhibir una apreciadísima conjunción de propiedades: por un 

lado, el material resulta extraordinariamente blando desde el punto de vista magnético, por 

otro, eléctricamente muy resistivo lo que minimiza el desarrollo de corrientes de Foucault, 

incluso a frecuencias medias. En resumen, un material así constituye el material ideal para las 

aplicaciones destinadas a núcleos de transformadores eléctricos, motores eléctricos y demás 

piezas polares. 

Por todo ello, el empleo de metales amorfos o nanocristalinos en los núcleos de motores 

o transformadores eléctricos redundará en un funcionamiento más eficiente. Aunando los 

ahorros derivados del mejor comportamiento magnético y de la reducción considerable de 

las corrientes de Foucault, se ha estimado que, si se reemplazaran con materiales amorfos, 

todos los núcleos de los transformadores de distribución de energía actuales, se reducirían 

las pérdidas de energía en 75% [158]. 

 

2.4. Amorfización de materiales metálicos 

Para conseguir una aleación amorfa con las propiedades deseadas y una capacidad de 

formación vítrea amplia, es muy importante hacer una buena elección del sistema metálico 

y sus componentes, así como del proceso de fabricación, ya que este puede mejorar sus 

propiedades e incrementar la capacidad de formación vítrea. Los métodos más usados para 

producir metales amorfos se describen a continuación, detallándose con más detalle el 

aleado mecánico, por ser el empleado en esta investigación. 

La energía libre de Gibbs [102,134] de fases cristalinas en equilibrio (Gi) tiende a ser 

la más baja posible, más aún que la correspondiente a una fase amorfa (Ga). 

El estado amorfo a temperaturas inferiores a la de fusión es un estado metaestable y, 

por tanto, no puede producirse la transformación de metal cristalino a metal amorfo de forma 

espontánea. Esto quiere decir que para que se forme un metal amorfo hay que llevarlo antes 

a un estado cristalino fuera de equilibrio, creándose así un estado inicial cristalino de alta 

energía libre (Gc). Este estado puede ser una fase intermetálica cristalina, una fase 

intermetálica desordenada por defectos de red, una fase metaestable lejos del equilibrio, o 

dos o más fases de metales cristalinos elementales [103]. Como se puede observar en la 

Figura 2.16, la energía libre de estado inicial disminuirá para formar fase amorfa o para 
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formar una fase cristalina de equilibrio, con una dependencia cinética del tiempo de 

transformación. 

 

 

Figura 2.16. Esquema de transformaciones amorfas-cristalinas en función de la energía libre y tiempo de 
transformación. 

 

Si se denomina ti→j al tiempo de la transformación, para que pueda producirse la 

transformación a fase amorfa y no hacia una fase cristalina de equilibrio, debe cumplirse 

que tc→a << tc→i y que tc→a << ta→i. Básicamente, la amorfización en estado sólido se debe 

realizar por debajo de la temperatura a la cual el material amorfo cristalizaría, Tx [159]. 

A continuación, se describen algunos de los principales métodos de obtención de 

metales amorfos. 

 

2.4.1. Electrodeposición 

Se trata de un recubrimiento superficial con un material amorfo mediante técnicas 

electrolíticas. Los cationes del metal que se encuentran en el electrolito se depositan en la 

superficie del conductor, creando este recubrimiento (Figura 2.17).  

Mediante una corriente eléctrica se reducen los cationes del electrolito y precipitan en 

la superficie del cátodo, formándose un recubrimiento muy fino [160, 161]. Es comúnmente 

utilizada en materiales ferromagnéticos y las propiedades que se obtiene con ellos son 

similares a las que se obtienen por técnicas de enfriamiento rápido. 

 

Fase cristalina de no equilibrio (Gc)

Fase cristalina de equilibrio (Gi)

Fase amorfa (Ga)

Energía libre (G)

tc→a

tc→i

ta→i

Fase cristalina 

metaestable



2. Bases Teóricas 

56 

 

 

Figura 2.17. Representación del proceso de electrodeposición. 

 

2.4.2. Enfriamiento rápido (RSP) 

Es una de las técnicas más usadas para producir metales vítreos [162, 163]. Si la 

solidificación desde líquido con respecto a la cristalización de los metales es más rápida, 

puede formarse una estructura vítrea. En esta técnica, la velocidad de enfriamiento se 

encuentra entre 105 y 106 K/s. 

Hay tres tipos en los que se pueden englobar las técnicas de solidificación rápida: 

• Solidificación rápida sobre una superficie por chorro continuo sobre una rueda, por 

goteo o por chorro continuo en un líquido, obteniendo laminillas, cintas o hilos 

respectivamente. Las dimensiones del sólido han de ser pequeñas para que las 

velocidades sean altas (una cinta, por ejemplo, apenas supera 20 μm de espesor y 

100 mm de ancho). 

• Solidificación fragmentada del líquido en forma de gotas en el seno de un gas 

protector. Una fuerza centrífuga es la encargada de fragmentar el fundido, o también 

la fragmentación puede conseguirse mediante la acción de un chorro de gas, o 

también a través de un simple goteo y su proyección sobre el gas. 

• Condensación sobre una superficie previamente enfriada de un vapor. 

Los principales objetivos de esta solidificación tan rápida consisten en la obtención de 

unas características determinadas en los materiales como pueden ser la alta homogeneidad, 

pudiéndose con ello reducir los efectos perjudiciales asociados a la anisotropía, tamaño de 
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grano muy fino, o mayor sobresaturación inducida, obteniéndose aleaciones con baja 

solubilidad y estructura vítrea o amorfa. 

Esta técnica depende mucho de la composición de la aleación, y el aspecto que 

presentan los diagramas de equilibrio indica la posibilidad de que se formen fases vítreas. 

La formación de aleaciones metálicas amorfas es posible en composiciones próximas al 

eutéctico, ya que la temperatura de transición vítrea reducida (Trg = Tg/Tm) es más alta en 

torno a este punto, y la formación de fase amorfa es mayor mientras más elevada sea esta 

temperatura [102]. 

 

2.4.3. Amorfización mediante AM 

Otra forma de conseguir la amorfización de metales, sin abandonar el estado sólido, es 

mediante el aleado mecánico.  

En el apartado 2.2.3 se comentó la diferencia entre molienda húmeda y molienda en 

seco, y esta diferenciación en la molienda puede producir variaciones en la amorfización. 

En concreto, durante la molienda húmeda la amorfización es más rápida, ya que la subida 

de temperatura que se produce con el aumento de la intensidad de molienda no es apreciable.  

Esto es lo contrario que sucede en la molienda en seco. Sin embargo, con una buena 

refrigeración, esta subida de temperatura que se produce en la molienda en seco no es tan 

notoria, y puede emplearse también para producir aleaciones amorfas. 

Se espera una mayor formación amorfa mientras mayor sea la energía de la molienda 

(mayor relación de carga, bolas más densas, ...), porque es mayor la energía de los impactos 

de las bolas, lo que produce una concentración de defectos en el polvo mayor y, en 

consecuencia, una mejor amorfización. De hecho, la introducción de defectos supone que 

la energía libre de la fase cristalina aumente [102] y para la formación de una estructura 

nanocristalina, este aumento de energía el responsable de la amorfización durante el 

proceso. Así, temperaturas elevadas aceleran en gran medida la cinética de amorfización, 

pero, por otro lado, también ayudan a la desvitrificación (formación de fases cristalinas a 

partir de la fase amorfa), además de que pueden contaminar los polvos. 

Otro factor a considerar en la amorfización por aleado mecánico es la velocidad de la 

molienda. Se puede decir que con el aumento de velocidad disminuye el tiempo de molienda 
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para obtener fase amorfa, siempre y cuando la velocidad no haga superar la temperatura de 

cristalización. 

 

2.4.4. Enfriamiento rápido frente a aleado mecánico 

El proceso de enfriamiento rápido ha sido estudiado desde el principio para la producción 

de láminas vítreas ferromagnéticas empleadas en la fabricación de núcleos de 

transformadores, a pesar de que los productos tenían limitaciones de tamaño y forma. La 

técnica melt spinning para producir largas cintas y continuas y planar flow casting para 

cintas amplias han mejorado su uso en estas aplicaciones [164, 165]. El aleado mecánico ha 

sido utilizado desde un principio para aplicaciones industriales, pero en la actualidad se está 

extendiendo su uso a aplicaciones más diversas, debido a la similitud en muchas de las 

propiedades de los materiales obtenidos por ambas técnicas [166-170]. 

En esta investigación se estudian las propiedades del material obtenido por aleado 

mecánico por presentar una serie de ventajas frente al enfriamiento rápido, como, por 

ejemplo, no tener restricciones de tamaño y forma [119], poder alear mezclas normalmente 

inmiscibles [171-174], por ser un proceso en estado sólido, alcanzar un mayor grado de 

sobresaturación [171], poder producir aleaciones en estado amorfo con calor de mezcla 

positivo [102] y, por último, mostrar una mayor flexibilidad para la manipulación 

microestructural al evaluar la máxima desviación de la situación de equilibrio [171,174]. 

 

2.5. Propiedades de las aleaciones amorfas. Aplicaciones 

Dentro de los vidrios, las aleaciones metálicas amorfas son materiales considerablemente 

nuevos con mucha variedad de composiciones y propiedades. 

 

2.5.1. Propiedades mecánicas 

Las aleaciones vítreas, BMGs (por sus siglas en inglés Bulk Metallic Glasses), tienen mucha 

más resistencia a tracción que una aleación convencional [175,176]. 

Las aleaciones amorfas tienen una muy buena relación entre resistencia mecánica y 

peso, con, además, una alta resistencia a la deformación. Los materiales convencionales 

suelen tener menor tenacidad de fractura cuando la tensión aumenta, en cambio, los metales 
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amorfos aumentan su tenacidad con la tensión. Estas propiedades hacen que estas aleaciones 

sean una buena elección para materiales estructurales. Su utilización se justifica con la 

capacidad de los BMGs de almacenar energía elástica en el mínimo volumen posible [175-

177]. 

 

2.5.2. Propiedades químicas 

Las aleaciones amorfas destacan por su buena resistencia a la corrosión [178]. Debido a la 

alta versatilidad en cuanto a sus composiciones, pueden adaptarse para obtener esta 

resistencia en distintos medios acuosos y además obtener resistencia a la sulfuración y la 

oxidación. Estas propiedades se manifiestan por ser capaces de formar aleaciones con 

estructura uniforme [179]. 

Esta capacidad también da lugar a que estas aleaciones sean utilizadas como 

catalizadores [168]. Un ejemplo es la utilización de la aleación Ni-Ta-Pd para que al 

oxidarse cree una capa superficial de Pd sobre NiTa2O6, siendo el catalizador mejor cuanto 

más fino [179]. Aleaciones amorfas de base Ni-Nb-Pt se utilizan también en la electro-

oxidación de etanol y bioetanol [180]. 

 

2.5.3. Propiedades magnéticas 

Los átomos de las aleaciones amorfas no se encuentran ordenados, por lo que su resistividad 

eléctrica es alta con respecto a las que son cristalinas. Las características B-H (inducción 

magnética-campo coercitivo) pueden resultar muy amplias según la aplicación a la que vaya 

destinado el material, y esto es debido al diverso diseño de estas aleaciones y distintos 

posibles tratamientos térmicos a los que se pueden someter [181]. 

Por su composición, los materiales amorfos podrían presentar una fuerte 

magnetostricción, así como bajas magnetizaciones de saturación, características que a veces 

pueden no ser deseadas. 

Las propiedades magnéticas blandas de los materiales amorfos son las que los hacen 

muy interesantes en el desarrollo de materiales para aplicaciones electrónicas, como 

motores y transformadores, que es justo el objeto de la presente investigación. 
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A. Materiales ferromagnéticos 

Los efectos que se producen por la acción de un campo magnético en un material 

ferromagnético se pueden explicar mediante los dominios magnéticos del material [182]. 

Un electrón produce un campo magnético al girar alrededor del núcleo de un átomo, 

pero el electrón también puede girar sobre su propio eje, dando lugar, a su vez, a un campo 

magnético, que combinado con el anterior forman un momento magnético o dipolo. Estos 

dipolos forman dominios magnéticos que pueden considerarse como un imán microscópico 

de forma ideal. Cuando el material se somete a un campo magnético externo, los dominios 

se alinean en la misma dirección que este campo, por lo que su valor se ve reforzado y 

aumenta hasta que el material se satura. 

Si el campo aplicado se reduce, los dominios resisten y conservan una alineación, la 

cual va a producir una magnetización residual si el campo llega a desaparecer. Esta 

resistencia de los dominios a la realineación es el efecto de histéresis (Figura 2.18). 

La permeabilidad magnética de un material, μ, se define como el cociente entre la 

densidad del flujo magnético y la intensidad del campo aplicado, que no es más que la 

pendiente de la curva. La permeabilidad de un material ferromagnético depende de la 

temperatura. 

 

 

Figura 2.18. Curva de histéresis de un material ferromagnético. 

 

B. Propiedades de materiales magnéticos blandos 

Frente a otros materiales blandos, los amorfos tienen bajos campos coercitivos, altas 

permeabilidades, bajas pérdidas en los ciclos de histéresis y rápido cambio de flujo [181]. 
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El área dentro de un ciclo de magnetización-desmagnetización, (Figura 2.18) representa 

la pérdida de energía magnética por ciclo y por unidad de volumen. Esta energía se disipa 

en forma de calor, aumentando la temperatura de la muestra. Por ello, la forma y tamaño de 

la curva puede utilizarse para la elección de un material.  

Los materiales que presentan un valor elevado de la magnetización residual (que no es 

más que la magnetización que tiene el material cuando el campo magnético tiene valor 

nulo), y un valor pequeño del campo necesario para anularla, tendrán un ciclo de histéresis 

estrecho, y se denominan materiales magnéticos blandos. Si por el contrario un material 

tiene además de elevada magnetización residual, un valor grande del campo necesario para 

anular ésta, presentará un ciclo de histéresis ancho, y será un material magnético duro [182].  

Un material duro necesita un campo elevado para hacer girar los dominios, y cuando el 

material está completamente magnetizado también se requiere un fuerte campo magnético 

inverso para decrecer la densidad de flujo magnético. Estos materiales se utilizan en imanes 

permanentes y se usan comúnmente para la generación de campos magnéticos en motores 

eléctricos y generadores. Ejemplos de estos materiales son la aleación de cobalto (Co), 

aluminio (Al) y níquel (Ni), a veces llamada Alnico, una aleación de samario (Sm) y cobalto 

(Co) o una aleación de neodimio (Nd), hierro (Fe) y boro (B) designada NdFeB.  

Los materiales magnéticos blandos, por otro lado, pueden conseguir una alta densidad 

de flujo con un valor relativamente bajo de intensidad de campo magnético. Estos materiales 

pueden ser fácilmente magnetizados y desmagnetizados. Dentro de los materiales 

magnéticos blandos se incluyen las ferritas [183, 184], acero al silicio, aleaciones de hierro 

y níquel (Fe-Ni), aleaciones de hierro-cobalto-vanadio (Fe-Co-V) y aleaciones amorfas 

[185]. 

Además de las pérdidas por histéresis, los materiales magnéticos bajo la acción de 

campos variables tienen otro tipo de pérdidas asociadas a las corrientes eléctricas inducidas 

por las variaciones de flujo magnético. Estas corrientes se denominan Corrientes de 

Foucault. Estas pérdidas se deben al efecto Joule y acortan la vida del material. La potencia 

perdida por estas corrientes es directamente proporcional al cuadrado de la frecuencia del 

campo, y es menor cuando la resistividad del material es elevada. Para aumentar la 

resistividad a un material hay que sacrificar la permeabilidad magnética. 

Como se describía en el apartado 2.3.2 los huecos e imperfecciones juegan un papel 

importante en el estudio de la amorfización del material, así como su estructura. Un buen 
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material blando ha de tener granos grandes y pocos defectos. Por eso, los materiales amorfos 

son interesantes para aplicaciones magnéticas, ya que no poseen límites de grano, y sí tienen 

más isotropía que los materiales cristalinos. Además, presentan alta resistividad, lo que 

minimiza las pérdidas por corrientes parásitas. 

 

2.5.4. Aleaciones amorfas de base hierro 

El metal más usado es el hierro cristalino, ya que representa el 95% en peso de la producción 

mundial de metal. Para núcleos magnéticos es mejor usar aleaciones Fe-Si, que Fe puro, 

porque las soluciones sólidas como Fe-Si poseen una resistividad más elevada que el 

material puro. Los vidrios metálicos son muy buenos para transformadores debido a su gran 

permeabilidad magnética y resistividad eléctrica, cuyos valores aumentan más de un orden 

de magnitud sobre los valores de un material cristalino. 

Los principales metales amorfos son las aleaciones base hierro, cobalto o níquel con 

adición de elementos como carbono, silicio, boro o fósforo. Pero los materiales amorfos no 

suelen ser rentables por la dificultad de obtener estos materiales en masa. Este es 

precisamente uno de los objetivos que se pretenden alcanzar en esta tesis, ya que el formato 

más común obtenido es en cintas de muy pequeño espesor. 

En 1967 fue descubierta la primera aleación amorfa de base hierro, aleación de Fe-P-C 

[186, 187], y a partir de ese momento el estudio de aleaciones metálicas amorfas fue muy 

productivo. Algunas de las aleaciones más estudiadas han asumido un papel casi genérico, 

como son: Metglas (Fe-Si-B) [188], Finemet (Fe-Si-B-Cu-M siendo M = Zr o Nb) [189], 

Nanoperm (Fe-B-Cu-M siendo M = Zr o Nb) [190-192] o Hitperm (Fe-Co-Zr-B) [193, 194]. 

El Metglas se utiliza por su bajo coste, sus buenas propiedades mecánicas y propiedades 

magnéticas blandas. Añadiéndoles metaloides y metales de transición se consigue la 

aleación Finemet, siendo el silicio y el boro la base de estas aleaciones. Estos elementos le 

confieren una mejora de las propiedades mecánicas, además de mejorar la capacidad de 

formación vítrea [195].  

Con una mejor estabilidad de la fase amorfa, que las Finemet, se introdujeron las 

aleaciones Nanoperm que, sin embargo, tenían una alta tendencia a la oxidación. Por último, 

las aleaciones Hitperm poseen excelentes propiedades magnéticas blandas a elevadas 

temperaturas [196]. 
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Es importante volver a remarcar el gran interés que tienen las aleaciones amorfas de 

base hierro debido a sus buenas propiedades magnéticas blandas [147, 197], especialmente 

por el bajo valor de fuerza coercitiva [198, 199], su permeabilidad elevada [198, 199, 200] 

y su alto valor de resistencia eléctrica [201, 202] que reduce las corrientes parásitas 

inducidas [203, 204]. Esta combinación de las propiedades no se obtiene con la fase 

cristalina de las aleaciones de base hierro. 

Las propiedades magnéticas que tienen las aleaciones amorfas y nanocristalinas de 

hierro indican que tienen gran interés en la aplicación para diferentes tipos de piezas 

magnéticas, como son los núcleos para transformadores eléctricos [199, 200, 205, 206], 

reactores [199, 200], extensómetros [199], y sensores magnéticos [203], entre otros muchos. 

Además, los materiales amorfos de base hierro, debido a sus pérdidas extremadamente 

bajas, juegan un papel importante en el problema de ahorro de energía [207-209]. 

 

2.5.5. Aplicaciones de los metales amorfos 

En varios de los apartados anteriores ya se han comentado muchas de las aplicaciones a las 

que se destinan los metales amorfos. Estas aleaciones se utilizan en los sectores industrial, 

militar y de consumo. 

Uno de los primeros usos de los metales amorfos fue en la fabricación de cabezas de 

los palos de golf. [175, 210]. Se diseñaron con ellos por su gran resistencia, que hace que la 

energía transferida en el impacto del palo a la bola sea más eficiente. La dureza es dos veces 

mayor que la del titanio y aceros utilizados convencionalmente, también lo es su elasticidad, 

a lo que se une valores bajos de densidad. 

La marca liquidmetal® introdujo en el mercado una línea de raquetas de tenis, con estas 

aleaciones en zonas muy efectivas para la transferencia de la energía de impacto [211, 212]. 

En otros artículos de deporte también se utilizan estos materiales como por ejemplo bates 

de béisbol, equipos de pesca, armas de caza, ciclismo, etc. 

También es usual el empleo de estas aleaciones en la industria electrónica y de 

telecomunicaciones [175, 213], como en la fabricación de carcasas para móviles, 

dispositivos electrónicos como reproductores MP3, USBs, ya que presentan muy buena 

elasticidad y resistencia. 
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Las aplicaciones militares son las más rigurosas y exigentes [175, 212, 214]. Los 

principales requisitos son su fiabilidad y gran movilidad. La alta resistencia y su baja 

densidad reducen el peso en el diseño de componentes como cubiertas delgadas, 

componentes electrónicos, elementos de fijación de aviones, etc. Algunos investigadores 

trabajan con la US Army Research Office, para desarrollar penetradores metálicos amorfos 

contra el blindaje de los tanques [215, 216], en lugar de los elementos de uranio utilizados, 

de elevada toxicidad. 

La industria aeronáutica y la aeroespacial también exigen muy buenas propiedades en 

sus materiales [175, 212]. La nave espacial Génesis de la NASA, diseñada para la primera 

misión sobre el estudio de partículas de viento solar ayudó a refinar en la definición básica 

de las características del sol y a entender como nuestro complejo sistema solar se formó a 

partir de la nebulosa solar (una nube grande de gas y polvo). Esta nave constaba de un 

colector metálico de material amorfo, que fue el que recogió las primeras muestras de viento 

solar con valiosa información [217]. En los aviones, se exige que soporten sus condiciones 

de trabajo como resistencia mecánica, a cambios de presión y temperatura, impactos, etc. 

Su bajo peso reduce, además, costes en combustible y carga útil del avión. 

También se utilizan materiales magnéticos amorfos en el sector automovilístico [175]. 

Se usan en sensores de presión, temperatura, en limpiaparabrisas, pequeños motores para la 

apertura/cierre de ventanas, etc. Permiten obtener coches más eficientes, más seguros y de 

conducción más agradable. 

La industria de joyería introduce aleaciones amorfas entre sus materiales preciosos 

[175, 212], ya que pueden alcanzar un acabado de alta gama. Su fácil manejabilidad puede 

conseguir diseños únicos, siendo materiales duros y resistentes a arañazos. 

Otra área de gran interés de los materiales amorfos es la medicina, requiriendo 

materiales biocompatibles, resistentes a la corrosión y desgaste, no alérgicos [175, 181, 211, 

212]. Por estas propiedades son utilizados en implantes ortopédicos, elementos de fijación, 

etc. Surgical Specialities comenzó a fabricar a partir de aleaciones metálicas amorfas  

escalpelos oftálmicos con más calidad que los que utilizaban antes [211, 218].  
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3.1. Introducción 

En este capítulo se describen cada una de las técnicas empleadas en el desarrollo de esta 

tesis y las propiedades medidas en los materiales en estado pulverulento y en los que se 

encuentran en forma de compactos. 

Es importante señalar que el método empleado para el tratamiento primario de los 

polvos de partida, junto con la técnica de consolidación escogida para el mismo, van a 

determinar la estructura de los compactos finales y, sobre todo, sus propiedades mecánicas 

y magnéticas. 

 

3.2. Procesado primario: Aleado mecánico 

El medio escogido para procesar el polvo hasta su amorfización ha sido el aleado mecánico, 

que consiste en la molienda del polvo o de una mezcla de diferentes polvos en un molino de 

bolas de alta energía para obtener un material homogéneo. Se lleva a cabo en un molino de 

bolas, el cual está constituido por un rotor y un tambor estático, en seco por lo general, 

aunque también se realiza en húmedo [1-6]. 

El aleado mecánico es un complejo proceso en el que intervienen un gran número de 

variables que condicionan las características del polvo obtenido y la evolución de la 

molienda. En la Figura 3.1 se muestran las variables a optimizar en el proceso y, a 

continuación, se detallan los criterios generales seguidos para la obtención de las 

características del polvo deseadas. 

 

Figura 3.1. Variables del proceso de aleado mecánico. 

TIPO DE MOLINO

MOLIENDA MECÁNICA

Tiempo Velocidad Temperatura Bolas ACPAtmósfera Carga y RBP
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3.2.1. Tipo de molino 

El molino attritor se considera uno de los mejores para el proceso de aleado mecánico [7-

9]. Además, permite procesar una cantidad considerable de polvo en tiempos no muy 

elevados. Por estos motivos, el molino empleado es un molino vertical attritor de bolas de 

la empresa Union Process, el cual consta de un motor eléctrico de ¼ HP (186 W) con 

variador continuo de velocidad entre 0 y 650 rpm.  

La vasija está hecha de acero inoxidable, está refrigerada por una camisa y tiene una 

capacidad de 1400 cm3. El agitador es también de acero inoxidable y los brazos del mismo 

son de colmonoy (Ni-17Cr-3Fe). Dispone de un barrefondo que tiene como función la de 

desplazar la zona muerta del fondo de la vasija las bolas [10] hacia regiones más activas, de 

forma que mejora la circulación de las bolas y del polvo. 

 

3.2.2. Relación de carga 

En base a experiencias realizadas con este molino en trabajos anteriores llevados a cabo en 

nuestro laboratorio [11-13], se han utilizado distintas relaciones de carga para la obtención 

del polvo amorfo. Las relaciones de carga que se han empleado son de 20:1, 30:1 y 40:1. 

Tras intentar alcanzar un equilibrio entre el rendimiento de la molienda y el estado amorfo 

conseguido del polvo, se ha decidido utilizar una relación de 30:1. Así, las moliendas se han 

llevado a cabo con una carga del molino de 72 g de polvo y 2160 g de bolas. 

 

3.2.3. Tamaño y densidad de las bolas 

Las bolas utilizadas en las experiencias han sido bolas de acero al cromo-níquel, empleadas 

en rodamientos, con un diámetro de 4.65 mm, y una densidad de 7.9 g/cm3, Figura 3.2. Este 

acero se ajusta a las especificaciones DIN 1.3505 y AISI E52100 y se puede encontrar 

comercialmente con las denominaciones SKF-3 o Rodfor, Forjas Alavesas. 
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Figura 3.2. Bolas de acero al cromo-níquel empleadas en la molienda. 

 

3.2.4. Atmósfera de la molienda 

Las moliendas se han realizado con sobrepresión del gas inerte argón. Para poder controlar 

la atmósfera del proceso, se ha utilizado una tapadera, Figura 3.3, que está diseñada 

especialmente para la vasija del molino. 

Para moliendas con sobrepresión, en primer lugar, se hace vacío en la vasija (5·10-1 bar, 

5·104 Pa), llenándola a continuación con argón. Este proceso se repite tres veces con el fin 

de asegurar que el gas en la vasija es exactamente el deseado, minimizando la presencia de 

oxígeno de la atmósfera. La sobrepresión de 0.3 bar (3·104 Pa) del gas en la vasija evita el 

acceso de aire procedente del ambiente. 

 

 

Figura 3.3. Tapadera de la vasija del molino. 
 

 

El equipo de vacío está formado por una bomba rotativa Edwards E2M2 de dos etapas 

y 2.8 m3/h, una bomba difusora de aceite Edwards de 150 L/s y un controlador de presión 

Baltzers TPG 300. 
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3.2.5. Agente controlador del proceso (ACP) 

Tal y como se comentó en el apartado 2.3.1, la elevada energía de colisión entre las bolas 

deforman plásticamente a las partículas de polvo que hay entre ellas y se crean nuevas 

superficies. Estas nuevas superficies tienden a oxidarse. Por ello, y para prevenir la excesiva 

soldadura entre las partículas, se adiciona un lubricante, también denominado agente 

controlador del proceso (ACP). El lubricante empleado como ACP ha sido etilén-bis-

estearamida, C38H76N2O2, Licowax C Powder del fabricante Clariant. La cantidad inicial de 

ACP utilizada en las moliendas fue de 1.5 %, sin embargo, esta cantidad resultó elevada 

produciendo así problemas en la sinterización de los polvos, como se describirá en el 

apartado 5.3.3. Por ello, finalmente se redujo la cantidad a un porcentaje de 1 % de ACP en 

todas las moliendas. 

 

3.2.6. Velocidad y tiempo de molienda 

Todas las moliendas se han realizado a 500 rpm para obtener una alta tasa de energía 

introducida en el polvo molido. Debido a la larga duración de las moliendas, y para evitar 

un deterioro de los utensilios utilizados a estas revoluciones tan altas, se han parado las 

moliendas a lo largo de su duración en ciertos intervalos de tiempo. 

Los tiempos ensayados se han variado desde moliendas de 60 horas hasta moliendas de 

300 horas, siempre con paradas de 30 minutos cada 10 horas. La elección del mejor tiempo 

de molienda se ha llevado a cabo a partir de un equilibrio entre conseguir alcanzar un estado 

amorfo del polvo, y el hecho de que un exceso de tiempo de molienda puede resultar 

perjudicial para la amorfización [14]. 

 

3.2.7. Temperatura de refrigeración 

En las paredes interiores de la vasija y en la superficie de las bolas se alcanzan temperaturas 

locales muy altas, por lo que es necesario refrigerar utilizando un circuito cerrado de 

refrigeración. El líquido refrigerante utilizado es agua a una temperatura de 18 ºC. 
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3.2.8. Descripción del proceso 

Inicialmente se realizaron varias moliendas, con diferentes combinaciones de las variables. 

Estas moliendas eran interrumpidas en distintos tiempos para la extracción de una pequeña 

cantidad de polvo que se ha analizado. Después de esta extracción, se reestablece la 

atmósfera adecuada y contiuna el proceso hasta la siguiente parada. Una vez analizados 

dichos polvos (mediante distintas técnicas como XRD, SEM, TEM, etc.) y seleccionadas 

las condiciones finales, no son necesarias las interrupciones intermedias y las moliendas se 

realizan de forma continuada.  

El primer paso en el proceso de molienda es la mezcla de los diferentes polvos de la 

aleación, antes de ser introducidas en el molino. Para ello se ha usado un molino mezclador 

Turbula Type T2 C, como el de la Figura 3.4, que agita la mezcla para homogeneizarla. La 

duración de la agitación de los polvos fue durante 30 minutos, y a continuación se introduce 

en la vasija para ser aleado. 

 

 

Figura 3.4. Molino mezclador. 
 

Cuando el polvo está preparado, se cierra la vasija, se introducen las bolas a través de 

un orificio diseñado para ello, y seguidamente se añade el ACP. A continuación, el conjunto 

se sitúa en el molino, se fija con cuidado, y se conecta la refrigeración que estará en 

funcionamiento durante todo el proceso. El molino se pone en funcionamiento durante 5 

minutos a 300 rpm, para que el ACP recubra bien las bolas y las paredes de la vasija. 

Transcurrido este tiempo, la masa de polvo se introducen en el molino sin desmontar el 

conjunto, utilizando un embudo, se establece la atmósfera de la molienda y se pone en 

marcha la molienda subiendo las revoluciones hasta 500 rpm, manteniéndose esta velocidad 

hasta la finalización de la misma. 
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Tras la molienda, se utiliza un tamiz para verter el contenido de la vasija, y se vibra el 

conjunto 10 minutos, a efecto de separar el polvo de las bolas, que quedarán retenidas. El 

polvo se pesa a continuación y se calcula el rendimiento de la molienda realizando el 

cociente entre la masa de polvo extraído tras su aleado y la introducida inicialmente en la 

vasija, expresado en tanto por ciento. Este dato es muy importante para tener información 

acerca de las posibles incidencias que se pudieran producir durante el proceso de molienda. 

La limpieza de la vasija, la tapadera, las bolas y resto de utensilios utilizados en el 

proceso es vital para evitar la contaminación del polvo. Se realiza una limpieza inicial 

mecánica ya que, debido a la larga duración de las moliendas, el grado de soldadura de las 

partículas es severo. Para ello, se introducen en la vasija unos 15 cm3 de una solución de 

agua y jabón, y el molino se pone en funcionamiento a 300 rpm durante 2 o 3 horas. A 

continuación, se terminan de limpiar los utensilios con agua y se rocían con etanol para 

secarlos bajo un chorro de aire caliente. Finalmente, si la vasija no termina de quedar 

totalmente limpia, se procede a limpiarla con ácido nítrico diluido en agua, relación 1:1, 

para eliminar los posibles restos de las partículas de hierro que puedan quedar adheridas, 

evitando que influyan en la siguiente molienda. 

El último paso en el procesado de los polvos es la eliminación de la mayor cantidad 

posible de cera en la aleación de los polvos molidos. Se trata de una eliminación por vía 

química, no térmica, mediante diversos baños por inmersión del polvo en disolvente 

universal de tipo comercial. Este tratamiento se ideó para solventar problemas que 

presentaban los polvos obtenidos directamente de la molienda en la sinterización por 

resistencia eléctrica en los ensayos preliminares, como se detallará en el apartado 5.3.3.  

Se realizan cuatro lavados de 30 minutos cada uno, en una proporción de 20 g de polvo 

en 100 ml de disolvente. El disolvente utilizado es el disolvente universal MPL, cuya 

composición es de xileno, acetato de metilo, metanol y propanona, y tiene una densidad de 

0.9 g/cm3. Los lavados se realizan calentando a una temperatura inferior a 50 ºC haciendo 

uso de un agitador eléctrico con calentador, para así asegurar la correcta disolución de la 

cera en el disolvente. Tras estos lavados, se procede a la evaporación del disolvente en un 

baño de arena, hasta conseguir el secado total de los polvos molidos. 
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3.3. Caracterización de los polvos  

Es importante caracterizar los materiales en estado de recepción, ya que las características 

finales que se obtienen tras el procesado de los polvos dependen directamente de las 

propiedades iniciales de estos. En esta investigación, los polvos han sido caracterizados 

antes y después del proceso de molienda, para comparar sus propiedades. 

Se han realizado, en general, medidas de fluidez, densidad aparente, absoluta y de 

golpeo, granulometría, estudios morfológicos y microestructurales. 

 

3.3.1. Muestreo del polvo 

Desde el transporte y almacenaje de los polvos hasta su utilización, en los mismos puede 

producirse una segregación por tamaños, ocupando el fonde del recipiente las partículas de 

menor tamaño, mientras que las más gruesas se desplazan hacia capas superiores [15]. Por 

consiguiente, para utilizar muestras representativas se ha procedido siguiendo las 

consideraciones tipificadas en las normas UNE-EN 23954 [16] y ASTM B 215 [17], 

también recogidas en el «Manual de Laboratorio del Grupo de Metalurgia e Ingeniería de 

los Materiales de la Universidad de Sevilla» [18]. El método empleado consiste en 

introducir un tubo de vidrio, de 300 mm de longitud y 10 mm de diámetro, verticalmente en 

la masa de polvo hasta el fondo del contenedor, permitiendo extraer una muestra 

representativa de todos los tamaños de partícula. La cantidad de polvo requerida se obtiene 

por varias extracciones que se mezclan para su uso inmediato. 

 

3.3.2. Fluidimetría 

La fluidez de un polvo es su capacidad para pasar a través de un orificio situado en la base 

del recipiente cónico que lo contiene. Según la norma ASTM B 213 Standard Test Method 

for Flow Rate of Metal Powders [19], se toma una muestra de 50 g de polvo y se introduce 

en un fluidímetro de Hall, Figura 3.5.La muestra se vierte dentro del cono mientras se 

mantiene tapado el orificio de descarga con un dedo. Un cronómetro se pone en marcha 

justo al retirar el dedo del orificio, y se detiene en el instante en que el polvo deja de pasar 

totalmente por el mismo. La velocidad de fluidez se define como el tiempo (en segundos) 

que tarda todo el polvo en pasar a través del fluidímetro. 
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Figura 3.5. Montaje del fluidímetro de Hall. 
 

Los polvos obtenidos en esta investigación no fluyen, por lo que este dato no se 

mostrará en la mayoría de los casos. 

 

3.3.3. Densidad aparente 

La densidad aparente se define como la cantidad de masa de polvo por unidad de volumen 

de la misma, incluyendo el espacio de los huecos existentes entre partículas. Se ha 

determinado según la norma ASTM B 212 Standard Test Method for Apparent Density of 

Free-Flowing Metal Powders Using the Hall Flowmeter Funnel [20], según la cual, se llena 

el fluidímetro de Hall (Figura 3.5), con 50 g, colocado a una altura de 25 cm3 de una cubeta 

de latón, que se ha tarado previamente. Se deja fluir el polvo a través del fluidímetro, 

llenando y rebosando la cubeta. Finalmente, esta cubeta es enrasada y se pesa, calculándose 

así la densidad aparente. 

 

3.3.4. Densidad de golpeo 

La densidad de golpeo representa el volumen ocupado por una masa de polvo, pero 

reduciendo los espacios entre las partículas mediante vibrado. Este valor de densidad, junto 

con la densidad aparente, define la capacidad de densificación del polvo sin que sea 

comprimido. Se calcula de acuerdo con la norma ASTM B 527 Standard Test Method for 

Determination of Tap Density of Metallic Powders and Compounds [21]. Se vierten 5 g de 

polvo en una probeta seca y graduada de 10 cm3, con sensibilidad de 0.1 cm3. La probeta se 
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coloca en una base vibratoria de goma dura, y se somete a vibración durante un minuto, para 

después calcular la densidad con el volumen final alcanzado por la columna de polvo. 

 

3.3.5. Densidad absoluta 

Se define densidad absoluta como cantidad de masa de polvo por unidad de volumen, 

excluyendo el espacio que ocupan los huecos entre partículas. Se ha determinado con un 

picnómetro automático Accupyc II 1340 (Figura 3.6), que mide el volumen de una muestra 

sólida, tras eliminar su porosidad abierta e interna, por el cambio de presión que sufre un 

gas al pasar desde un volumen que contiene la muestra a otro sin ella. El gas que se ha 

utilizado es helio, ya que se comporta de forma similar al de un gas ideal. 

 

 

Figura 3.6. Picnómetro automático Accupyc II 1340. 
 

El esquema del funcionamiento del picnómetro automático [22] se puede ver en la 

Figura 3.7. Es un sistema compuesto por dos cámaras, tres válvulas y un medidor de presión. 

Se mantiene una temperatura uniforme en todo el sistema, siendo el cierre de ambas cámaras 

completamente hermético. Hay tres tamaños de portamuestras, de 1, 3.5 y 10 cm3 de 

volumen, ya que debe ser de un tamaño acorde a la cantidad de muestra que se va a medir, 

porque para minimizar errores de medida, es necesario que se rellene prácticamente la 

totalidad de la cámara. 

 

Figura 3.7. Diagrama del esquema de funcionamiento de un picnómetro automático. 
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Antes de su utilización, se necesita realizar una calibración del equipo, a partir de la 

cual se obtienen los valores de la cámara portamuestras (Vc ) y de la cámara de expansión 

(Vx ), que quedan registrados en la memoria del programa y posteriormente los usa para los 

cálculos de la muestra de volumen Vs. 

Las etapas de este calibrado inicial son las siguientes: 

1. Se cierra el sistema y se utiliza la presión atmosférica como presión de partida. 

2. Se abre la válvula 1. Se llena con gas helio la cámara portamuestras, aumentando 

progresivamente la presión. Una vez llena esta primera cámara, se cierra la válvula 1 y se 

mide la presión alcanzada (P1). 

3. A continuación, se abre la válvula 2, dejando que el helio se expanda hasta la 

segunda cámara. Se vuelve a medir la presión tras alcanzar el equilibrio entre ambas cámaras 

(P2 ).  

4. Por último, se abre la válvula 3, para que salga el gas al exterior. 

 

Este ciclo se repite tantas veces como sea necesario, hasta determinar de forma precisa 

los valores de los volúmenes Vc y Vx. 

Según la ley de comportamiento de un gas ideal, se ha de cumplir: 

𝑃1 ∙ 𝑉𝑐 = 𝑃2 ∙ (𝑉𝐶 + 𝑉𝑥)                                                          (3.1) 

Si se realiza el procedimiento, introduciendo en este caso una muestra patrón de 

volumen conocido (Vk ) en la primera cámara (Vc ), la expresión anterior quedaría de la 

siguiente forma: 

𝑃3 ∙ (𝑉𝑐 − 𝑉𝑘) = 𝑃4 ∙ (𝑉𝑐 − 𝑉𝑘 + 𝑉𝑥)                                       (3.2) 

donde P3 y P4 son las presiones equivalentes a P1 y P2, medidas para el volumen Vk.  

Al resolver la primera ecuación se obtiene Vx en función de las presiones medidas: 

𝑉𝑥 =
𝑉𝑐 ∙ (𝑃1 − 𝑃2)

𝑃2
 (3.3) 

En esta expresión se sustituye la relación de la ley de los gases para el segundo caso 

(con P3, P4 y Vk ), y se resuelve para Vc : 

𝑉𝑘 =
𝑉𝑘 ∙ (𝑃3 − 𝑃4)

(𝑃3 − 𝑃4) − (𝑃1 − 𝑃2) ∙ (𝑃4 𝑃2⁄ )
 (3.4) 

Una vez calibrado el sistema, y conocidos los volúmenes de ambas cámaras, se procede 

a determinar la densidad absoluta de una muestra sólida, determinando su volumen, Vs. 
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Se realiza un desarrollo similar al anterior, y se llega a la siguiente expresión: 

𝑉𝑠 = 𝑉𝑐 −
𝑉𝑥

1 − (𝑃6 𝑃5⁄ )
 (3.5) 

donde P5 y P6 son las equivalentes a P1 y P2, medidas ahora para la muestra Vs. 

Como se puede observar en la expresión final, determinar el volumen de una muestra 

se resume a medir dos presiones (P5 y P6 ) y los volúmenes de calibración (Vc y Vx ). Y para 

calcular su densidad absoluta se aplica la fórmula que la define: 

𝛾0 =
𝑀

𝑉𝑠
 (3.6) 

donde M es la masa en seco de la muestra Vs, medida previamente al ensayo con el 

picnómetro. 

En la presente investigación se ha utilizado el portamuestras de 1 cm3 para determinar 

la densidad absoluta. Se llena este recipiente portamuestras (Figura 3.8) con el polvo, y se 

introduce en la cámara del picnómetro. 

El picnómetro realiza un muestreo previo llamado muestreo de purga, que consiste en 

realizar unos 15 barridos de helio que eliminan el vapor de agua, aire u otro contaminante 

de la muestra, y termina de definir los parámetros necesarios para los cálculos con mayor 

precisión. 

 

 

Figura 3.8. Vasito portamuestras para medida de la densidad de polvos del picnómetro automático Accupyc II 1340. 
 

Una vez terminado este muestreo previo, el picnómetro realiza de manera automática 

los ciclos necesarios y ofrece directamente el resultado de la densidad absoluta de la 

muestra. 
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3.3.6. Densidad relativa 

La densidad relativa se define como el cociente entre la densidad de la muestra y su densidad 

absoluta, y se expresa en tanto por ciento: 

𝜌𝑟𝑒𝑙 =
𝜌

𝜌𝑎𝑏𝑠
∙ 100 

(3.7) 

siendo ρabs la densidad absoluta y ρ la densidad de la muestra. En el caso de una muestra en 

forma de polvo, su densidad podrá ser la densidad aparente, o bien la densidad de golpeo. 

 

3.3.7. Granulometría 

La distribución granulométrica de las diferentes muestras de polvo se ha determinado con 

el equipo Mastersizer 2000 comercializado por la empresa Malvern Instruments (Figura 

3.9). Este equipo utiliza difracción láser para medir la granulometría de los polvos. Las 

partículas dispersan la luz con un ángulo inversamente proporcional a su tamaño. El 

Mastersizer incorpora un conjunto de detectores y dos fuentes láser, una de He-Ne para 

tamaños de partículas grandes y una fuente de luz azul de 466 nm de longitud de onda para 

la medida de tamaños pequeños. La luz de los láseres se difracta por las partículas y la 

recogen los detectores que están colocados a diferentes ángulos. De este modo, el equipo 

mide tamaños en un rango entre 0.2 y 2000 μm. El procedimiento es el siguiente: 

1) Se pone a cero el equipo. 

2) Se dispersa la muestra en una solución acuosa con un tensoactivo (Igepal CA630 de 

Fluka) para evitar la aglomeración de las partículas. 

3) Se coloca la muestra en el dispositivo agitador-bomba que activa la circulación de la 

suspensión en el interior del equipo. 

4) Se conecta el láser. La detección de los ángulos de dispersión y el cálculo de la 

distribución granulométrica es realizada de forma automática por el equipo. 
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Figura 3.9. Equipo Mastersizer 2000 utilizado para determinar la distribución granulométrica de las muestras de polvo. 
 

Los parámetros D (0.1) y D (0.9) son los tamaños de partícula, en μm, por debajo de los 

cuales se encuentra el 10 y 90% del volumen de la muestra de polvos, respectivamente. El 

parámetro D (0.5) es el tamaño de partícula, en μm, correspondiente a la mediana, que divide 

la población de partículas en gruesas (>D (0.5)) y finas (<D (0.5)). Finalmente, D (4/3) es 

el tamaño medio de partícula, en μm, de la muestra de polvos. 

Para cada una de las muestras se ha realizado un total de cuatro medidas, aplicando 

ultrasonidos en las tres últimas para evaluar su efecto en la aglomeración del polvo. 

 

3.3.8. Compresibilidad 

La curva de compresibilidad representa la densidad relativa del polvo en función de la 

presión aplicada. Es de gran interés en pulvimetalurgia pues determina la forma en que 

densifican los polvos. 

Para su determinación es necesario prensar el polvo a diferentes presiones, y pesar y 

medir las dimensiones de los compactos obtenidos para calcular su densidad relativa 

(normas MPIF Standard 45 [23] y ASTM B 331 [24]).  

El procedimiento utilizado en este trabajo ha sido el utilizado por diferentes 

investigadores [25-28], y permite trazar la curva de compresibilidad obteniendo un solo 

compacto cilíndrico con los puntos experimentales necesarios. De este modo, se evita tener 

que fabricar un compacto por cada punto experimental. 

El equipo utilizado ha sido una máquina de ensayos universal Instron 5505 (Figura 

3.10). 
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Figura 3.10. Máquina universal de ensayos Instron 5505. 

 

Se ha fabricado un compacto cilíndrico de 8 mm de diámetro y de masa 3g, que viene 

determinada por la densidad del material, en función de la altura mínima del compacto que 

se quiere obtener.  

En la Figura 3.11 se muestra el montaje del sistema. La matriz lubricada se llena con el 

polvo y se aplican dos rampas de subida continua hasta llegar a la carga final. La primera 

rampa está definida a una velocidad de 60 kgf∙min-1 (588.4 N/min) hasta 25 MPa. La 

siguiente rampa a una velocidad de 600 kgf∙min-1 (5884 N/min), hasta llegar al valor final 

fijado en 1300 MPa, manteniendo esta carga durante dos minutos previo a la descarga. 

La limpieza de la matriz, punzón y sufridera es de vital importancia en este ensayo, si 

no se quieren introducir factores que puedan alterar los resultados. 

 

 

Figura 3.11. a) Imagen y b) esquema del montaje de matriz y punzones, con el polvo en su interior, para la realización 
del ensayo de compresibilidad en la máquina universal de ensayos Instron 5505. 
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3.3.9. Curva resistividad-porosidad 

Durante la compactación de un material en forma de polvo su resistividad eléctrica varía. 

El modo en el que evolucione esta propiedad es significativo en los procesos de 

consolidación eléctrica, como la SRE-MF. Por esto se estudia la curva de resistividad-

porosidad (o conductividad-porosidad) en los polvos después de la molienda, para justificar 

el comportamiento que tendrán durante la sinterización eléctrica.  

Para realizar la medida, se disponen dos electrodos (de cobre electrolítico) y una matriz 

cilíndrica cerámica, zunchada en una matriz de acero. Se coloca el polvo en el interior, según 

se observa en la Figura 3.12. Se vibra todo el conjunto durante un minuto, para que el polvo 

alcance el estado de su porosidad de golpeo, y se coloca el electrodo superior. Se toma 

medida de esta posición inicial y de su resistencia eléctrica inicial. Este conjunto se coloca 

en una máquina de ensayos universal (Figura 3.10) y se aplica presión sobre electrodo 

superior con una precisión de 1 μm en el movimiento del plato que realiza la compresión. 

Realizando varias medidas a distintos valores de presión y anotando la resistividad en 

cada caso, se obtiene la curva de la evolución de la resistividad eléctrica frente a la 

porosidad. 

La porosidad puede calcularse por medio de: 

𝛩 = 1 −
𝑀

𝑆 ∙ 𝐻 ∙ 𝛾0
 (3.8) 

donde γ0 es la densidad absoluta del polvo, M es la masa de polvo, S es la sección transversal 

y H es la altura de la columna de polvo. 

 

Figura 3.12. Esquema del montaje de medida de la resistividad del polvo durante su compactación. 
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La resistencia eléctrica se ha medido utilizando un puente Kelvin, cuyo rango de 

medida se encuentra entre 0.01 μΩ – 1000 Ω. A partir de la resistencia eléctrica (Rmedida) se 

puede calcular la conductividad eléctrica efectiva del polvo (σE ): 

𝜎𝐸 = [𝑅𝑚𝑒𝑑𝑖𝑑𝑎

𝑆

𝐻
]
−1

 (3.9) 

 

3.3.10. Caracterización microestructural 

Las características a nivel atómico de los sólidos metálicos son las que determinan sus 

propiedades fundamentales. No obstante, la estructura definida por agregados de número 

elevado de átomos (granos), tiene un efecto importante sobre las propiedades, como la 

ductilidad y la resistencia. Además, para piezas sólidas obtenidas a partir de materiales 

pulverulentos, su porosidad, y la morfología y tamaño de las partículas tienen un importante 

efecto sobre las propiedades finales del material. Por lo tanto, se requiere el estudio y el 

análisis a nivel microscópico para la adecuada comprensión del comportamiento mecánico 

del material. 

 

A. Difracción de rayos X 

La difracción de rayos X es una técnica muy utilizada en la caracterización de materiales 

cristalinos. Es una técnica no destructiva con la cual se realizan análisis cuantitativos, 

determinación de imperfecciones estructurales e identificación de fases. 

Se hace incidir un haz de rayos X sobre un material cristalino y se difracta produciendo 

interferencia en la mayoría de las direcciones. Sin embargo, las ondas dispersadas se 

amplifican en ciertas direcciones definidas según la ordenación de los átomos del material 

(ley de Bragg): 

𝑛𝜆 = 2𝑑ℎ𝑘𝑙 sin 𝜃                                    (3.10) 

donde λ es la longitud de onda del haz de rayos X, dhkl es la distancia entre planos {h k l} 

que producen la difracción, θ es el ángulo entre el haz y los planos que producen difracción, 

y n es un número entero.  

En un cristal hay distintas familias de planos con distintos espaciados y, por tanto, hay 

varios ángulos para los que se cumple la ley de Bragg. Pero cada fase tiene una estructura 
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cristalina característica, de modo que no hay dos fases distintas con la misma estructura, por 

lo que tampoco lo será el espaciado entre sus planos. Esto quiere decir que no habrá dos 

fases cristalinas con el mismo diagrama de difracción, de modo que se pueden identificar 

las fases que forman un material.  

Se ha usado para las medidas el difractómetro Bruker D8 Advance A25, del Servicio 

de Rayos X de la Universidad de Sevilla (Figura 3.13), usando radiación CuKα, y colocando 

aperturas de 1º, 1º, 1º y 0.05º. Los difractogramas para identificación de fases se han 

realizado con un paso de 0.05º y 3 s.  

 

 

Figura 3.13. Difractómetro Bruker D8 Advance A25. 

 

B. Microscopía electrónica de barrido 

Se ha caracterizado con detalle, mediante microscopía electrónica de barrido, SEM 

(Scanning Electron Microscopy), la morfología de las partículas tanto del polvo de partida, 

como del polvo aleado mecánicamente. Esta técnica es fundamental para el estudio 

superficial de polvos, ya que su principal ventaja es la gran profundidad de campo que 

alcanzan, obteniendo imágenes con apariencia tridimensional. A través de la señal de 

electrones secundarios, SE (Secondary Electrons), se puede distinguir la geometría, 

rugosidad y porosidad superficial abierta de la muestra. 

El SEM empleado ha sido un FEGSEM FEI Teneo del Servicio de Microscopía de la 

Universidad de Sevilla, Figura 3.14, donde se ha depositado una pequeña cantidad de polvo 

sobre cinta adhesiva conductora sobre un portamuestras. 



3. Procedimiento Experimental 

 

106 

 

 

Figura 3.14. Microscopio electrónico de barrido FEI Teneo. 

 

C. Microscopía electrónica de transmisión 

La alta resolución y magnificación de la microscopía electrónica de transmisión (TEM, 

Transmission Electron Microscopy) hacen de esta una herramienta idónea para la 

caracterización de polvos amorfos/nanocristalinos como los obtenidos en esta investigación. 

Los microscopios empleados han sido un Philips CM-200 con microanálisis por EDX 

y un FEGTEM FEI Talos, ambos del Servicio de Microscopía de la Universidad de Sevilla, 

Figura 3.15 y Figura 3.16. 

 

 

Figura 3.15. Microscopio electrónico de transmisión Philips CM-200. 

 

Figura 3.16. Microscopio electrónico de transmisión FEI Talos. 



Fabricación de Núcleos Magnéticos Amorfos mediante Consolidación Eléctrica 

 

107 

 

3.4. Procesado secundario: Sinterización 

A continuación, se describe el proceso de sinterización convencional usado en PM, y 

también el proceso de SRE. El primero de los procedimientos tiene como única finalidad la 

de comparar resultados con respecto al proceso de SRE, y ha resultado de poca aplicabilidad 

dadas las características obtenidas de los compactos. 

 

3.4.1. Prensado en frío y sinterización convencional 

Los compactos fabricados por este primer procedimiento, el más común en la 

pulvimetalurgia, son piezas cilíndricas de 12 mm de diámetro y una masa de polvo de 3 g. 

La compactación se realizó mediante prensado mecánico en frío, empleando lubricación de 

la pared con el mismo ACP utilizado en las moliendas. Para ello, se preparó una suspensión 

de 5 g de ACP en 25 mL de acetona, que se depositó de forma uniforme sobre la pared de 

la matriz.  

La matriz empleada es de acero 1.2419 (95 MnWCr 5) bonificado. Para el prensado se 

ha utilizado una máquina universal de ensayos Suzpecar MUE-60 con control automático 

(Figura 3.17) con una velocidad de carga de 588 N/s hasta alcanzar el valor final. Se han 

fabricado compactos empleando presiones entre 150 y 500 MPa con el fin de observar la 

evolución de los resultados. Una vez se llega a la presión final, se mantiene la carga durante 

2 minutos, para que se produzca la relajación del polvo, y se descarga hasta anular la presión, 

para extraer el compacto. 

 

 

Figura 3.17. Máquina universal de ensayos Suzpecar MUE-60. 
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En cuanto a la sinterización se refiere, ésta se ha realizado en un horno de tubo 

horizontal de alto vacío Carbolite HVT 15/50/450 (Figura 3.18), en una atmósfera de vacío 

de 5·10-4 mbar (5·10-2 Pa). Los compactos prensados obtenidos se colocan en un 

portamuestras cerámico de tal forma que la variación de temperatura entre los mismos sea 

menor a 1ºC. 

 

Figura 3.18. Horno de tubo horizontal de alto vacío Carbolite HVT 15/50/450. 

 

Los ciclos de sinterización utilizados para los compactos consisten en un calentamiento 

a velocidad de 10 ºC/min hasta 50 ºC por debajo de la temperatura de sinterización. A 

continuación, el incremento de temperatura se reduce hasta 5 ºC/min durante los siguientes 

45 ºC, y finalmente se disminuye a la velocidad de 1 ºC/min hasta alcanzar la temperatura 

de sinterización. El tiempo que los compactos se mantienen a esta temperatura es de una 

hora, y el proceso concluye con el apagado del horno para que se produzca el enfriamiento 

lento, de forma no forzada, de los compactos. 

Las distintas condiciones de sinterización convencional se recogen en la Tabla 3.1. 

 

Tabla 3.1. Condiciones de sinterización convencional de las muestras. 
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3.4.2. Sinterización por resistencia eléctrica (SRE) 

La sinterización por resistencia eléctrica utiliza la energía térmica generada por efecto Joule 

como fuente de calor. La potencia (P ) disipada por la masa del polvo es proporcional a la 

resistencia del material (R ) y a la intensidad de corriente (I  ) al cuadrado que lo atraviesa: 

                          𝑃 = 𝐼2𝑅                            (3.11) 

Interesa que los valores de la resistencia y de la intensidad sean lo más altos posible 

para conseguir la cantidad necesaria de energía para que el material sinterice, cumpliendo 

las restricciones que impone la ley de Ohm (V=I·R). Dado que la potencia viene fijada por 

el equipo, se necesita una resistencia pequeña, típica de los buenos conductores, para 

obtener valores altos de intensidad que consigan la temperatura necesaria en el proceso de 

sinterización. Dicho esto, se necesita un equipo de tensión lo más elevada posible, y alta 

intensidad de corriente. 

No existen equipos destinados a la sinterización por resistencia eléctrica, pero las 

máquinas de soldadura por resistencia proporcionan una intensidad elevada a la vez que 

aplican una presión de compresión. La máquina de soldadura dispone de un transformador 

de potencia de unos 100 kVA, y suministra una tensión secundaria de 10 V, 

aproximadamente, e intensidades que superan los 20 kA. Además, consta de un actuador 

eléctrico para efectuar la compresión necesaria en un proceso de sinterización por 

resistencia eléctrica, ya que se necesita conseguir la densificación del polvo asegurando el 

contacto eléctrico.  

En la presente investigación se ha utilizado una máquina de soldadura por resistencia 

eléctrica, del fabricante Serra Soldadura S.A., modelo Beta-214 MF (Figura 3.19), 

convenientemente adaptada. 

 

Figura 3.19. Equipo de soldadura por resistencia eléctrica (Beta-214 MF) adaptado como equipo de SRE-MF. 
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3.4.3. Elementos y modificaciones del equipo SRE-MF 

Dos controladores electrónicos se encargan del funcionamiento de la máquina. El 

controlador principal se encarga de la secuencia global del proceso de sinterización, 

mientras que el segundo se centra en la unidad de esfuerzo. El controlador principal, 

denominado MFC-3000 se encarga de relacionar los distintos elementos del proceso, del 

control de las secuencias de paso de corriente, activar la unidad de esfuerzo para aproximar 

los electrodos y aplicar la carga. Dicho controlador se ha obtenido modificando el firmware 

del equipo para poder conseguir en todo momento los datos de la posición y esfuerzo del 

cabezal del mismo, que anteriormente eran datos internos y no estaban a disposición del 

usuario. El otro controlador se denomina PES-20, y controla el motor eléctrico del cabezal. 

Estos controladores disponen en el equipo de una interfaz CPC-Connect, suministrado por 

el fabricante de Serra Soldadura S.A. (Figura 3.20). 

 

 

Figura 3.20. Interfaz del CPC-Connect (MFC-3000 y PES-20) para la programación de los dispositivos. 

 

El dispositivo de puesta en marcha del equipo se trata de un mando a dos manos, con 

dos botones que deben pulsarse simultáneamente y mantenerse pulsados durante el proceso 

de sinterizado. De no ser así, se para la secuencia. Además, la máquina dispone de un 

pulsador de emergencia, que está situado junto al pulsador derecho del dispositivo de 

marcha, para poder interrumpir la secuencia en caso de que se produzca una avería o 

situación anómala en el funcionamiento (Figura 3.21). 
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Figura 3.21. Puesta en marcha y de emergencia del equipo de soldadura. 

 

En la Figura 3.21 también se puede observar otra de las modificaciones necesarias, que 

consistió en la modificación de las superficies de las bancadas superior e inferior. Estas 

deben ser, necesariamente planas para conseguir un reparto uniforme de la presión y la 

colocación de la matriz de sinterización. Para ello, se colocaron dos placas de cobre macizo 

sobre las originales de la máquina, por la óptima conductividad eléctrica y térmica de este 

material para garantizar un buen paso de la corriente eléctrica y evacuar el calor de forma 

rápida. 

El equipo dispone de sensores que registran la intensidad, tensión, así como el 

desplazamiento del cabezal y la fuerza ejercida, pero este registro no estaba disponible en 

principio, como se ha comentado al principio de este apartado, y lo realiza para un control 

interno. Es así que se ha modificado el firmware del equipo para poder adquirir y almacenar 

estos datos, función que realiza el propio MFC-3000. Para la representación de dichos 

resultados adquiridos se ha programado una hoja de cálculo Microsoft Excel (Figura 3.22). 

Los datos adquiridos son desplazamiento, fuerza, intensidad y tensión, y son interpretados 

y escalados para después representarlos bajo las condiciones de cada experiencia en 

particular, mostrando así: la altura del compacto, su porosidad y resistencia globales, la 

presión nominal, la potencia suministrada y energía disipada.  

El proceso de muestreo de los datos del equipo se inicia con la etapa de apriete y 

concluye con el final de la etapa de enfriamiento, Figura 3.23. En todas las experiencias el 

prensado y la sinterización por paso de corriente eléctrica tienen lugar simultáneamente. La 

carga comienza a aplicarse antes de que comience a pasar la corriente eléctrica durante un 

corto periodo de tiempo. Así, el tiempo de aproximación indica los milisegundos que tarda 

el cabezal superior de la máquina en bajar y tocar el punzón superior de la matriz, Figura 

3.24, momento en el cual comienza a aplicarse la presión establecida. Esta carga seguirá 
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aplicándose durante un corto periodo de tiempo, llamado tiempo de apriete, antes de que 

comience a pasar la corriente eléctrica, y se mantiene hasta el final del proceso de 

consolidación. 

 

 

Figura 3.22. Captura de pantalla del archivo Excel de adquisición de datos. 

 

 

Figura 3.23. Esquema de los tiempos principales que intervienen en las experiencias SRE-MF. 

 

El ciclo de sinterizado consta, de una etapa de aproximación, una segunda etapa de 

calentamiento, seguido de una etapa final de enfriamiento. Durante el enfriamiento, se anula 

el paso de corriente, siendo esta la etapa previa a la retirada de la carga y final de la 

experiencia. 

En la sinterización por resistencia eléctrica se utiliza una matriz o molde (Figura 3.24) 

para confinar y dar forma a los polvos que van a ser sinterizados. Se ha elegido una forma 

cilíndrica debido a la simplicidad y simetría de la pieza, ya que su modelado es sencillo.  
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Figura 3.24. Esquema de montaje en la SRE-MF. 

 

La corriente eléctrica ha de pasar atravesando el polvo, y no a través de la matriz, para 

que la energía térmica se libere a través del material. Es por ello que la matriz ha de ser 

eléctricamente aislante, además de ser también aislante térmicamente para que no haya una 

evacuación intensa de calor durante la sinterización.  

En investigaciones previas, llevadas a cabo por los directores de esta Tesis, se han 

probado una gran variedad de matrices fabricadas de distintos materiales y con geometrías 

distintas. Se ha podido comprobar que la que reúne mejores características de resistencia 

mecánica, aislamiento eléctrico y térmico, es una matriz de tubo cerámico. La cerámica no 

resiste tensiones a tracción, y por ello, la primera solución que se empleó en esta tesis fue 

abrazar el tubo cerámico con una matriz metálica partida (Figura 3.25).  

 

 

Figura 3.25. Zuncho de acero envolviendo a la matriz cerámica. 
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Esta idea fue empleada por Lenel, pionero en esta técnica, pero presentaba el 

inconveniente de que pueden aparecer tensiones internas en el tubo cerámico al aplicar la 

tensión a una superficie circular. Como consecuencia de ello, el tubo cerámico tenía una 

durabilidad muy corta, y esto elevaba el coste de material. Por tanto, se hacía necesario 

buscar una solución a este inconveniente.  

Además, entre las distintas posibilidades de acoplar el tubo cerámico al zuncho 

metálico, había que buscar una que no requiriera un reemplazo lento y costoso si la cerámica 

llegaba a romperse, ya que la principal ventaja de esta sinterización es la rapidez del 

experimento. 

Finalmente, se ha utilizado una matriz cerámica de sialon, de mayor grosor que los 

tubos cerámicos anteriores, para evitar así el zuncho metálico que le ofrecía resistencia 

mecánica pero no garantizaba una distribución uniforme de tensiones de precompresión en 

todos los puntos de la cerámica al estar partido. Esta matriz de sialon no zunchada restringe 

eficientemente el desplazamiento radial proporcionando una distribución de tensiones más 

uniforme, y presentando unas propiedades que mejoran el comportamiento y la durabilidad 

de las matrices durante las experiencias (Figura 3.26). 

 

 

Figura 3.26. Matriz de sialon. 

 

El material escogido para estas matrices es sialon (nitruro de silicio Si3N4 suministrado 

por la empresa International Syalons), que presenta una escasa porosidad y una 

relativamente baja conductividad térmica (Tabla 3.2). 

 

 

 



Fabricación de Núcleos Magnéticos Amorfos mediante Consolidación Eléctrica 

 

115 

 

Tabla 3.2. Propiedades físicas de la matriz cerámica de sialon. 

 

 

Los elementos encargados de transmitir a los polvos la fuerza de compresión y la 

corriente eléctrica que proporciona la máquina de sinterización son los punzones. Estos han 

de ajustar perfectamente con la matriz para que el polvo no ascienda por las paredes durante 

la experiencia, pero se ha de tener en cuenta que, si el ajuste fuera excesivo, parte de la 

fuerza aplicada se emplearía en vencer la fricción, por lo que la eficiencia mecánica del 

proceso disminuiría. Los punzones van roscados a unas bases del mismo material, para 

garantizar un perfecto contacto eléctrico entre estas bases y los electrodos, evitando la 

electroerosión y asegurando la perpendicularidad de dichos punzones durante la 

experiencia.  

El material utilizado para estos punzones ha sido una aleación de cobre, cromo y 

circonio (Tabla 3.3). Han sido fabricados mediante torneado, con las dimensiones necesarias 

para el ajuste con el diámetro interior de la matriz cerámica. 

 

Tabla 3.3. Propiedades físicas del material de los punzones. 

 

 

Se han utilizado unas obleas cilíndricas entre los punzones y el polvo, para evitar el 

deterioro de los punzones (Figura 3.24). Estas obleas son de aproximadamente unos 4 mm 

de altura, y en un principio se hicieron del mismo material que los punzones, pero se 

dañaban en exceso durante las experiencias. Por ello, tras las experiencias iniciales se 

Composición α/β-Sialon

Densidad 3.23 g/cm3

Límite elástico 290 GPa

Dureza 94 HRA

Resistividad eléctrica 1012 Ω∙cm

Conductividad térmica 20 W/(m�∙K)

Composición 98.9% Cu, 1% Cr, 0.1% Zr

Densidad 8.92 g/cm
3

Límite elástico 127 MPa

Resistencia a la tracción 370 MPa

Dureza 110 HB

Conductividad eléctrica 4.1322�∙10
7
 (Ω∙m)

-1
 (71 IACS)

Conductividad térmica 295 W/(m�∙K)

Temperatura de ablandamiento 525 
o
C
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sustituyeron por un material más resistente: una aleación de cobre-wolframio A15WC, CuW 

30/70 sinterizado, del fabricante Ampco Metal (Tabla 3.4). Se fabricaron también por 

torneado, partiendo de una barra de diámetro de 14 mm de diámetro y unos 200 mm de 

longitud. Este material tiene mayor resistencia mecánica cuando se alcanzan temperaturas 

altas. Además, presenta una menor conductividad térmica que hace que la evacuación del 

calor que genera el polvo hacia los electrodos no se produzca tan rápido. 

 

Tabla 3.4. Propiedades físicas del material de las obleas (CuW). 

 

 

Tanto las paredes interiores de la matriz como la superficie de las obleas en contacto 

con el polvo se han lubricado con una suspensión de grafito en acetona. El hecho de 

introducir las obleas entre los punzones y el polvo podría liberar más energía calorífica de 

contacto. Para evitarlo, se ha asegurado que estas superficies estén siempre muy limpias. 

 

Etapa previa a la sinterización mediante SRE-MF 

En experiencias anteriores llevadas a cabo en el laboratorio, los polvos que presentan 

agentes orgánicos, como el polvo de la presente investigación que contiene cera utilizada 

en la molienda como ACP, presentan problemas durante su procesado por SRE. En 

anteriores experiencias bastaba con una desgasificación en horno, a baja temperatura y de 

corto tiempo (usualmente 400 ºC y 30 min), para eliminar dicha cera, algo que no funcionó 

con los polvos fabricados en esta tesis. Para eliminar la cera incorporada a los polvos durante 

el proceso de molienda, se requería una desgasificación muy severa para la total 

erradicación de los gases, con temperaturas en horno elevadas y tiempos prolongados. Así, 

las condiciones de desgasificación ensayadas fueron de 400 ºC y 500 ºC durante un tiempo 

entre 30 min y 45 min. 

Pese a ello, los polvos así desgasificados siguieron provocando problemas durante la 

consolidación eléctrica, produciendo fallos en la experiencia sin poder concluirse 

satisfactoriamente la consolidación, e incluso interrumpiendo el proceso. Únicamente la 

Composición 70% W, 30% Cu

Densidad 14.25 g/cm
3

Dureza 90-96 HRB

Conductividad eléctrica 44-52 IACS

Conductividad térmica 227 W/(m·K)
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condición de 400ºC y 30 min de desgasificación, permitió realizar experiencias de SRE.MF. 

A pesar de obtener un compacto bien sinterizado, las curvas de adquisición del equipo 

seguían mostrando la presencia de gases y, además, tras analizar mediante difracción de 

rayos X estos polvos desgasificados, se observó que perdían el carácter 

amorfo/nanocristalino que se alcanzó en la molienda. Estos resultados se detallan más 

adelante, en el apartado 5.3.3 del capítulo 5 de resultados. 

Por todos estos inconvenientes, se decidió que el desgasificado no era el procedimiento 

adecuado para eliminar el exceso de cera de estos polvos molidos, y se buscó una vía 

alternativa que no destruyese el carácter amorfo/nanocristalino de los mismos, Figura 3.27.  

Esta nueva vía consiste en una eliminación de la cera por procesos químicos, mediante 

diversos baños del polvo en disolvente universal de tipo comercial (Disolvente Universal 

MPL). Tras numerosas experiencias, se determinó que la proporción adecuada 

polvo/disolvente es de 20 g de polvo por cada 100 ml de disolvente. Cada tipo de polvo se 

sometió a 4 inmersiones, de 30 minutos, en el disolvente, siendo la mezcla agitada y 

calentada por debajo de una temperatura de 40ºC, para la mejor disolución de la cera en el 

disolvente. Finalmente, se realiza un secado del polvo en baño de arena, estando así ya listo 

para su sinterizado por resistencia eléctrica. 

 

 

Figura 3.27. Esquema del procedimiento seguido para la eliminación de la cera en los polvos molidos. 
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Esta etapa finaliza con la limpieza de todas las superficies de las obleas, punzones y 

matriz, y su posterior lubricación con la suspensión de grafito en acetona. A continuación, 

se coloca la matriz sobre el punzón inferior, la oblea inferior y se vierte el polvo en el interior 

de la matriz, para después cerrar el montaje con la oblea superior y punzón superior. El 

montaje completo se coloca sobre la bancada del equipo, y ya se procede a la realización de 

la experiencia de SRE-MF. 

 

Ejecución de una experiencia SRE-MF 

La experiencia es programada a través del CPC-Connect, introduciendo las condiciones 

de la misma. Se establece conexión entre el archivo Excel de adquisición y el equipo, de 

forma que se recogerán todos los datos y parámetros de la experiencia para después procesar 

los resultados. En la Figura 3.28 se representa la secuencia del proceso de ejecución de una 

experiencia SRE-MF. 

Durante esta configuración de los parámetros de la experiencia, la temperatura del 

montaje se equilibra con la temperatura de las placas de cobre de la bancada inferior del 

equipo, la cual dispone de un sensor de temperatura para ello. Se anotará en el archivo Excel 

esta temperatura además de los datos del polvo, dimensiones de los electrodos y obleas 

utilizadas, entre otros. 

Cuando el archivo de adquisición se encuentra en modo “espera de datos”, y el equipo 

está preparado para la soldadura, se procede a ejecutar la experiencia SRE-MF. Para ello 

hay que activar los dos mandos de activación del equipo simultáneamente (Figura 3.21) y 

mantenerlos pulsado hasta el final de la experiencia (secuencia total: bajada del cabezal 

superior hasta tocar el electrodo superior del montaje, aplicación de la presión y de la 

corriente y a continuación la subida del cabezal superior hasta su posición de inicio). 

Es entonces, cuando ha terminado la experiencia de sinterización, y se sueltan los 

pulsadores, mientras se espera a que el archivo Excel adquiera los datos de la experiencia 

para procesarlos. En este momento se vuelcan todos los parámetros a través del CPC-

Connect, datos de Intensidad, Tensión, Fuerza y Posición durante la experiencia SRE-MF. 
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Figura 3.28. Secuencia del proceso de ejecución de una experiencia SRE-MF. 

 

Finalmente, el compacto se extrae del montaje una vez que se haya enfriado. A este 

compacto sinterizado se le mide su masa, altura y diámetro y estos valores se introducen en 

el archivo Excel. Entonces, con ellos, se procesan los datos adquiridos de la experiencia y 
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se obtienen valores, tablas y gráficas de resultados correspondientes a la experiencia de 

SRE-MF acabada de realizar. 

3.5. Caracterización de los compactos 

Los compactos fabricados tanto por sinterización convencional como mediante SRE-MF, 

se han caracterizado usando distintas técnicas. Se han medido la densidad por dimensiones, 

la porosidad y resistividad eléctrica, las cuales se han relacionado con la energía específica 

que se ha aportado en el proceso de sinterización eléctrica. Se ha caracterizado además su 

estructura a escala micro y macro.  

Se han realizado ensayos de microdureza Vickers, relacionando los valores obtenidos 

con la energía específica aportada en la sinterización y, por último, se han medido las curvas 

de histéresis y las pérdidas en los compactos, con el fin de analizar las características 

magnéticas estáticas como el campo coercitivo, Hc, entre otras. 

 

3.5.1. Densidad y porosidad 

Los compactos se pasan por un papel de lija, nada más salen de la sinterización eléctrica y, 

mediante abrasión en seco, se eliminan las rebabas. A continuación, se procede a medirles 

su masa y dimensiones, para el cálculo de su densidad aparente.  

𝜌𝑎𝑝 =
𝑚

𝑉
=

𝑚

𝜋𝑟2ℎ
 

(3.12) 

donde m es la masa, r es el radio y h es la altura. 

Para medir las masas se ha utilizado una balanza Denver SI-2002, cuya precisión es 

hasta las centésimas de gramo, y para medir las dimensiones, diámetros y alturas, de los 

compactos se ha utilizado un calibre digital Mitutoyo con precisión de centésimas de 

milímetro. Se han realizado 8 medidas tanto para la altura como para el diámetro, en 

distintas zonas del compacto, para obtener un promedio de cada uno de dichos valores. 

El valor de la porosidad de los compactos (%), se ha obtenido a partir del cálculo con 

la densidad anterior y la densidad absoluta según la ecuación: 

𝜃 = (1 −
𝜌𝑎𝑝
𝜌𝑎𝑏𝑠

) ∙ 100 
(3.13) 
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3.5.2. Energía térmica específica (ETE) 

En los procesos de sinterización por resistencia eléctrica (SRE) se genera, debido al efecto 

Joule, una cierta cantidad de energía térmica en la fabricación de los compactos. Esta es la 

energía térmica específica (ETE), y se designa por la letra griega η. Se define como la 

integral en el tiempo de la curva de potencia eléctrica disipada en el agregado de polvo 

durante el proceso de consolidación, dividida por la masa del compacto: 

𝜂 =
1

𝑀
∫ 𝐼2 ∙ 𝑅(𝜏)𝑑𝜏

𝑡

0

 (3.14) 

donde M es la masa del compacto, R la resistencia eléctrica del agregado de polvo, I la 

intensidad de corriente eléctrica y t el tiempo de paso de la corriente eléctrica.  

Los valores de R e I en cada instante son capturados por el equipo de SRE-MF y la 

energía térmica específica (kJ/g) se calcula con las medidas realizadas de dimensiones y 

peso de cada compacto. Se ha programado una macro en Excel para obtener este valor a 

partir del tratamiento de los datos de adquisición del equipo de SRE-MF (Figura 3.22).  

Por definición, la energía térmica específica aumenta a medida que lo hacen la 

intensidad de corriente eléctrica y el tiempo de paso de la misma durante la sinterización. 

Es por ello que el valor de la ETE da una información muy concreta de la consolidación de 

la pieza, ya que considera las tres variables en las experiencias de SRE-MF: intensidad, 

tiempo y presión. 

 

3.5.3. Resistividad eléctrica 

Los valores de la resistividad eléctrica ( ρ ) se obtienen a partir de la medida de los valores 

de resistencia eléctrica (R ), tomados con un medidor digital (micro-ohmiómetro) modelo 

CA-6240 de la empresa Chauvin Arnoux (Figura 3.29), con capacidad para medir valores 

del orden de hasta los µΩ. 

Su funcionamiento se basa en un puente de Kelvin, determinando así el valor de la 

resistencia eléctrica por el método de los cuatro puntos representado en la Figura 3.30. Una 

corriente continua (I ) pasa por los dos puntos de los extremos, a través de la resistencia, y 

se realiza una medida de tensión (V ) en los bornes de la misma. El equipo de medida 

devuelve el valor de la resistencia V/I. 
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Figura 3.29. Micro-ohmiómetro modelo CA-6240, Chauvin Arnoux. 

 

 

Figura 3.30. Esquema de la sonda de medida de la resistencia eléctrica. 

 

Con el puente de Kelvin, al cual se conectan los electrodos, se obtiene el valor de la 

resistencia eléctrica (R ), siendo la distancia, s, de separación de estos electrodos siempre la 

misma e igual a 2 mm. A partir de estos datos se puede calcular directamente la resistividad 

eléctrica: 

    𝜌 = 2𝜋 ∙ 𝑠 ∙ 𝑅                                                   (3.15) 

Para cada compacto se han tomado cuatro valores de resistencia eléctrica (Ri ), a 

temperatura ambiente, que se corresponden con ocho medidas, puesto que cada uno de estos 

cuatro valores es el resultado del promedio de dos medidas con polaridades invertidas Ri 

(+) y Ri (-). 

𝑅𝑖 =
𝑅𝑖(+) + 𝑅𝑖(−)

2
 (3.16) 

A cada valor de Ri le corresponde un valor de resistividad eléctrica ρi, y con la media 

aritmética de estos cuatro valores, se obtiene el valor final de la resistividad eléctrica del 

compacto, ρi. 

𝜌𝑖 = 2𝜋 ∙ 𝑆 ∙ 𝑅𝑖 
(3.17) 
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𝜌 =
∑ 𝜌𝑖
4
𝑖=1

4
 (3.18) 

 

3.5.4. Análisis estructural 

A. Preparación metalográfica 

Cada uno de los compactos se prepara metalográficamente para obtener una superficie plana 

y especular del mismo, con el fin de estudiarlo a nivel macro y microscópico. El 

procedimiento a seguir, aunque sencillo, requiere de cierta experiencia de laboratorio. 

 

Corte y empastillado 

Las probetas de pequeño tamaño requieren ser empastilladas para su preparación 

metalográfica para facilitar su manipulación a la hora del desbaste y del pulido de la misma. 

Los compactos fabricados tienen forma cilíndrica, y por ello se realiza un corte en el 

plano radial de la probeta, que es el más adecuado para estudiar su estructura al completo. 

El corte se realiza con una cortadora Struers de modelo Secotom-10 (Figura 3.31). 

 

 

Figura 3.31. Cortadora Struers modelo Secotom-10. 

 

Con el compacto cortado, se prepara metalográficamente una de las mitades, 

embutiéndola en una resina de muy rápido endurecimiento en frío (10 minutos) y muy 

resistente a la acción de los reactivos de ataque que se emplean en la preparación. La resina 

que se ha seleccionado es DMT AceCold de Metcon, Figura 3.32, ya que es de fácil 

disolución en acetona y se puede recuperar el compacto si se requiere. 
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Figura 3.32. Compacto embutido en resina. 

 

Desbaste 

Una vez empastillada la probeta, se rebajan sus bordes con una lija gruesa para eliminar los 

filos cortantes y poder manipularla fácilmente. A continuación, se realiza un desbaste fino 

de la sección a estudiar, empleando lijas de 300, 600, 1000 y finalmente 2400 (o 4000 en 

algunos casos). Se ha utilizado una lijadora orbital Struers Knuth-Rotor-2 (Figura 3.33).  

 

 

Figura 3.33. Lijadora orbital Struers Knuth-Rotor-2. 

 

Este desbaste se realiza siempre refrigerado con agua directamente sobre la lija, que 

impide el sobrecalentamiento de la muestra, y permite retirar los restos desprendidos de su 

superficie. Además, después de usar cada una de estas lijas, es importante, limpiar la 

muestra con agua antes de empezar con la siguiente. Esta fase de la preparación es esencial 

para conseguir una superficie bien plana, y libre de rayas que no puedan eliminarse en el 

pulido posterior. 

 

Pulido 

Se ha empleado una pulidora Struers LaboPol-6, Figura 3.34, con un paño especial sobre el 

que se aplica una disolución de partículas abrasivas de alúmina (de 0.4 a 1.0 µm) en agua.  
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Tras el pulido es necesario limpiar la muestra con agua, para evitar que queden restos 

de abrasivo en la posible porosidad abierta de la muestra, y posteriormente con alcohol, para 

eliminar el agua atrapada en esta porosidad y evitar así problemas de oxidación. 

 

 

Figura 3.34. Pulidora Struers LaboPol-6. 

 

Ataque 

Tras el pulido se lleva a cabo el ataque, cuyo objetivo es revelar la microestructura del 

material. Para ello se utiliza un reactivo apropiado para este material como es el Nital, 

(Ácido Nítrico diluido al 5% con alcohol etílico). Este reactivo se emplea por frotación 

durante 5-10 segundos sobre la muestra. 

Realizado el ataque, se hacen visibles al microscopio óptico las partes elementales de la 

muestra, como fases y límites de granos. 

 

B. Macrografías 

Es necesaria primero una visión global de la estructura del material, para emplear 

posteriormente técnicas con mayor magnificación y resolución, y así completar el análisis 

estructural. 

Es por ello que se realizan en primer lugar las macrografías de las muestras. Para ello 

se ha empleado una lupa estereoscópica Nikon SMZ 25, Figura 3.35. 
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Figura 3.35. Lupa estereoscópica Nikon SMZ 25. 

 

C. Microscopía Óptica 

Los microscopios electrónicos de transmisión (TEM) y de Barrido (SEM) tienen, 

respectivamente, una gran resolución y profundidad de campo. Sin embargo, la microscopía 

óptica sigue siendo una técnica esencial para estudiar adecuadamente la microestructura de 

los materiales,  

El microscopio que ha sido utilizado es el Nikon Eclipse modelo MA100N (Figura 

3.36). Las imágenes son recogidas mediante una cámara digital acoplada a este microscopio. 

Para cada muestra analizada, se han tomado imágenes a diferentes aumentos (50X, 100X, 

200X, 500X y 1000X). 

 

 

Figura 3.36. Microscopio óptico Nikon Eclipse modelo MA100N. 

 

3.5.5. Microdureza Vickers 

Para evaluar la distribución de dureza en las diferentes regiones de los compactos 

sinterizados, se les ha realizado un estudio de microdureza Vickers, tras ser preparados 

metalográficamente. 
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Este ensayo se lleva a cabo por la aplicación de una carga mediante un indentador 

piramidal de diamante sobre la superficie del material, tal y como se describe en las normas 

ASTM E 384 [29] y UNE-EN 6507-1 [30]. 

La Figura 3.37 muestra un esquema con los puntos donde se han realizado las 

indentaciones en cada uno de los compactos fabricados. Estos puntos están escogidos de 

forma que, aprovechando las simetrías de los compactos, se recoge información de las 

distintas zonas del compacto (zona central, zona interior y superficies laterales y de las 

bases), con solo medir dureza en cinco puntos. 

 

 

Figura 3.37. Esquema de la muestra con las posiciones correspondientes a los puntos donde se han medido las 
propiedades. 

 

Se ha utilizado un microdurómetro Struers modelo Duramin-A300 (Figura 3.38), que 

está conectado a un ordenador con el software del fabricante, el cual permite obtener 

directamente la dureza del material a partir de las medidas de la longitud de las diagonales 

de la huella. 

 

 

Figura 3.38. Microdurómetro Struers Duramin A300. 

 

El software del equipo permite realizar medidas de la dureza en diferentes puntos de la 

muestra de forma automatizada. De esta forma, se pueden particularizar las medidas para 

que se realicen siempre en las mismas zonas, y así realizar después un estudio comparativo. 
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3.5.6. Medidas magnéticas 

Para la medición de los ciclos de histéresis y las pérdidas de los compactos se ha utilizado 

el equipo AMH-1KS de Laboratorio Elettrofisico, Figura 3.39. Este equipo realiza las 

mediciones de acuerdo a las normas IEC 60404-4, IEC 60404-2, IEC 60404-6 y ASTM 

A773. 

 

 

Figura 3.39. Equipo AMH-1KS para las medidas magnéticas de los compactos. 

 

La medida de las propiedades magnéticas requiere que la muestra tenga geometría 

anular y de pequeño espesor. Para conseguirlo, se ha realizado un taladro en el centro a 

algunos de los compactos y se han extraído las rodajas de 1 mm de espesor con el equipo 

Leica EM TXP , Figura 3.40, instalado en los Servicios Generales de Investigación de la 

Universidad de Sevilla (CITIUS). Muchos de los compactos finales de la aleación 

seleccionada han requerido que la preparación fuera llevada a cabo por electroerosión, ya 

que no podían ser taladrados por la fragilidad que presentaban a pesar de su dureza. 

 

 

Figura 3.40. Leica EM TXP para la preparación de los compactos. 
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Los compactos anulares se envuelven en dos devanados, primario y secundario, tal y 

como se muestra en la Figura 3.41, para introducirlos posteriormente en el equipo AMH-

1KS para la medición de sus propiedades magnéticas. 

 

 

Figura 3.41. Muestra preparada con los devanados primario y secundario para su medición. 

 

La muestra ha de estar preparada de modo que los devanados tengan un conjunto 

primario de NH vueltas alrededor de la muestra para su excitación, y un conjunto secundario 

de vueltas NB para detectar el flujo magnético (Figura 3.42). El campo H(t) se determina 

midiendo la corriente en el devanado primario i(t), según la fórmula: 

𝐻(𝑡) = 𝑁𝐻 ∙
𝑖(𝑡)

𝑙
 (3.19) 

donde l es el camino medio magnético. La corriente se mide a través del voltaje de la 

resistencia R. Un generador de funciones arbitrarias genera un voltaje a la frecuencia 

deseada que es amplificada por un amplificador de potencia para aumentar el nivel de la 

excitación.  

 

 

Figura 3.42. Esquema del funcionamiento del equipo AMH-1KS. 
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El AMH-1KS dispone de un software, Soft2015, que gestiona automáticamente las 

mediciones, incluyendo la comparación de diferentes curvas y su análisis estadístico. Se 

muestra en la Figura 3.43. 

 

 

Figura 3.43. Software del equipo AMH-1KS. 

 

Se han analizado las medidas de algunas propiedades magnéticas como son la 

remanencia, BR, la coercitividad, HC, y la inducción magnética máxima, Bmax. Los resultados 

obtenidos se muestran y discuten en el apartado 5.4.7 del capítulo 5. 
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4.1. Descripción de los polvos elegidos 

En la presente investigación se ha utilizado la aleación amorfa Fe78Si9B13, por ser una de 

las aleaciones Metglas que, como ya se mencionó en el apartado 2.5.4, es una de las 

aleaciones más estudiadas y utilizadas por su bajo coste, sus buenas propiedades 

mecánicas y sus propiedades magnéticas blandas. 

Se presentan a continuación las características proporcionadas por el fabricante y las 

propiedades medidas de los materiales de partida en estado de recepción: 

▪ Hierro Atomet 1001HP 

▪ Silicio  

▪ Boro  

Las características de la aleación conseguida, depende de las condiciones del aleado 

mecánico, empleadas para su obtención, por ello, se estudiarán en el capítulo 5 de 

resultados, diferenciándose así las distintas propiedades que presentan las distintas 

condiciones estudiadas. 

Finalmente se muestran las características de la cera empleada como agente 

controlador del proceso en las moliendas y del grafito utilizado como lubricante en el 

proceso de sinterización por resistencia eléctrica. 

 

4.2. Hierro Atomet 1001HP 

El polvo de hierro utilizado ha sido suministrado por la empresa canadiense Rio Tinto Fer 

Et Titane Inc. Su referencia es Atomet 1001HP y ha sido fabricado mediante atomizado 

acuoso. Es de elevada pureza (>99.4%) y su contenido de impurezas es Mn (0.091%), O 

(0.06%), C (0.004%) y S (0.0053%). 

Las principales características y propiedades de este material se recogen en la Tabla 

4.1. 
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Tabla 4.1. Propiedades de los polvos de Fe elemental en estado de recepción 

 

 

4.2.1. Morfología y microestructura 

La morfología del polvo de hierro se ha analizado mediante microscopía electrónica SEM-

SE que se muestran en la Figura 4.1. 

Las imágenes (a), (b) y (c) se han realizado a los aumentos 500X, 1000X y 2000X 

respectivamente. Puede observarse su forma irregular, el tamaño de partícula no uniforme 

y la superficie esponjosa que poseen estos polvos. 
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Figura 4.1. Imágenes SEM del polvo de hierro Atomet 1001HP 

 

4.3. Silicio Amperit 170.084 

El polvo de silicio que se ha empleado en esta investigación ha sido suministrado por la 

empresa alemana HC Stark. Este polvo tiene una pureza del 99.6%, siendo sus impurezas 

de aluminio (0,08%), calcio (0,01%), hierro (0,04%), carbono (0,1%) y oxígeno (0,1%). 

En la Tabla 4.2 se muestran las principales características de estos polvos. 

 

Tabla 4.2. Propiedades del polvo de silicio elemental en estado de recepción 
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4.3.1. Morfología y microestructura 

Se ha realizado el análisis mediante microscopía electrónica SEM-SE para observar su 

morfología, Figura 4.2. 

Las imágenes (a), (b) y (c) se han realizado a los aumentos 250X, 500X y 1000X 

respectivamente. Puede observarse su forma irregular, en forma de lascas, y presentan un 

tamaño de partícula no uniforme. 

 

 

Figura 4.2. Imágenes SEM del polvo de silicio Amperit 170.084 

 

4.4. Boro cristalino 

El polvo de boro lo ha suministrado la empresa alemana Alfa Aesar GmbH, cuya 

denominación comercial es Boron powder crystalline 325 mesh. Tiene una pureza superior 

al 98%. 

En la Tabla 4.3 se muestran las principales características de estos polvos. 
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Tabla 4.3. Propiedades del polvo de boro elemental en estado de recepción 

 

 

4.4.1. Morfología y microestructura 

Al igual que en los polvos anteriores, la morfología del polvo de boro se ha analizado 

mediante microscopía electrónica SEM-SE que se muestran en la Figura 4.3. 

Las imágenes (a) y (b) se han realizado a los aumentos 500X y 1000X 

respectivamente. Puede observarse que el tamaño es irregular al igual que su forma, 

presentando aglomeraciones de las partículas de tamaño más pequeño. 

 

 

Figura 4.3. Imágenes SEM del polvo de boro  
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4.5. Granulometrías 

La granulometría de los polvos determina de forma cuantitativa la distribución de las 

partículas en función de su tamaño. En la Figura 4.4 se han representado los resultados 

obtenidos del estudio granulométrico mediante difracción láser de los polvos de hierro, 

silicio y boro en estado de recepción 

 

 

Figura 4.4. Granulometría de los polvos de Fe, Si y B. 

 

Se puede observar que los tres polvos siguen la típica curva de granulometría, con 

forma de campana de Gauss. En el caso del hierro, casi la totalidad de las partículas, el 

90%, tienen un tamaño menor a 290 µm (d (0.9)). El tamaño está principalmente 

comprendido en un rango entre 56µm (d (0.1)) y 290 µm (d (0.9)), con un tamaño medio 

de partícula de 150 µm (d (0.9)).  

Las curvas de los polvos de silicio y boro se encuentran desplazadas a la izquierda 

con respecto a la del hierro, por lo que tienen menor tamaño que éste. Este hecho puede 

afectar negativamente a la densificación del polvo para obtener una alta densidad de 

golpeo, característica muy importante para un buen prensado del polvo. El rango de 

tamaños de partícula (desde d (0.1) hasta d (0.9)) para el silicio y boro es desde 24 hasta 97 

µm para el silicio y desde 5 a 49 µm para el boro. El silicio tiene un tamaño medio de 

partícula de 52 µm y el boro de 22 µm. 
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4.6. Curvas de compresibilidad 

Se ha representado la curva de compresibilidad de los distintos polvos en la Figura 4.5, 

que no es más que la representación de la densidad relativa frente a la presión de 

compactación de la probeta. 

 

 

Figura 4.5. Curva de compresibilidad de los polvos de Fe, Si y B. 

 

La curva del hierro parte de una densidad relativa en torno al 45% al inicio del ensayo 

y muestra una excelente compresibilidad, llegando al 90% de densidad relativa tras aplicar 

1300 MPa. La densificación de los polvos de silicio y boro es mejor que la del hierro. El 

silicio parte de una densidad relativa en torno al 58% llegando hasta el 82% con 1300 

MPa. En cambio, el boro solo alcanza el 75% de su densificación con 1300 MPa partiendo 

de una densidad relativa inicial de alrededor del 50%. Esto se debe a su muy baja densidad 

de golpeo y que presenta una elevada dureza, como se observa en la Tabla 4.3, que no 

permite una compresibilidad eficaz. 

 

4.7. Curvas de resistividad-porosidad 

Las curvas de resistividad-porosidad se han obtenido para los distintos polvos de partida, 

según el ensayo descrito en el apartado 3.3.9 del Capítulo 3. Dicho ensayo permite obtener 

la curva experimental de la resistividad en función de la fuerza de compresión que se 

aplica sobre la columna de polvo. 
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En la Figura 4.6 se han representado las curvas de resistividad frente a la porosidad de 

los polvos de partida, a excepción del boro, ya que no se pudieron medir datos de 

resistividad durante el ensayo. Esto es debido a la baja densificación del boro, como se 

observó en la Figura 4.5, junto a su baja conductividad a temperatura ambiente, que hace 

que la columna de polvo sea más resistiva, por lo que dificulta su medición, no 

presentando valores al llegar al valor límite de esfuerzo que alcanza la matriz utilizada. 

 

 

Figura 4.6. Curvas de resistividad-porosidad de los polvos de Fe y Si. 

 

Para el hierro y el silicio, la forma de las curvas es bastante similar. El hierro presenta 

una resistividad del orden 1.3·10-1 Ω·m al inicio del ensayo, para un valor de porosidad 

del 55% (45% de densificación). A medida que disminuye la porosidad por la aplicación 

de la carga de compresión, la resistividad disminuye rápidamente, de forma que al 

alcanzar un 50% de porosidad, ya tiene valores en torno a 1·10-3 Ω·m llegando a valores 

finales del orden de 3·10-5 Ω·m. En el caso del silicio, la resistividad al inicio del ensayo 

es en torno a 2·10-1 Ω·m para una porosidad de 42%, siendo más elevada que en el caso 

del hierro. A medida que disminuye la porosidad, la resistividad también disminuye hasta 

alcanzar valores finales del orden de 5·10-3 Ω·m tras llegar a una porosidad del 32%. Esta 

disminución, aunque no es tan acusada como en el caso del hierro, sigue siendo 

significativa, por lo que el comportamiento de ambos polvos predice un buen 

comportamiento en el proceso de sinterización por resistencia eléctrica. 
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4.8. Cera orgánica (Agente Controlador del proceso) 

Como agente controlador del proceso (ACP) se ha utilizado cera orgánica micropolvo 

(etilen bis-estearamida) de Clariant. Su uso es muy importante ya que dificulta la 

soldadura, tanto entre sus partículas, como de estas con las paredes de la vasija, bolas y 

paletas. Así, favorece o limita los procesos de fractura y soldadura durante la molienda, 

estableciendo un equilibrio entre ellos, que ayuda a controlar el tamaño medio de partícula 

de los polvos molidos. Además, esta cera se emplea mucho en la pulvimetalurgia 

convencional, por sus buenas propiedades como lubricante y porque se quema en su 

totalidad por debajo de 500ºC, sin depositarse en las paredes del horno o en otros 

conductos. 

También ha sido utilizada como lubricante en el caso de sinterización convencional, 

durante la etapa previa de prensado en frío, para reducir la fricción entre el polvo metálico 

y las paredes de la matriz y punzones. Se empleó mezclada en suspensión con acetona al 

10% en peso. 

En la Tabla 4.4 se muestran las propiedades y composición de la cera utilizada. 

 

Tabla 4.4. Propiedades de la cera  

 

 

4.9. Grafito KS4 

Se ha utilizado polvo de grafito como lubricante de la matriz. Ha sido suministrado por la 

empresa Timcal Graphite and Carbon, con la referencia KS4. El grafito posee una 

estructura cristalina formada por átomos de carbono situados en planos paralelos entre sí. 

En cada plano los átomos de carbono se encuentran fuertemente ligados entre ellos 

adoptando una disposición hexagonal, sin embargo, la unión entre planos es más débil. 

Estas características de su microestructura proporcionan una gran capacidad de 

deslizamiento de los planos, resultando ser un lubricante ideal. Se ha utilizado una 
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suspensión de grafito en acetona para facilitar la aplicación de este polvo en las paredes 

interiores de la matriz. 

La composición del polvo de grafito KS4 según los datos suministrados por el 

fabricante se presentan en la Tabla 4.5.  

 

Tabla 4.5. Composición del polvo de grafito KS4 (datos del fabricante) 

 

 

A continuación, se muestran las principales propiedades del polvo de grafito, Tabla 

4.6. Se puede observar que el 90% de las partículas tiene un tamaño inferior a 4.7 µm, y 

que el 50% de las mismas queda por debajo del valor de 2.4 µm y solo un 10% por debajo 

a 0.9 µm. 

 

Tabla 4.6. Propiedades del polvo de grafito KS4 (datos del fabricante). 
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5.1. Introducción 

En este capítulo se describen las condiciones de partida, y se muestran y discuten los 

resultados obtenidos.  

Básicamente, el trabajo se divide en tres etapas, la primera es la obtención del polvo 

amorfo mediante aleado mecánico, la segunda es la consolidación del polvo en compactos 

usando la técnica de sinterización por resistencia eléctrica de media frecuencia, y la tercera, 

la caracterización de las propiedades de los compactos. 

Para la obtención del polvo amorfo a partir de polvo cristalino, es necesario encontrar 

las condiciones de molienda ideales. Para ello, se ha partido de las condiciones halladas en 

trabajos previos realizados en el Departamento de Ingeniería y Ciencia de los Materiales y 

del Transporte de la Universidad de Sevilla [1, 2] y de varios artículos científicos [3-8]. 

Estas solo fueron un punto de partida que ha requerido modificaciones en función de los 

resultados obtenidos. 

En la sinterización eléctrica de media frecuencia también es necesario conocer las 

condiciones necesarias para conseguir compactos perfectamente consolidados. Se ha 

elegido polvo de hierro en estado de recepción como punto de partida, debido a que la 

aleación investigada en esta tesis, tiene como componente principal el hierro. 

 

5.2. Amorfización de la aleación Fe78Si9B13 

A fin de estudiar el efecto de las condiciones de molienda en la amorfización de la aleación 

Fe78Si9B13, se realizaron diferentes moliendas para las distintas condiciones de las variables 

descritas en el capítulo 3. La principal variable ensayada fue el tiempo de molienda, el cual 

se ha variado entre 60 y 300 horas. Esta variación se ha realizado para las distintas relaciones 

de carga ensayadas (20:1, 30:1 y 40:1). 

Los precipitados de una aleación, sobre todo cuando son intersticiales, disminuyen la 

permeabilidad y aumentan las pérdidas por histéresis del material. Sin embargo, ciertos 

elementos forman soluciones sólidas de sustitución que sí producen beneficios. Al añadir 

silicio en solución sólida al hierro, la aleación contempla menores pérdidas de energía por 

histéresis, convirtiéndose en un material más blando magnéticamente [9]. Esto es debido a 

que disminuye la cantidad de oxígeno intersticial atrapado por el silicio, que son defectos 
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que hacen más difícil el movimiento de las paredes de los dominios magnéticos. Además, 

la adición de Si produce un aumento en la resistividad eléctrica, disminuyendo así las 

pérdidas por corrientes parásitas, hecho de vital importancia en los transformadores y 

máquinas que funcionan en corriente alterna. Otra característica de la adición de Si es el 

aumento de la permeabilidad del material, ya que produce una disminución de anisotropía 

cristalina, lo que facilita la magnetización. 

La adición de boro al hierro es más crítica, estando la proporción atómica escogida justo 

por encima de la composición eutéctica, para así eliminar la cristalización a baja temperatura 

[10, 11]. Con el aumento de la cantidad de boro, la temperatura de Curie aumenta, de forma 

que se garantiza el comportamiento ferromagnético en un amplio campo de temperaturas de 

trabajo [12]. 

 

5.2.1. Rendimiento de la molienda 

Durante el proceso de molienda es usual que se pierda una cierta fracción del polvo, al 

quedar este adherido en las paredes de la vasija, en las bolas y en el eje del molino (Figura 

5.1). Es por ello que el rendimiento de las moliendas no suele ser del 100%.  

 

 

Figura 5.1. Polvo soldado en la molienda: (a) en la vasija y (b) en las bolas. 

 

Con los polvos que son más blandos, este hecho se acentúa. Además, para tiempos 

elevados de molienda se puede producir un mayor desgaste de las piezas del molino (eje, 

vasija y bolas) fabricadas con acero inoxidable, que haría que el rendimiento fuese más 

desfavorable. En estudios anteriores [2] se ha comprobado que el efecto de la proporción de 

la cantidad de ACP no varía notablemente el rendimiento, pero sí aumenta la cantidad de 

elementos extraños en la molienda, aumentando la contaminación del polvo. Inicialmente 
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se empezó con la cantidad de ACP en las moliendas de 1.5%, pero posteriormente, debido 

a que esta cantidad producía problemas en la sinterización del polvo, como se verá en el 

apartado 5.3.3, se redujo la cantidad de ACP al 1%. Esta cantidad es la utilizada para la 

obtención del polvo final en las moliendas. 

El aumento de la temperatura de la molienda hace que la fase amorfa tienda a 

desaparecer y se estabilice la fase cristalina [13], mientras que, por el contrario, la 

disminución de la temperatura hace que disminuya el rendimiento. Para no perder gran 

cantidad de polvo y no favorecer que se produzca una conversión de fase amorfa a fase 

cristalina, la temperatura de refrigeración de la molienda se ha mantenido en torno a unos 

18 ºC, en función de experiencias previas realizadas en el laboratorio. 

La duración de la molienda también influye en su rendimiento. En las primeras etapas 

de molienda (durante las primeras horas de molienda) es cuando el rendimiento disminuye 

considerablemente debido a la soldadura del polvo con los utensilios del molino [14]. En 

las etapas posteriores, el rendimiento se mantiene estable ya que las partículas más blandas 

están ya soldadas, y el resto de las partículas están endurecidas debido a la energía 

introducida en el sistema y también por la actuación del ACP, todo lo cual disminuye la 

tendencia a la soldadura. 

Las condiciones de molienda definitivas fueron fijadas en: 1% de ACP, relación de 

carga de bolas de 30:1 y 100 horas de duración de la molienda. En los siguientes apartados, 

se justificará esta elección sobre el análisis de aspectos como la obtención de fase amorfa, 

y el tamaño de partícula, entre otros. 

El rendimiento de la molienda, ηmolienda, se calcula como: 

𝜂𝑚𝑜𝑙𝑖𝑒𝑛𝑑𝑎 =
𝑚𝑚𝑜𝑙𝑖𝑒𝑛𝑑𝑎

𝑚𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙
∙ 100 

(5.1) 

donde mmolienda es la masa final de polvo obtenida de la molienda, y minicial es la masa 

introducida inicialmente en el molino. 

En las moliendas se introducen inicialmente 72 g de la mezcla de polvos de hierro, 

silicio, boro y de ACP y, en las condiciones seleccionadas en el párrafo anterior (1% ACP, 

relación 30:1 y 100 h), se obtienen entre 25 y 30 g de polvo final. Por tanto, estas moliendas 

tienen un rendimiento alrededor del 42%. 
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5.2.2. Difracción de Rayos X 

A los polvos molidos se les ha realizado un análisis por difracción de rayos X (DRX). 

Inicialmente se ensayó también la composición de Fe78Si9B13, no aleada mecánicamente, 

con vistas a comparar resultados.  

En la Figura 5.2 se han representado los resultados de DRX de los polvos de 

composición Fe78Si9B13 molidos a diferentes tiempos, junto con la difracción de los polvos 

mezclados inicialmente sin moler. La relación de carga correspondiente a estas moliendas 

es de 20:1. Debido a la diferencia de radio atómico del Fe y el B, se necesita una gran energía 

para disolver B en la red de Fe y, por tanto, son necesarios periodos de molienda largos [15]. 

 

 
Figura 5.2. DRX del polvo Fe78Si9B13 simplemente mezclado, y del molido durante diferentes tiempos de molienda. 

 

Se observa que aparece un único pico amplio y difuso, característico de la fase amorfa, 

con el máximo alrededor de 2θ = 45º [16-18]. En las primeras etapas, se observa un pico 

más pronunciado, que disminuye conforme aumenta el tiempo de molienda. A su vez, 

aumenta el ancho de los picos como consecuencia de la disminución del tamaño de cristalito 

y la coexistencia de capas heterogéneas. A partir de 200 horas de molienda, sin embargo, el 

pico vuelve a ser un poco más acusado, por la cristalización mecánica de la fase amorfa, 
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resultante de la acumulación de la energía de deformación por la elevada duración de la 

molienda, que incrementa su energía libre más allá de los valores de las soluciones sólidas 

que se forman [19]. Por ello, se considera óptimo un tiempo de molienda intermedio, donde 

los difractogramas muestran que existe una mejor fase amorfa del polvo. 

Para terminar de definir las mejores condiciones de molienda en las que se obtiene la 

formación de fase amorfa del polvo, se ha estudiado el tiempo de molienda que da mejores 

resultados para diferentes relaciones de carga. En la Figura 5.3 se muestran los 

difractogramas obtenidos para los polvos molidos con las relaciones de carga de 20:1, 30:1 

y 40:1, y durante los tiempos de molienda que dan mejores resultados en la obtención de 

polvo amorfo. Mientras que para la relación de carga de 40:1, los picos resultan mucho más 

agudos en comparación con la relación 20:1, para una relación de carga de 30:1 se obtienen 

unos picos menos pronunciados y más anchos que los de la relación 20:1, siendo esto 

consecuente con una mejor amorfización del polvo aleado. Por tanto, se consigue que la 

aleación Fe78Si9B13 tras 100 horas de molienda para una relación de carga de 30:1 se 

amorfice. Es por ello que se consideró esta relación 30:1 como la más adecuada, y se empleó 

a partir de entonces para todas las experiencias. 

 

 
Figura 5.3. DRX de Fe78Si9B13 molido, durante diferentes tiempos de molienda, para las relaciones de carga de 20:1, 
30:1 y 40:1. 
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5.2.3. Análisis microestructural mediante TEM 

Para conseguir resultados que confirmen la presencia real de fase amorfa se ha utilizado la 

microscopía electrónica de transmisión para los polvos molidos durante diferentes tiempos 

de molienda. En la Figura 5.4 y Figura 5.5 se muestran las imágenes para polvos molidos 

durante 80, 100, 120 y 170 horas, empleando una relación de carga de 30:1. 

a) 80 h b) 80 h, 1m 

  

c) 80 h d) 80 h, 1m 

  

e) 100 h f) 100 h, 1m 

  

g) 100 h h) 100 h, 1m 

  

Figura 5.4. TEM de Fe78Si9B13 molido durante 80 y 100 horas. 
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a) 120 h  b) 120 h, 1m 

  

c) 120 h d) 120 h, 1m 

  

e) 170 h f) 170 h, 1m 

  

g) 170 h h) 170 h, 1m 

  

 

 

Figura 5.5. TEM de Fe78Si9B13 molido durante 120 y 170 horas. 

 

Como se puede observar para cada duración de molienda representada, pueden 

encontrarse tanto zonas amorfas como zonas con fases nanocristalinas, apareciendo más 

zonas de fase completamente amorfa cuando la duración de la molienda es de alrededor de 

100 horas. 
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Sin embargo, para duraciones elevadas de molienda, es más difícil encontrar zonas 

completamente amorfas, apareciendo siempre zonas cristalinas dispersas en una matriz 

amorfa, ya que para tiempos elevados de molienda el material tiende a cristalizar como se 

comentó en el apartado anterior debido a la acumulación de energía de deformación. El 

tamaño medio de los nanocristales que aparecen en las muestras para 100 horas de molienda 

es de unos 10 nm. 

El anillo principal en el patrón de difracción se atribuye a la fase de Fe (Si), mientras 

que algunos patrones de anillos más tenues representan la existencia de una fracción de 

volumen más pequeña de las fases de Fe2B y Fe3B [20]. 

 

5.2.4. Granulometrías 

El tamaño medio de partícula, d(0.5),de los polvos de partida, es de 150 µm para el hierro, 

52 µm para el silicio y 22 µm para el boro. En la Figura 5.6 se han representado las 

granulometrías de los polvos para distintos tiempos de molienda, y de la mezcla sin moler.  

La mezcla de los polvos de partida posee un tamaño medio de partícula de 90 µm, con 

un intervalo de tamaños bastante ancho, que se va estrechando conforme aumenta el tiempo 

de molienda. 

 

 
Figura 5.6. Granulometría de Fe78Si9B13 mediante difracción láser para los distintos tiempos de molienda. 
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Tras 60 horas de molienda, el tamaño medio de las partículas es de unos 10.7 µm, y 

para tiempos superiores el tamaño disminuye hasta alcanzar valores de entre 7 µm y 9 µm, 

valores que se mantienen hasta pasadas las 100 horas de molienda. Esto probablemente se 

debe a que el polvo se ha endurecido lo suficiente como para alcanzar su tamaño mínimo, 

lo que favorece la formación de una fase amorfa. A partir de las 150 horas de molienda, el 

tamaño medio de partícula comienza a aumentar. 

En las curvas pueden observarse unos pequeños picos a partir de los 100 µm que 

podrían ser causados por una aglomeración de partículas más pequeñas. 

 

5.2.5. Morfologías 

Mediante microscopía electrónica de barrido (SEM) puede observarse el cambio en el 

tamaño medio de las partículas de los polvos de la mezcla sin moler y de los polvos molidos 

para distintos tiempos de molienda (Figura 5.7). 

En la Figura 5.7 (a) y (b) se muestra la mezcla homogeneizada, pero aún sin moler. Se 

pueden observar partículas de distinto tamaño, correspondientes a los distintos materiales. 

Las partículas más redondeadas corresponden al hierro, tal y como se mostró en la Figura 

4.1 del capítulo 4 de materiales. Las partículas en forma de lascas irregulares corresponden 

al silicio, coincidiendo con lo observado en la Figura 4.2 del capítulo de materiales y, por 

último, también se observan partículas de boro de forma y tamaño irregular. Debido al 

mayor tamaño de estas partículas al inicio de la molienda, los aumentos utilizados son 

menores que los empleados para visualizar los polvos molidos, para poder observar una 

región con suficientes partículas de los tres materiales. 

Tras 60 horas de molienda, Figura 5.7 (c) y (d), las partículas están más 

homogeneizadas y tienen una forma más redondeada, presentando un menor tamaño, tal y 

como se mostró también en la granulometría. En las imágenes correspondientes a 80 horas 

de molienda, Figura 5.7 (e) y (f), se aprecian partículas con tamaños dispersos, y 

parcialmente aglomeradas, fenómeno que se sigue produciendo hasta alrededor de las 100 

horas de molienda. Es en esta etapa de la molienda donde se alcanzan los menores valores 

de tamaño medio de partícula, como se puede observar en las imágenes de la Figura 5.7 (g) 

y (h). 

 



5. Resultados y Discusión 

 

 

162 

 

a) Mezcla sin moler b) Mezcla sin moler 

  

c) 60 h molienda d) 60 h molienda 

  

e) 80 h molienda f) 80 h molienda 

  

g) 100 h molienda h) 100 h molienda 

  

Figura 5.7. Micrografías SEM de la aleación Fe78Si9B13. 
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i) 120 h molienda j) 120 h molienda 

  

k) 170 h molienda l) 170 h molienda 

  

m) 200 h molienda n) 200 h molienda 

  

Figura 5.7. (Continuación) Micrografías SEM de la aleación Fe78Si9B13. 

 

A partir de las 120 horas de molienda, Figura 5.7 (i) y (j), comienza una etapa de 

engrosamiento y aglomeración de las partículas, lo cual explica los picos secundarios a 

tamaños elevados que aparecían en los análisis granulométricos de estas muestras (Figura 

5.6). La forma de las partículas, no obstante, sigue siendo redondeada, presentando 

pequeños cambios en las imágenes. 
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5.2.6. Calorimetría diferencial de barrido 

Se ha realizado un análisis mediante DSC a los polvos molidos con relación de carga 30:1 

y tiempos de molienda entre 40 y 200 h (Figura 5.8). Se ha utilizado una velocidad de 20 

K/min para las medidas realizadas. 

 

 

Figura 5.8. DSC de aleación Fe78Si9B13 a distintos tiempos de molienda. 

 

Los resultados de este estudio muestran la aparición de un pico exotérmico a partir de 

550 ºC, que podría corresponder a la cristalización de la fase amorfa formada durante la 

molienda. Este pico comienza a aparecer para 60 horas de molienda, y se mantiene para 

tiempos más largos.  

Todas las curvas se caracterizan por no presentar ningún proceso endotérmico antes de 

que se produzca el pico, lo que significa que la aleación cristaliza sin mostrar la transición 
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vítrea, es decir, sin mostrar una transición secuencial desde sólido amorfo, líquido 

superenfriado y luego cristalización [21]. El hecho de que las curvas de más de 80 horas de 

molienda presenten un solo pico exotérmico, es consecuencia de que no se produce 

cristalización parcial a temperaturas inferiores, e indica que la matriz amorfa es estable [20]. 

Se puede observar que, conforme aumenta el tiempo de molienda, el pico de 

cristalización se desplaza levemente a la derecha produciéndose a temperaturas más 

elevadas, además de ser más agudo. Esto indica que la fase amorfa (cantidad y 

homogeneidad) aumenta con el tiempo de aleado mecánico [7]. 

Estos mismos resultados también fueron señalados por otros autores como Zhang et al. 

[20], y Naohara [22], quienes obtuvieron que el polvo amorfo de aleaciones de base Fe-Si 

con boro, presentaba una cristalización de la fase amorfa cuando era calentado hasta 550 ºC. 

Por otro lado, Marin et al. [18] y Bitoh et al. [21] obtuvieron este pico a 570 ºC. La 

temperatura de la aparición del pico exotérmico de la cristalización está relacionada con la 

velocidad de calentamiento de la muestra [23], de ahí la discrepancia hallada en las 

diferentes fuentes consultadas.  

Según los resultados analizados en los apartados anteriores, se han elegido las 

condiciones de molienda óptimas para los polvos molidos que se utilizarán en la 

sinterización. Se han escogido los polvos molidos durante 100 horas, ya que mediante las 

técnicas de DRX y TEM se ha comprobado que son los que presentan más zonas amorfas. 

Es cierto que según la Figura 5.8 los polvos de 120 horas o más de molienda tienen mayor 

temperatura de cristalización, y tendrían menos tendencia a cristalizar durante el sinterizado. 

Sin embargo, en los polvos de más de 100 horas de molienda, además de encontrar más 

regiones cristalinas, se acelera el proceso de engrosamiento y aglomeración de partículas, 

lo cual podría afectar negativamente a la sinterización, por reducirse la superficie específica 

de las partículas. Teniendo todo esto en cuenta, la elección de una relación de carga de 30:1, 

100 horas de molienda y 1% de ACP es la óptima para los polvos molidos finales. 

 

5.3. Consolidación del polvo 

La caracterización del polvo molido para distintos tiempos de molienda ha permitido 

concluir que los polvos con mejores características en relación a la fase amorfa se 

corresponden con los polvos obtenidos tras 100 horas de molienda. Con objeto de disponer 
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de la cantidad de polvo suficiente para la realización de toda la batería de experiencias de 

consolidación de los polvos diseñada, se han repetido las experiencias de moliendas, en 

condiciones idénticas (500 rpm, 30:1 de relación de carga, 1% ACP y 100 h de molienda). 

Las características de los polvos obtenidos para estas condiciones de molienda se 

recogen en la Tabla 5.1. 

Tras cada experiencia de molienda, los polvos obtenidos se almacenan en un desecador, 

para evitar su oxidación y deterioro. Tras cuatro moliendas, se obtiene una cantidad de polvo 

de entre 100 y 120g, los cuales se mezclan en un mezclador (Figura 3.4) y se almacenan en 

un desecador hasta que son utilizados. 

 

Tabla 5.1. Densidades y fluidez de los polvos molidos a 500 rpm, 30:1 de relación de carga, 1% ACP y 100 h. 

 

 

5.3.1. Compresibilidad de los polvos molidos 

El polvo molido durante 100 horas presenta una curva de compresibilidad muy diferente a 

la de los polvos iniciales, Figura 5.9. Con el aumento de la presión, la densidad relativa 

aumenta ligeramente hasta alcanzar un 67% para presiones de 1300 MPa. A partir de 

entonces, las partículas ya no se deforman plásticamente y entre ellas se mantiene una 

elevada porosidad.  

La curva de compresibilidad de la mezcla molida tiene las típicas características de un 

polvo duro, pero no solo influye el endurecimiento, sino que la morfología prácticamente 

esférica que presentan las partículas molidas, observada en la Figura 5.7, dificulta que se 

produzca trabazón mecánica durante el prensado. Esto no ayuda a la fabricación de piezas 

en verde sin que se produzca agrietamiento durante la fase de expansión elástica. 
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Figura 5.9. Curvas de compresibilidad de los polvos sin moler y de la mezcla Fe78Si9B13 molida durante 100h. 

 

Estas características se vuelven a observar en la curva resistividad-porosidad de la 

aleación de los polvos molidos en comparación con los polvos de partida, Figura 5.10. El 

polvo molido presenta una resistividad del orden de 5.3·10-2 Ω·m al inicio del ensayo, 

mucho menor que la del hierro y el silicio, que comenzaban con resistividades de valores 

1.3·10-1 Ω·m y 2·10-1 Ω·m, respectivamente.  

 

 

Figura 5.10. Curvas de resistividad-porosidad de los polvos de Fe y Si y de la mezcla Fe78Si9B13 molida durante 100h. 

 



5. Resultados y Discusión 

 

 

168 

 

El polvo molido al inicio del ensayo tiene un 51% de porosidad, siendo este valor 

intermedio entre los valores iniciales del hierro y el silicio como se esperaba, 55% y 42% 

respectivamente. La curva del polvo molido presenta una disminución de la resistividad, 

conforme también lo hace la porosidad, tan acusada como la curva del hierro, llegando a 

valores finales de 2·10-5 Ω·m para una porosidad del 35%. Esta disminución acusada de la 

curva se traduce a un buen comportamiento en el proceso de sinterización por resistencia 

eléctrica como se comentó que se preveía en el apartado 4.7 del capítulo 4. 

Se intentaron fabricar compactos en verde con presiones de compactación uniaxial de 

150 MPa, 200 MPa, 300 MPa y 500 MPa aunque, en la mayoría de los casos los compactos 

se desmoronaban en cuanto era extraídos de la matriz. En la Figura 5.11, se puede observar 

la sección transversal de dos compactos en verde que fueron obtenidos con 150 MPa y 500 

MPa, respectivamente. El compacto prensado a 150 MPa, Figura 5.11 (a), presenta múltiples 

grietas debido a la falta de cohesión y a la gran dureza de sus partículas. Para presiones más 

altas, 500 MPa, Figura 5.11 (b), las partículas se encuentran menos cohesionadas debido a 

la excesiva presión a la que están sometidas, por lo que se observan grandes huecos en su 

sección transversal. 

 

 

Figura 5.11. Sección transversal de compactos en verde de los polvos Fe78Si9B13 a las presiones de (a) 150 MPa y (b) 
500 MPa. 

 

Se comprueba entonces que resulta prácticamente imposible obtener un compacto en 

verde, sin importantes defectos, con los polvos Fe78Si9B13 molidos durante 100 horas. 

5.3.2. Sinterización convencional 

Como se acaba de describir, después de una molienda prolongada de 100 horas, las 

partículas han llegado a endurecerse tanto, que resulta muy complicado prensar 

convencionalmente este polvo. No obstante, se realizó un sinterizado de los mismos para 

evaluar la calidad de los compactos que podían obtenerse con la ruta PM convencional. 
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Para establecer las condiciones de sinterización para los compactos de Fe78Si9B13, se 

han tomado como referencia las empleadas para la sinterización convencional del hierro 

[24], ya que éste es el componente principal de esta aleación. Para los compactos de hierro 

se empleó una matriz de diámetro 12 mm y una masa de 3.5 g. El polvo de hierro fue 

compactado a distintas presiones desde 500 hasta 750 MPa y sinterizado en horno en 

atmósferas de vacío, nitrógeno y argón, desde temperaturas de 1175 ºC hasta 1300 ºC. Los 

mejores resultados se obtuvieron al compactar a 500 MPa y sinterizar a una temperatura de 

1175 ºC, en vacío, durante 30 minutos. Los compactos así obtenidos presentan una 

porosidad en torno al 15 %. Aunque es posible alcanzar porosidades del orden de 8-9 %, o 

incluso menores, empleando atmósferas reductoras durante ciclos particulares de prensado 

y sinterización [25, 26], no se ha utilizado esta vía con el propósito de comparar con el 

proceso de SRE-MF, el cual se realiza en aire, sin atmósfera reductora. 

Partiendo de esta información previa, se fabricaron compactos en verde de Fe78Si9B13 

prensados a 150 MPa, 200 MPa, 300 MPa y 500 MPa. Posteriormente, se introdujeron en 

el horno dos compactos de cada presión, y se sinterizaron, en vacío, a 1175 ºC, Figura 5.12.  

 

 

Figura 5.12. Compactos de polvo Fe78Si9B13 molido, (a) antes de introducirlos en el horno y (b) fundidos tras el 
sinterizado a 1175 ºC, durante 30 min en vacío. 

 

Se pudo observar que los compactos sinterizados a esa temperatura, habían fundido, ya 

que esta temperatura resulta demasiado cercana a la de fusión del material, de acuerdo con 

el diagrama de fases Fe-Si-B [27]. Por este motivo, se ensayaron dos nuevas temperaturas 

más bajas, 700 ºC y 850 ºC. Los resultados se muestran en la Figura 5.13.  
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a) 150 MPa y 700ºC b) 150 MPa y 850ºC 

  

c) 200 MPa y 700ºC d) 200 MPa y 850ºC 

  

e) 300 MPa y 700ºC f) 300 MPa y 850ºC 

  

g) 500 MPa y 700ºC h) 500 MPa y 850ºC 

  

Figura 5.13. Sinterización convencional a 700ºC y 850ºC de los compactos de polvo Fe78Si9B13 molido y prensado a 
distintas presiones. 

 

Además de presentar elevada porosidad y ausencia de la homogeneidad que suele 

caracterizar a la sinterización convencional, se pudo observar en los compactos una pésima 

calidad de sinterización (mala unión entre partículas). Como era de esperar, la deficiente 

sinterización se acentuó con el aumento de la presión de consolidación. Parece razonable 

concluir, por tanto, que la sinterización convencional en vacío resulta desaconsejable como 

procedimiento de consolidación de estos polvos.  
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5.3.3. Sinterización por resistencia eléctrica (SRE) 

La sinterización por resistencia eléctrica se presenta como una técnica adecuada para la 

consolidación de los polvos molidos, y que permite preservar su nanoestructura. Ello es 

debido a que se trata de un proceso muy rápido en el que se alcanzan altas temperaturas, 

pero que se mantienen durante poco tiempo. Los tiempos de la sinterización por resistencia 

eléctrica son tan cortos (del orden del segundo) que podrían eludir la cristalización del 

compacto.  

Sin embargo, los polvos molidos presentaron problemas para ser sinterizados 

eléctricamente, debido a la presencia de la cera utilizada como ACP durante la molienda. 

Esta cera se descomponía durante el proceso generando gran cantidad de gases en el seno 

del compacto ya densificado, y con porosidad cerrada, esto es, sin posibilidad de 

evacuación. La enorme sobrepresión generada por los gases liberados conducía al 

hinchamiento y disgregación de los compactos. 

A pesar de que era algo esperable, por los ensayos anteriores realizados en el laboratorio 

con distintos materiales, este hecho regularmente se aplacaba con la realización de una 

desgasificación o una presinterización de los polvos en horno. 

Por ello, con objeto de evitar este pernicioso efecto secundario de la cera de molienda, 

se realizaron distintas pruebas de desgasificación, en horno, que no dieron resultado 

positivo. El motivo es que para la completa erradicación de los gases durante la 

consolidación eléctrica, se exigían unas condiciones de desgasificado muy severas: 

temperaturas demasiado elevadas y/o tiempos de exposición altos.  

Las condiciones de estas desgasificaciones del polvo fueron a 400ºC y 500 ºC durante 

30 min y 45 min. Los polvos obtenidos causaron problemas en la sinterización por 

resistencia eléctrica, dando fallo en el proceso, interrumpiéndolo, a excepción de la 

condición de 400ºC y 30 min de desgasificado en horno que, al ser la menos severa, permite 

obtener polvos que permiten ser sinterizados eléctricamente por resistencia eléctrica. A 

pesar de poder ser utilizados para su consolidación mediante SRE-MF, estos polvos se 

descartaron ya que, tras su análisis por difracción de rayos X, se observó que tras la 

desgasificación se producía una degradación de la nanoestructura de los polvos molidos, 

Figura 5.14. Se observa cómo, con las condiciones menos severas de desgasificado que se 

probaron, empieza a agudizarse el pico de difracción como resultado de una recristalización 

con respecto a los polvos inicialmente molidos 100 horas. 
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En esta recristalización, aparecen las fases cristalinas de Fe, Fe2B, Fe3Si y Fe2Si, en 

mayor medida. Y aunque son las mismas fases cristalinas que aparecen en los compactos 

tras su sinterización, no es deseable que en los polvos de partida para la sinterización hayan 

cristalizado y por tanto, haya perdido el carácter amorfo/nanocristalino del que es 

interesante partir. 

 

Figura 5.14. DRX de los polvos desgasificados en horno a 400ºC durante 30 min. 

 

Para tratar de solventar este problema, se adoptaron dos decisiones de gran calibre. La 

primera fue la de reducir el porcentaje de cera con el que se realizaban las moliendas, del 

1.5% al 1% de ACP, una vez comprobado que la reducción no cambiaba significativamente 

la naturaleza de los polvos obtenidos en las moliendas, y que apenas reducía el rendimiento, 

como se comentó en el apartado 5.2.1. La segunda decisión fue la de tratar de eliminar la 

cera contenida en el polvo molido no por vía térmica, sino química, mediante diversos baños 

por inmersión del polvo en disolvente universal de tipo comercial. Tras numerosos ensayos 

para conseguir tal fin, con resultados no tan aceptables, finalmente se consiguió obtener un 

polvo adecuado para la sinterización. Para ello, el polvo se sometió a cuatro lavados de unos 

30 minutos, en una proporción de 20 g de polvo en 100 ml de disolvente. Tras ser secado 

en un baño de arena, se consiguió sinterizar eléctricamente este polvo sin que apareciese 

ningún tipo de problema de generación de gases.  

Para la consolidación mediante sinterización por resistencia eléctrica de media 

frecuencia (SRE-MF) se necesita, en primer lugar, fijar las condiciones de trabajo de las 

experiencias (intensidades de corriente, tiempos de paso y presión, principalmente). A partir 

de experiencias previas realizadas con polvo de hierro elemental [28-30], componente 
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principal de esta aleación, se fijaron unos valores de partida para los parámetros más 

significativos del proceso, con objeto de adecuarlos, posteriormente, en función de los 

resultados obtenidos para la aleación de Fe78Si9B13. 

Como es habitual en los procesos de prensado en caliente, con la técnica de SRE-MF, 

la presión de trabajo necesaria para obtener buenos resultados es mucho menor que la 

presión necesaria en la ruta convencional. La presión de compactación utilizada fue de 100 

MPa, la cual es elegida a partir de estudios previos realizados con polvo de hierro [28-30]. 

La intensidad de sinterización se varió entre 2.5 kA y 9 kA, para tres posibles tiempos de 

sinterización: 400 ms, 700 ms y 1000 ms, como se muestra en la Tabla 5.2. Estos valores 

de sinterización se han ampliado con respecto a la ventana de condiciones empleada para el 

polvo de hierro [28-30], debido a que los polvos de esta aleación se comportan de forma 

distinta, llegando a soldar para las condiciones de intensidad más elevadas utilizadas en el 

hierro y, además, permitiendo obtener compactos consolidados para intensidades inferiores 

a las utilizadas para el caso del hierro. Estos resultados se podrán observar en los siguientes 

apartados. 

 

Tabla 5.2. Matriz de experiencias SRE-MF realizadas con la aleación Fe78Si9B13. 

 

 

Teniendo en cuenta la geometría de los compactos (cilíndricos de 12 mm de diámetro), 

los valores de intensidad elegidos representaban unas densidades de corrientes de entre 2.2 

kA/cm2 y 8 kA/cm2. 

Para la intensidad de 2.5 kA y menores, el compacto no resulta bien consolidado (con 

gran desmoronamiento en la periferia del compacto). Para los valores de intensidad más 

elevados, de 7 a 9 kA, los compactos comienzan a tener problemas de soldadura con las 

obleas. En la Figura 5.15 se muestran las imágenes de estos compactos soldados. 
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Figura 5.15. Compactos soldados a las obleas correspondientes a las condiciones de (a) 9 kA y 400 ms (b) 8.5 kA y 
700 ms y (c) 8 kA y 1000 ms. 

 

En la imagen de la Figura 5.15 (a), se observa como las obleas han quedado totalmente 

atrapadas en el interior de la masa de polvo, y en las imágenes (b) y (c) se puede ver cómo 

el polvo ha fundido durante la experiencia, teniendo ese aspecto al extraerlo de la matriz. 

Se fabricaron, al menos, dos compactos por cada combinación de intensidad y tiempo, 

para llevar a cabo una mejor caracterización y asegurar la repetitividad del ensayo. 

Para poder referirse a los compactos sin albergar ninguna duda de la experiencia de 

SRE-MF a la que corresponde, se adoptó la siguiente nomenclatura: 

𝐹𝑒𝑆𝑖𝐵  𝐼 − 𝑡 

donde FeSiB indica la composición de los polvos molidos con los que se realizan las 

experiencias (Fe78Si9B13), I representa la intensidad de sinterización en kA a la que se ha 

realizado la experiencia de SRE-MF, y t representa el tiempo de sinterización en ms. De 

esta forma, un compacto designado como FeSiB 6-700 se refiere a un compacto fabricado 

con los polvos de aleación resultantes de la molienda (500 rpm, 1% ACP, 100 h), sinterizado 

eléctricamente empleando una intensidad de corriente de 6 kA y un tiempo de sinterización 

de 700 ms.  

A continuación, se estudian las variables principales que intervienen en las experiencias 

de SRE-MF y que han sido monitorizadas por medio del equipo de adquisición de datos 

incorporado.  

 

A. Presión y altura de la columna de polvo 

En las experiencias de sinterización eléctrica, interesa que la presión sea la misma durante 

todo el proceso. En las gráficas obtenidas de la evolución de la presión frente al tiempo, 

Figura 5.16, se observan pequeñas variaciones no significativas, hasta el momento de la 
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aplicación de la corriente, instante en el que se produce una disminución de la presión que 

está relacionada con la etapa de mayor densificación del polvo. Esta densificación produce 

un fuerte desplazamiento del punzón y la máquina no puede garantizar la presión durante 

ese breve intervalo de tiempo. A continuación, la presión se restablece manteniéndose en 

torno al valor de 100 MPa hasta el final del proceso. 

 

 

Figura 5.16. Evolución de la presión y altura de la columna de polvo durante la SRE-MF del compacto FeSiB 6.5-400. 
Tiempo de apriete 1000 ms, tiempo de sinterización 400 ms y tiempo de enfriamiento 300 ms. 

 

En la gráfica anterior, y en las que se van a mostrar a continuación, se representa desde 

que termina el periodo de aproximación, hasta que termina el periodo de enfriamiento, ya 

que el sistema informático incorporado en la máquina de SRE-MF únicamente permite 

registrar datos en este intervalo. Los tiempos principales en cada experiencia, se detallaron 

en la Figura 3.23 del apartado 3.4.3. 

También se ha representado en la Figura 5.16 la variación de la altura de la columna de 

polvo durante la experiencia. Se observa cómo disminuye desde que comienza el paso de 

corriente, hasta que alcanza la altura final del compacto. A veces, se puede observar una 

pequeña subida antes de registrar la altura final, que es producida por la liberación de gases 

que no pueden ser evacuados debido a que la porosidad residual ya es completamente 

cerrada. Esta forma de la curva no se produce si los polvos no contienen cera (como se 

comprueba con los polvos de hierro elemental), o si se ha logrado eliminar completamente 

los restos de cera de los polvos molidos. Dado que la eliminación de la cera con el disolvente 
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universal nunca es perfecta, la pequeña elevación de la curva de porosidad es casi una 

constante en las experiencias de SRE-MF con polvos molidos y liberados de cera.  

El comportamiento que se muestra en la Figura 5.16 es similar en todas las experiencias 

con diferentes condiciones de trabajo. La única distinción notable es cuando se utilizan 

valores bajos de intensidad y tiempo de sinterización, donde la disminución de la altura es 

un poco más lenta que cuando estos valores son más elevados.  

 

B. Energía e Intensidad 

El valor de consigna para la intensidad de corriente interesa que se alcance lo más 

rápidamente posible para conseguir un compacto bien sinterizado, asegurar la repetitividad 

del ensayo y facilitar su posterior análisis. En la gráfica de la intensidad de corriente frente 

al tiempo, Figura 5.17, se observa que, en cuanto comienza la sinterización, se rompe la 

barrera de la alta resistividad eléctrica de los posibles óxidos presentes en los polvos. Esto 

hace que aumente la intensidad de forma muy rápida, hasta que el equipo es capaz de 

regularla, y mantenerla estable en el valor de consigna hasta el final del proceso.  

El tiempo que necesita el equipo para regular la intensidad también se ve afectado por 

la presencia de la cera residual en el polvo. Esta cera, aunque volátil a temperaturas 

próximas a los 500 ºC, posee una elevada resistividad eléctrica a temperaturas inferiores 

(incluida la temperatura ambiente) que dificulta la regulación de la intensidad. 

 

 

Figura 5.17. Evolución de la intensidad y de la energía térmica liberada durante la SRE-MF del compacto FeSiB 6.5-
400. Tiempo de apriete 1000 ms, tiempo de sinterización 400 ms y tiempo de enfriamiento 300 ms. 
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La energía térmica liberada por efecto Joule durante el tiempo que pasa la corriente 

eléctrica también se ha representado en la Figura 5.17. Al comenzar el paso de corriente, el 

crecimiento de la energía es mayor, y se corresponde con el pico que se produce en la 

intensidad hasta su regulación. Una vez regulada, la energía presenta un crecimiento 

aproximadamente lineal durante la etapa principal de sinterización hasta el final del proceso. 

Tras cada experiencia de SRE-MF, es posible calcular el valor de la energía térmica 

específica (ETE), esto es, la energía térmica liberada por unidad de masa, a partir del valor 

de la energía suministrada por la experiencia, los valores de intensidad y tensión, y la masa 

de polvo. Estos valores se estudiarán más adelante en el apartado 5.4.1. 

 

C. Porosidad y resistencia eléctrica 

En la Figura 5.18, se muestran las curvas obtenidas de la porosidad global (en fracción) y 

de la resistencia eléctrica de la columna de polvo frente al tiempo de sinterización.  

La forma de las curvas de evolución de la porosidad global es similar a la de las curvas 

de la altura del polvo de la Figura 5.16, con la única diferencia de que la disminución que 

se produce tras los primeros instantes del paso de la corriente eléctrica hasta hacerse estable, 

resulta mayor cuanto más severas son las condiciones de intensidad y tiempo de 

sinterización. Los valores alcanzados de porosidad en función de estas dos variables se 

analizarán en el apartado 5.4.2 de este capítulo. La curva de evolución de la porosidad, al 

igual que pasaba en la curva de la altura (Figura 5.16), también presenta una subida final 

tras la caída. Dicha subida se representa en detalle en la Figura 5.18, siendo debida a la 

presencia de gases que no han podido ser evacuados. 

En cuanto a la resistencia eléctrica del polvo, el valor más alto se presenta al inicio de 

la etapa de sinterización, descendiendo después de forma brusca, al producirse lo que en la 

teoría de soldadura se denomina “resistencia dinámica” [31, 32]. La resistencia se eleva por 

el inicio del calentamiento del polvo y, a continuación, desciende rápidamente hasta que se 

estabiliza hasta el final del proceso. Este comportamiento es similar en todas las 

experiencias, independientemente de cuáles sean las distintas condiciones de sinterización 

eléctrica.  
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Figura 5.18. Evolución de la porosidad y resistencia eléctrica durante la SRE-MF del compacto FeSiB 6.5-400. Tiempo 
de apriete 1000 ms, tiempo de sinterización 400 ms y tiempo de enfriamiento 300 ms. 

 

La diferente evolución, en función del momento del proceso, tanto en la porosidad 

como en la resistividad eléctrica, puede entenderse cualitativamente con la ayuda de 

sencillas consideraciones, principalmente relacionadas con el hecho de que las partículas 

del polvo pueden estar rodeadas de una fina capa de óxido. Independientemente de si la capa 

de óxido es suficientemente fina o no, la resistividad de la capa afecta a toda la partícula 

[33, 34], y la resistividad eléctrica de estos óxidos (con carácter dieléctrico o 

semiconductor), en general, decae de forma exponencial con la temperatura. Por lo tanto, al 

aumentar la temperatura, incluso antes de alcanzar un valor lo suficientemente alto como 

para provocar el ablandamiento del material, hace que la resistividad de las partículas 

disminuya. A medida que la corriente aumenta, también lo hace la temperatura, lo que 

produce un ablandamiento del material, debido a la presión que se está aplicando 

simultáneamente. Un esquema del proceso se muestra en la Figura 5.19. 

Una vez iniciada la densificación, la resistividad del óxido restante disminuye lo 

suficiente como para dejar de afectar a la resistividad del compacto, la cual, será entonces 

debida al contacto entre partículas metálicas y a la reducción de la porosidad. Esta 

disminución en la resistividad no es tan significativa, contrarrestada por la resistividad del 

metal, que aumenta con la temperatura durante el proceso. 
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Figura 5.19. Interpretación microscópica de los diferentes estados en el proceso de SRE-MF. (a) Estado inicial con 
partículas oxidadas bajo compresión; (b) con el calentamiento, la resistividad del óxido decae, aunque aún no afecta a la 
porosidad; (c) tras alcanzar temperatura suficiente en los contactos entre partículas, la presión provoca una reordenación 
de las mismas, con descalcificación de las capas de óxido, y se produce una alta densificación; (d) La reordenación ya 
no es posible y la densificación se debe a la deformación en caliente de las partículas con pequeña variación de la 
porosidad y resistencia. 

 

5.4. Caracterización de compactos consolidados eléctricamente  

5.4.1. Energía térmica específica 

La energía térmica específica, ETE, de los compactos fabricados por SRE se ha obtenido 

como se describe en el apartado 3.5.2 del capítulo 3. La Figura 5.20 muestra los valores de 

la ETE (kJ/g), obtenidos durante el proceso de SRE-MF, para cada uno de los compactos 

fabricados bajo las distintas condiciones de consolidación. Se han representado los valores 

de la ETE frente a la intensidad, para cada uno de los tres tiempos de sinterización. Las 

barras de error mostradas corresponden con la desviación estándar de los valores de ETE 

para los 2 compactos realizados en idénticas condiciones. 
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Figura 5.20. ETE de los compactos de Fe78Si9B13. Su crecimiento es lineal con la intensidad. 

 

Se puede observar cómo la ETE aumenta conforme aumentan los valores tanto de 

intensidad, como de tiempo de sinterización. Para la intensidad más baja, los valores de la 

ETE son de 0.31 kJ/g para 400 ms, 0.47 kJ/g para 700 ms y 0.51 kJ/g para 1000 ms. Esta 

diferencia va aumentando cuando los valores de intensidad aumentan, siendo el valor más 

elevado de la ETE de 1.25 kJ/g para la muestra de condiciones de 7.5 kA y 1000 ms de 

tiempo de sinterización. 

Este incremento de la ETE con ambas magnitudes es el esperado, debido al incremento 

de la función I(t) y del tiempo de sinterización, variables que intervienen en la integral 

utilizada para el cálculo de la energía que se mostró en la ecuación 3.14 del apartado 3.5.2 

del capítulo 3. 

 

5.4.2. Porosidad final de los compactos  

En la Figura 5.21 se muestran los resultados de porosidad final de los compactos 

sinterizados eléctricamente frente a la intensidad, para cada uno de los tiempos de 

sinterización. La tendencia que siguen las curvas de la porosidad es la de disminuir con el 

aumento de la intensidad de sinterización, que es el resultado esperable, ya que a mayor 

intensidad de corriente que atraviesa la masa de polvo, mayor será el aumento de 

temperatura y, consiguientemente, mayor el ablandamiento del polvo, lo cual favorece una 

mayor densificación. 
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Figura 5.21. Porosidad frente a la intensidad para los distintos tiempos de sinterización de los compactos de Fe78Si9B13. 
Sus curvas de tendencia con la intensidad aplicada son polinomios de segundo grado. 

 

El efecto del tiempo de sinterización no es tan notable en la porosidad como el de la 

intensidad, presentándose valores similares de porosidad para los tres tiempos de 400, 700 

y 1000 ms de sinterización. Esto es debido a que ya se alcanza un alto grado de densificación 

en los compactos fabricados a 400 ms, y porque intervienen otros factores haciendo que no 

solo los valores de la ETE determinen el nivel de densificación. Estos otros factores podrían 

ser el efecto de la resistencia de contacto, las fugas térmicas a través de las paredes de la 

matriz, y otros más elusivos como el proceso de llenado debido al carácter pulverulento del 

material y, principalmente, la aleatoriedad del camino seguido por la corriente durante los 

primeros momentos del proceso. 

Los compactos sinterizados con las condiciones de intensidad más elevadas, como ya 

se comentó en el apartado 5.3.3 de este capítulo, no se pudieron sinterizar adecuadamente 

ya que presentaron problemas de soldadura con las obleas. En la Figura 5.21, los valores de 

porosidad correspondientes a los compactos con las condiciones de sinterización más 

cercanas a los que se soldaron presentan valores más elevados debido a la liberación de 

gases, ya comentada en apartados anteriores. Por este motivo, las líneas de tendencia 

comienzan disminuyendo, pero aumentan ligeramente para los valores de intensidad a partir 

de los 7 kA. 

Un estudio interesante es determinar la relación de la porosidad con la energía térmica 

aportada durante el proceso de sinterización de cada compacto. Para ello, se ha representado 
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en la Figura 5.22 la porosidad frente a la energía térmica específica, ETE (kJ/g), de cada 

uno de los compactos.  

 

 

Figura 5.22. Porosidad en función de la ETE de los compactos para las distintas condiciones de sinterización, cuyas 
curvas de tendencia son polinomios de segundo grado. 

 

La tendencia general que se observa es la disminución de la porosidad con el aumento 

de la ETE, debido a que la temperatura que alcanza el material durante el proceso es mayor. 

Para los valores de los compactos sinterizados a más de 7.5 kA, la porosidad empieza a 

aumentar debido a los problemas de consolidación ya comentados en los apartados 

anteriores.  

Además, de esta representación gráfica se concluye que se puede conseguir el mismo 

valor de porosidad, con distintas condiciones de intensidad y tiempo de sinterización, 

pudiendo así seleccionar las condiciones que producen una menor porosidad y que necesiten 

una menor energía aportada. Este hecho está relacionado con la evolución de la porosidad 

comentada en el apartado C del punto 5.3.3. de este capítulo, la cual disminuye inicialmente 

muy rápidamente hasta que se estabiliza en la etapa final del proceso. Es por eso que, 

aumentando el tiempo de sinterización, no se reduce en gran medida la porosidad, pero sí 

aumenta bastante el valor de la ETE. 

Los valores de intensidades inferiores a 4 kA presentan porosidades más altas en el 

gráfico, por lo que son intensidades que hacen que el proceso sea menos eficiente. La 

dispersión que presentan los valores representados en la gráfica se ve afectada por diversos 

factores, mostrando que no sólo el valor de la ETE determina el nivel de densificación. Estos 

otros factores son los ya mencionados de la resistencia de contacto, las fugas térmicas a 
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través de las paredes de la matriz, y los debidos al prensado y al camino aleatorio de la 

corriente en los primeros instantes. 

Para completar el estudio relativo a la porosidad final, en la Figura 5.23 se muestran las 

macrografías de cortes diametrales de los compactos obtenidos para las distintas 

condiciones de sinterización. Estas imágenes permiten explicar el efecto de la sinterización 

en la estructura final de los compactos, mostrando los defectos superficiales y las zonas con 

mayor porosidad, y permiten dar una visión global sobre cuáles son los compactos mejor y 

peor densificados. 

Se puede observar cómo para las condiciones de mayores intensidades de sinterización 

los compactos se sueldan a las obleas, resultando las experiencias no válidas, limitando así 

el valor máximo de la intensidad a 8 y 9 kA. De igual forma, el valor mínimo, lo delimita la 

imposibilidad de obtener un compacto geométricamente íntegro, ya que para valores de 

intensidad de 2.5 kA los compactos se desmoronaban al ser extraídos de la matriz. 

Para tiempos de sinterización de 700 y 1000 ms, los compactos de intensidades de 

sinterización elevadas, a partir de los 6 kA, presentan una distribución de porosidad menos 

homogénea, presentando en su zona central defectos de consolidación. Este hecho ha 

complicado la obtención de dichos compactos, ya que en su preparación muchos de ellos se 

han roto, y han tenido que repetirse numerosas veces. En la Figura 5.24, se puede apreciar 

cómo ya superficialmente pueden verse estos defectos que presentan los compactos FeSiB 

7-1000 y FeSiB 8-700. Conforme disminuye la intensidad de sinterización, este efecto es 

menos pronunciado, siendo la porosidad más homogénea. 

El hecho de que esta zona central de porosidad sea mucho más visible conforme la 

porosidad aumenta, se debe a que cuanto mayor es la intensidad, mayor es la densificación 

del compacto. Esto hace que los gases generados queden atrapados, resultando imposible 

su evacuación antes de que se produzca la consolidación, en la corta duración de la 

experiencia. 
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Figura 5.23. Sección transversal de los compactos sinterizados mediante SRE, de los polvos molidos Fe78Si9B13, con 
las distintas condiciones de sinterización. 
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En los compactos obtenidos para bajas intensidades de sinterización, se observa que la 

consolidación es peor y, en la preparación metalográfica, aparecen grietas debido a la 

fragilidad del material. Por tanto, las condiciones de sinterización están muy acotadas, 

siendo los compactos de óptimas condiciones de consolidación los que se encuentran entre 

4 y 6 kA de intensidad de sinterización. 

 

 

Figura 5.24. Compacto (a) FeSiB 7-1000 y (b) FeSiB 8-700 

 

5.4.3. Resistividad eléctrica 

Para todos los compactos sinterizados, se determinó la resistividad eléctrica siguiendo el 

procedimiento señalado en el apartado 3.5.3 del capítulo 3. Los resultados obtenidos se han 

representado en la Figura 5.25 frente a la intensidad de sinterización. Se observa una 

evolución progresiva decreciente con el aumento de la intensidad de sinterización, desde 

valores de 2.43·10-6 Ω·m, para 2.7 kA, hasta casi 1.5·10-6 Ω·m, para 8.5 kA.  

 

 

Figura 5.25. Resistividad eléctrica en función de la intensidad para los distintos tiempos de sinterización de los compactos 
Fe78Si9B13. Se aprecia una tendencia lineal. 
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Esta evolución es evidente para tiempos de sinterización de 400 y 700 ms, pero para 

1000 ms se producen unos picos que hacen esta tendencia más irregular, y que coinciden 

con compactos que presentan una alta porosidad. Un ejemplo de ello lo constituye el 

compacto FeSiB 4-1000 que, como se podía observar en la macrografía de la Figura 5.23, 

presenta una gran porosidad en el centro del compacto. 

En la Figura 5.26 se ha representado la resistividad en función de la ETE. Se comprueba 

que la resistividad de los compactos disminuye conforme aumenta la ETE aportada durante 

el proceso de sinterización, por la mayor densificación de los compactos.  

 

 

Figura 5.26. Resistividad eléctrica frente a la ETE para las distintas condiciones de sinterización. Su tendencia es lineal. 

 

Como era de esperar, la resistividad eléctrica también depende de las condiciones de 

sinterización de cada compacto, y no solo de la ETE aportada. Esto se puede ver, tomando 

un valor fijo de la ETE, y observando que este puede ser alcanzado para compactos con 

ETE muy distinta, en distintos compactos. Como ejemplo, un valor de ETE de 0.62 kJ/g se 

puede obtener con distintas condiciones de sinterización, variando así su resistividad, desde 

1.85·10-6 Ω·m, para el compacto FeSiB 7-400, 2.28·10-6 Ω·m, para el compacto FeSiB 3.5-

700 y 2.38·10-6 Ω·m, para el compacto FeSiB 2.7-1000. Esto demuestra que la porosidad de 

los compactos afecta realmente a los valores de la resistividad eléctrica. Este hecho ya se 

comprobó con el polvo de hierro, para el cual el valor de la resistividad del hierro totalmente 

densificado es de 1.18·10-7 Ω·m y el del compacto de hierro sinterizado convencionalmente 

es de 2.04·10-7 Ω·m [35]. Dicho incremento en el valor de la resistividad es atribuido a la 

presencia de porosidad en este último. En la sinterización por resistencia eléctrica, además, 
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hay que considerar la resistencia al contacto de las partículas cuando no se utiliza atmósfera 

reductora, consecuencia de una sinterización deficiente debido a las capas de óxido que 

rodean las partículas. 

Por este motivo, también se han representado los valores de la resistividad eléctrica 

frente a la porosidad de todos los compactos, Figura 5.27. Se observa esta tendencia de 

disminución de ambas variables, exceptuando algunas condiciones donde la consolidación 

no ha sido óptima, y donde, además, ambas variables presentaban dispersiones en sus 

valores.  

 

 

Figura 5.27. Resistividad eléctrica frente a la porosidad para las distintas condiciones de sinterización. Se aprecia una 
tendencia lineal. 

 

El hecho de que haya un grupo de datos más aislados del resto es debido a que la 

consolidación en los compactos de condiciones de intensidad más bajas es menor, 

presentando así no solo una elevada porosidad, sino una mayor resistencia al paso de 

corriente eléctrica, al no estar las partículas tan unidas. 

En contraste con las propiedades requeridas en otras aplicaciones, es deseable una alta 

resistividad para materiales magnéticos blandos (especialmente para transformadores 

eléctricos y núcleos de motor), para así reducir las pérdidas de Foucault. Por lo tanto, debido 

a que las muestras consolidadas eléctricamente pueden alcanzar resistividades altas, la SRE-

MF resulta ser un proceso altamente válido para producir piezas magnéticas blandas. 
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5.4.4. Microscopía óptica y electrónica 

Se ha realizado un estudio micrográfico a una serie de muestras con el fin de explicar los 

efectos producidos en los compactos a las distintas condiciones de sinterización. La elección 

de dichas muestras se ha basado en escoger valores bajos, intermedios y altos de intensidad 

y tiempo de sinterización, teniendo así muestras representativas de todos los efectos que se 

estén produciendo en el conjunto total de las mismas. 

Las imágenes de microscopía óptica se han obtenido para las distintas regiones que se 

observó presentaban las muestras al estudiar sus macrografías (Figura 5.23). Estas 

diferentes zonas se han denominado borde, intermedia y centro, tal y como se muestra en 

la Figura 5.28. Estas distintas zonas con distinta porosidad se deben a la irregular 

distribución de temperaturas, comentada ya en apartados anteriores, debida al propio 

comportamiento de la corriente eléctrica en el interior del material y al mayor enfriamiento 

que provoca la pared de la matriz. En la zona borde, el aumento de temperatura es menor, y 

el enfriamiento es más rápido, cuanto más cerca de la pared de la matriz, por eso la porosidad 

es mayor. 

 

 

Figura 5.28. Esquema de las diferentes zonas que se observan en un compacto. 

 

Para analizar el efecto de la intensidad de sinterización en los compactos, se han 

representado en la Figura 5.29 las micrografías de tres compactos con valores muy 

diferenciados de intensidad, como son FeSiB 3-700, FeSiB 4.5-700 y FeSiB 7-700.  

Comparando los tres compactos, se puede ver que la porosidad es más uniforme a bajas 

condiciones de intensidad de sinterización y, conforme esta aumenta, se diferencian más las 

zonas con distinta porosidad, hecho que también se pudo observar en la Figura 5.23. En la 

muestra FeSiB 3-700 el compacto presenta una porosidad prácticamente uniforme en toda 

la superficie. En la muestra de FeSiB 4.5-700 ya empiezan a aparecer zonas con menos 

porosidad en el centro del compacto. En cambio, la muestra FeSiB 7-700 presenta unas 

micrografías muy diferentes en función de la zona a analizar.  
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La zona borde de la muestra FeSiB 7-700, presenta gran porosidad, a diferencia de la 

zona intermedia, donde se aprecian regiones con apenas porosidad. Sin embargo, en la zona 

centro se observan poros muy grandes de forma circular, que son característicos de la 

disminución de energía libre superficial por la mayor temperatura alcanzada en esa zona. 

En compactos de elevada intensidad de sinterización y elevado tiempo de sinterización hay 

indicios de comienzo de fusión del material, por lo que los gases que hayan quedado 

ocluidos en el proceso de tan corta duración, al producirse la solidificación subsiguiente de 

forma muy rápida, podrían quedar ocluidos en poros muy circulares. Esta porosidad tan 

característica aparece en la mayoría de los compactos a partir de 7 kA y también entre 5 y 

6.5 kA para los mayores tiempos de sinterización (1000 ms), como ya se comentó en la 

descripción de las macrografías. 

El hecho de que presenten zonas con una alta porosidad ha provocado serios problemas 

en la preparación metalográfica de las muestras, ya que se producía una muy rápida 

oxidación de la superficie del compacto, como se puede ver en la Figura 5.30. 
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Figura 5.29. Micrografías ópticas de los compactos a), b) y c) FeSiB 3-700, d), e) y f) FeSiB 4.5-700 y g), h), i) FeSiB 7-700. Imágenes de la zona borde (izquierda), zona intermedia (central) y 
zona centro (derecha). 
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Figura 5.30. Imagen del compacto FeSiB 4-700 oxidado a los pocos minutos de su preparación metalográfica. 

 

Además del hecho de la inhomogeneidad en la distribución de la porosidad, también se 

puede indicar que, a medida que aumenta la intensidad de sinterización, las zonas de borde 

ven reducida su porosidad, debido a la mejor densificación de la muestra.  

El efecto del tiempo de sinterización se puede observar en la Figura 5.31, donde se 

recogen las micrografías de los compactos FeSiB 6-400, FeSiB 6-700 y FeSiB 6-1000. El 

efecto del tiempo de sinterización se hace más notable para altos valores de intensidad de 

sinterización, siendo menos importante para intensidades bajas. 

Al aumentar el tiempo de sinterización, la zona central, donde aparecen los poros de 

mayor tamaño, aumenta. En la zona borde hay poca variación con el tiempo de sinterización, 

al contrario de lo que sucedía con la intensidad de sinterización. 

A pesar de la aparición de estos poros de mayor tamaño, en las muestras de mayores 

condiciones de sinterización, mayor ETE, la porosidad total del compacto es menor. La 

porosidad correspondiente al compacto FeSiB 3-700 (Figura 5.29) es del 31.15%, mientras 

que la del compacto FeSiB 6-1000 (Figura 5.31) es del 10%. 

Además del análisis de la distribución de la porosidad, es importante estudiar la 

microestructura de los compactos. 
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Figura 5.31. Micrografías ópticas de los compactos a), b) y c) FeSiB 6-400, d), e) y f) FeSiB 6-700 y g), h), i) FeSiB 6-1000. Imágenes de la zona borde (izquierda), zona intermedia (central) y 
zona centro (derecha). 
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En la Figura 5.32, se recogen imágenes de microscopía electrónica de barrido de los 

compactos FeSiB 3-700 y FeSiB 7-700. En el centro de este último (Figura 5.32 (d)) se 

observan estructuras dendríticas características de un enfriamiento rápido tras la fundición 

del material que se llega a producir en el centro del compacto ocasionado por la elevada 

temperatura que se alcanza en dicha zona. Esto es debido como ya se comentó en apartados 

anteriores a la no homogeneidad de la temperatura, ya que el contacto con las paredes de la 

matriz hace que la temperatura sea menor en los bordes del compacto. En cambio, en el 

centro de un compacto de bajas condiciones de sinterización, FeSiB 3-700 (Figura 5.32 (c)), 

no aparece la estructura dendrítica que sí aparece en un compacto donde la temperatura 

alcanzada es superior por las elevadas condiciones de sinterización. Además de la cuestión 

anterior, en la Figura 5.32 (b) se observa como el compacto no está bien consolidado y en 

Figura 5.32 (d) se puede ver claramente la forma casi esférica de los poros, debida a lo 

proximidad de la fusión del material en el centro del compacto. 

 

  

  

Figura 5.32. Imágenes SEM de los compactos a) y b) FeSiB 3-700 y c) y d) FeSiB 7-700. Imágenes de la zona borde 
(izquierda) y zona centro (derecha). 

 

En el microscopio electrónico se han realizado también análisis EDS en algunos puntos 

de las muestras, con el fin de detectar los elementos que se encuentran con más 

concentración. En la Figura 5.33 se muestran las imágenes de algunos puntos ensayados 
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para las muestras FeSiB 4-400 y FeSiB 6-700, dos compactos con condiciones bastante 

diferenciadas. Estos resultados se repiten en la mayoría de los compactos. 

 

 

Figura 5.33. Análisis EDS de las muestras FeSiB 6-700 (izquierda) y FeSiB 4-400 (derecha). 

 

En las zonas más claras, señaladas como spot 2 en las imágenes de la Figura 5.33, se 

obtiene mayor concentración de hierro, como cabía esperar por ser zonas más claras 

correspondientes a zonas ricas en el elemento más pesado, mientras que, en las zonas más 

oscuras, señaladas como spot 1 en las imágenes, se obtienen mayores concentraciones de 

boro. El porcentaje de silicio que se obtiene en ambos casos es muy pequeño. 

Con objeto de tener mayor detalle también se ha realizado mediante TEM un estudio 

de dichos compactos, Figura 5.34, a los que se ha añadido, además, el FeSiB 7.5-1000, por 

tener éste condiciones más severas de sinterización. Las imágenes mostradas en la Figura 

5.34 se corresponden con las zonas centrales de dichos compactos. Se puede observar cómo 

los cristales han crecido, aunque no de forma exagerada, ya que hasta en el compacto FeSiB 

7.5-1000, donde las condiciones de sinterización hacen que sea uno de los compactos que 

alcancen mayor temperatura en su interior, se observan que los cristales de mayor tamaño 

no superan los 200 nm. El compacto FeSiB 6-700 tiene tamaños de cristal muy similares al 

FeSiB 7.5-1000, ya que hay menos variación en la intensidad de sinterización y el mismo 

tiempo de sinterización. En el caso del compacto con menos ETE, FeSiB 4-400, sí se 

observa una restricción en el crecimiento de los cristales, alcanzando estos unos valores 

máximos de 50 nm. 

Estos tamaños de cristal demuestran que el material tras su sinterización sigue teniendo 

carácter nanocristalino, por lo que la técnica de sinterización por resistencia eléctrica, SRE-
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MF, se muestra adecuada para obtener compactos de este material con tamaños de grano 

nanométricos.  

 

 

Figura 5.34. Imágenes de TEM de la zona central de los compactos FeSiB 4-400 (izquierda), FeSiB 6-700 (medio) y 
FeSiB 7.5-1000 (derecha). 

 

5.4.5. Difracción de Rayos X 

Se ha realizado DRX a los compactos tras su sinterización, con el objetivo de apreciar el 

efecto de la sinterización en la posible cristalización del material. El hecho de que la 

sinterización por resistencia eléctrica en media frecuencia sea una técnica en la cual los 

tiempos de sinterización empleados son muy cortos, cabe esperar que no dé tiempo al 

material a cristalizar masivamente, al igual que evita que el crecimiento de grano sea 

excesivo por el efecto de la temperatura. 

En la Figura 5.35 se han representado los difractogramas para algunos de los compactos 

sinterizados con distintas condiciones de sinterización. 

A pesar de que los resultados son muy similares a simple vista, se ha realizado un 

análisis más detallado para algunas de las condiciones de sinterización para detectar las 

posibles fases que han cristalizado durante el proceso. En la Figura 5.36 se recogen los 

difractogramas ampliados de los compactos FeSiB 4-400, FeSiB 6-700 y FeSiB 7.5-1000, 

correspondientes a unas condiciones de intensidad y tiempo de sinterización baja, 

intermedia y alta, respectivamente.  
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Figura 5.35. DRX de algunos de los compactos sinterizados mediante SRE-MF a distintas condiciones de sinterización. 

 

 

Figura 5.36. DRX de los compactos FeSiB 4-400, FeSiB 6-700 y FeSiB 7.5-1000. 

 

Como se observa, la fase cristalina mayoritaria es el Fe, habiéndose detectado además 

reflexiones correspondientes a las fases Fe2B, Fe2Si y Fe3Si. La intensidad de los picos 

correspondientes al Fe2B aumenta a medida que la sinterización es más severa, algo 
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perfectamente lógico ya que la mayor energía proporcionada por el equipo y la mayor 

duración del ensayo favorece la cristalización. 

Se han representado los tamaños de cristalitos para las fases Fe2B y Fe, Figura 5.37. 

Los tamaños de cristalito de la fase Fe2B alcanzan valores desde los 23 nm (compacto FeSiB 

4-400) hasta los 42 nm (compacto FeSiB 8.5-400), mientras que los tamaños 

correspondientes a la fase de Fe oscilan menos con las condiciones de sinterización, 

moviéndose entre los 4 nm (compacto FeSiB 4-400) y los 8.5 nm (compacto FeSiB 8.5-

400). 

 

 

Figura 5.37. Tamaño de cristalito para las fases Fe y Fe2B para los distintos compactos de Fe78Si9B13. 

 

Volviendo ahora a la Figura 5.35, se aprecia, junto con lo anterior, una tendencia en el 

material hacia un incremento en la cristalización de la fase Fe2Si a medida que se emplean 

sinterizados más energéticos. Dicha tendencia puede apreciarse más claramente en la 

siguiente Figura 5.38. En ella se han recogido los espectros de difracción de rayos X de un 

compacto sinterizado empleando una baja ETE (FeSiB 4-400), y tres en los que se ha usado 

una elevada ETE (FeSiB 7-700, FeSiB 7.5-1000 y FeSiB 8.5-400).  
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Figura 5.38. DRX de los compactos FeSiB 4-400, FeSiB 7-700, FeSiB 7.5-1000 y FeSiB 8.5-400. 

 

5.4.6. Microdureza Vickers 

Para la caracterización mecánica de los compactos, se han realizado ensayos de microdureza 

Vickers con carga de 1 kg (HV1). Esta carga fue la empleada con compactos consolidados 

eléctricamente con polvo hierro, en estudios previos de esta investigación [30, 35], por lo 

que se mantuvo aquí con objeto de poder comparar los resultados. Se ha seguido el 

procedimiento descrito en el apartado 3.5.5 del capítulo 3. 

En primer lugar, se ha estudiado la distribución de microdureza dentro del compacto, 

para lo cual se han realizado las medidas en 5 puntos, de forma que, aprovechando la 

simetría de la pieza, todas las zonas distintas del compacto estén analizadas (Figura 3.34 del 

apartado 3.5.5 del capítulo 3). Estos puntos se corresponden con las zonas anteriormente 

definidas (Figura 5.28) de la siguiente forma: las zonas de borde (puntos 1, 2 y 4), centro 

(punto 5) y zona intermedia (punto 3). 

Al igual que en el estudio de las micrografías, en la Figura 5.39 se han escogido 

muestras representativas de distintas condiciones de sinterización para ver la evolución de 

la dureza en los distintos puntos ensayados, aunque este comportamiento se repite en la 

mayoría de los compactos. 
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Figura 5.39. Distribución de la dureza en los compactos FeSiB 3-400, FeSiB 4.5-1000, FeSiB 5-1000, FeSiB 6-700, 
FeSiB 6.5-1000, FeSiB 7-1000 y FeSiB 7.5-400 y FeSiB 8.5-400. 

 

Los puntos 1, 2 y 4 son los que muestran menor valor de la microdureza ya que se ven 

afectados por el efecto de los bordes del compacto (más porosos, en general). El punto 1 

presenta mayor dispersión debido a que limita con dos superficies, y el efecto de borde se 

ve incrementado. El hecho de que haya valores que sean más elevados en estos puntos se 

debe a la separación del borde que se necesita aplicar al realizar la medida para respetar la 

normativa. Por el contrario, los puntos 3 y 5, que corresponden a las zonas intermedia y 

central, presentan valores más elevados de microdureza, ya que el compacto se encuentra 

mejor densificado en el interior debido a la diferencia de temperatura que se produce entre 

el borde y el centro del compacto, por la evacuación de calor que se produce a través de las 

paredes de la matriz. El compacto FeSiB 3-400 es uno de los pocos que no siguen esta 

tendencia, debido a la elevada porosidad que posee en toda su superficie, sin diferenciarse 

tanto las zonas mencionadas. Esto mismo le pasa a los compactos de bajas condiciones de 

sinterización. Para los compactos menos energéticos, es decir, condiciones de intensidad y 

tiempo de sinterización más bajos, aunque presentan mayor porosidad, esta es más 

homogénea, Figura 5.23. Lo contrario sucede en los compactos cuyas condiciones de 

intensidad y tiempo de sinterización son más elevadas, que sí presentarán una diferencia 

mayor en los valores de dureza de los puntos 1, 2 y 4 con respecto a los de la zona centro. 

En la Figura 5.40 se ha representado la microdureza de todas las condiciones de 

sinterización en función de la porosidad final. Se ha representado el valor medio de todos 
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los puntos de medida, por lo que las barras de error corresponden a la desviación estándar 

de todas las medidas. 

 

 

Figura 5.40. Microdureza Vickers de los compactos en función de la porosidad final, cuya línea de tendencia es una línea 
recta. 

 

La línea de tendencia global añadida al gráfico de la Figura 5.40 muestra un aumento 

de la microdureza con la disminución de la porosidad, algo esperable. Un análisis más 

detenido permite observar también un claro incremento del valor de la microdureza con el 

aumento de la intensidad de sinterización, ya que, como se mostró en la Figura 5.21, la 

intensidad de corriente tiene un importante efecto sobre la porosidad final que alcanzan los 

compactos. El mínimo valor de microdureza obtenido es de 326 HV1 que pertenece al 

compacto FeSiB 3.5-400, el cual tiene una porosidad de 0.289. Mientras que el valor 

máximo de microdureza es de 776 HV1, para el compacto FeSiB 7.5-1000 que tiene una 

porosidad de 0.085. 

Los valores de microdureza con más dispersión respecto a la tendencia esperada con la 

porosidad final aparecen en los compactos con menor densificación, y, por tanto, con una 

elevada porosidad, y en los compactos muy energéticos, cuyas condiciones de sinterización, 

intensidad y tiempo, son elevadas. Estos compactos son los que presentaron una porosidad 

más localizada debido a lo cerca que se encuentran de fundir el material en la zona interior 

de los mismos, y, por tanto, la microdureza en las distintas zonas ensayadas se ven muy 

diferenciadas. 
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Vuelven a aparecer en esta gráfica, un conjunto de valores más aislados de los demás, 

como ya pasaba en la Figura 5.27, correspondiéndose dichos valores con las mismas 

condiciones de sinterización poco energéticas. Con estas condiciones de intensidad de 

sinterización inferiores a 4 kA, aunque a simple vista se perciba una adecuada sinterización 

en el compacto, un examen más detallado muestra que realmente sus partículas no están 

bien consolidadas, como se observaba en la Figura 5.32 (b). Es por ello que la dureza en 

estos compactos se ve muy resentida, frente al resto de compactos en los que estos defectos 

se ven mitigados. 

 

5.4.7. Propiedades magnéticas 

Los compactos sinterizados eléctricamente se han caracterizado magnéticamente mediante 

la determinación de las siguientes propiedades: remanencia, BR, coercitividad, HC, e 

inducción magnética máxima, Bmáx. Los valores obtenidos se compararán con los medidos 

en investigaciones previas para compactos de hierro consolidados también por SRE-MF 

[35]. Las curvas de histéresis a partir de las cuales se han extraído los valores de estas 

propiedades se han determinado según el procedimiento descrito en el apartado 3.5.6 del 

capítulo 3. 

Como ya se comentó en dicho apartado, para que las medidas sean precisas, se requiere 

que las piezas tengan forma anular, y unas dimensiones geométricas que, en el caso de los 

compactos fabricados resultaron especialmente críticas. Debido a la elevada dureza de los 

compactos, y a su elevada fragilidad, al intentar realizar taladros en los mismos, los 

compactos se rompían. De igual forma, cuando se conseguía obtener el compacto con el 

taladro interior, el espesor requerido es tan pequeño, que, al manipularlas, ya sea en la 

obtención de dicho espesor, o al bobinar tanto el devanado primario como el secundario, 

igualmente se rompían. Es por ello que, para conseguir estas dimensiones tan críticas, se ha 

tenido que recurrir en la mayoría de los casos a la electroerosión, obteniéndose un anillo 

siempre de la zona central del compacto. El diámetro interior final es de los anillos ha sido 

de 7 mm, siendo el espesor inferior a 1 mm. Con estas dimensiones, el bobinado primario y 

el secundario se han realizado con 20 y 22 vueltas, respectivamente.  

En la Figura 5.41, Figura 5.42 y Figura 5.43 se han representado la inducción magnética 

máxima, Bmáx, el campo remanente, BR, y la coercitividad magnética HC, en función de la 

porosidad final, respectivamente. Se han añadido a las gráficas unas curvas teóricas (a modo 



5. Resultados y Discusión 

 

 

202 

 

de líneas de tendencia) obtenidas por ajuste por mínimos cuadrados de los datos con las 

siguientes expresiones encontradas en la literatura [35]: 

𝐵𝑚á𝑥 = 𝐵𝑚á𝑥0 ∙ (1 −
𝛩

𝛩𝑀
)𝑛 (5.2) 

𝐵𝑅 = 𝐵𝑅0 ∙ (1 −
𝛩

𝛩𝑀
)𝑚 (5.3) 

𝐻𝐶 = 𝐻𝐶0 ∙ (1 −
𝛩

𝛩𝑀
)𝑝 (5.4) 

donde Bmáx0, BR0 y HC0 son las características del material macizo, Θ es la porosidad del 

compacto, ΘM la porosidad de golpeo del polvo utilizado para fabricar el compacto. Los 

exponentes n, m y p son parámetros de ajuste, que describen la tasa de descalcificación; si 

no hubiera capas de óxidos tendrían el valor de 3/2, pero con su presencia toma valores más 

elevados. 

Los valores de los parámetros ajustables se han recogido en la Tabla 5.3.  

 

Tabla 5.3. Parámetros de ajuste de las curvas de la inducción magnética máxima, Bmáx, la remanencia, BR, y la 
coercitividad, HC. 

 

 

Las propiedades Bmáx, BR y HC se han representado frente a la porosidad en la Figura 

5.41, Figura 5.42 y Figura 5.43, respectivamente. Además de la presencia de impurezas, la 

porosidad es uno de los factores principales que afectan negativamente a las propiedades 

magnéticas blandas en materiales sinterizados [36-39]. La porosidad es simplemente una 

ausencia de material que, por tanto, no está disponible para ser magnetizado. Sin embargo, 

la porosidad no tiene la misma relevancia en todas las propiedades magnéticas. Por ejemplo, 

el Bmáx medido en compactos perfectamente sinterizados y libres de poros debería ser 

equivalente al del material denso de la misma composición. La influencia del nivel de 

porosidad aquí es decisiva y muy clara, a pesar de que también deben tenerse en cuenta 
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otros factores microestructurales. En la Figura 5.41, se observa claramente la influencia de 

la porosidad en el valor de Bmáx, que disminuye a medida que aumenta el nivel de porosidad. 

Se obtienen valores de entre 0.65 T y 1.2 T, valores muy cercanos a los obtenidos para el 

hierro sinterizado, los cuales están comprendidos entre 0.55 T y 1.5 T [35]. El valor máximo 

es un poco inferior al del hierro denso, 1.55 T [35].  

 

 

Figura 5.41. Inducción magnética máxima en función de la porosidad final de los compactos. 

 

En la gráfica de la Figura 5.42 se muestra la variación de BR con la porosidad. 

Claramente, en este caso, los valores obtenidos están más dispersos, pero también se observa 

una disminución de la propiedad con la porosidad. Los valores obtenidos se encuentran entre 

0.25 T y 0.85 T. En el caso del hierro puro consolidado eléctricamente, estos valores se 

encuentran entre 0.37 T y 1.12 T. El hierro denso tiene un valor de 1.16 T [35]. 

Con materiales magnéticos blandos son deseables valores altos de Bmáx y de BR, con el 

fin de obtener altas amplificaciones de los campos magnéticos producidos por las bobinas. 

Así, se puede reducir el número de devanados en la bobina y la intensidad de la corriente, 

sin disminuir la fuerza del campo magnético generado. Para los compactos menos porosos, 

los valores alcanzados son de hasta 1.2 T y 0.85 T respectivamente, valores aceptables 

teniendo en cuenta la porosidad de los compactos. 
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Figura 5.42. Campo remanente en función de la porosidad final de los compactos. 

 

En la Figura 5.43 se muestra la variación de la coercitividad, Hc, frente a la porosidad. 

Como suele ser, la influencia de la porosidad en la coercitividad, HC, es la opuesta a la de 

BR y Bmáx, ya que los valores de la coercitividad aumentan para valores elevados de 

porosidad [36, 40]. No obstante, cabe señalar que, en el caso de la coercitividad, factores 

como la forma y tamaño de los poros, las deformaciones y tensiones residuales, el tamaño 

de grano, o la presencia de inclusiones, pueden llegar a influir sobre el valor de la 

coercitividad del material en mayor medida que la porosidad [41-43]. 

Tal y como se observa en la Figura 5.43, los valores de coercitividad obtenidos se 

mueven entre 45 A/m y 120 A/m. Son valores inferiores que los que se obtienen en los 

compactos sinterizados de hierro, que están comprendidos entre 115 A/m y 342 A/m [35]. 

Los valores con mejores condiciones de sinterización tienen valores de la coercitividad del 

orden de 45 A/m, que se corresponde con el valor del material denso sin porosidad, obtenido 

por extrapolación.  
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Figura 5.43. Coercitividad magnética en función de la porosidad final de los compactos. 

 

Para minimizar las pérdidas de histéresis y las pérdidas magnéticas de Foucault se 

desearía que los materiales magnéticos blandos tuvieran valores bajos de coercitividad y 

altos valores de resistividad. Sólo los vidrios metálicos obtienen esta combinación [44]. Se 

ha representado en la Figura 5.44 la coercitividad en función de los valores de resistividad 

eléctrica de los compactos. 

 

 

Figura 5.44. Coercitividad en función de la resistividad eléctrica para las distintas condiciones de sinterización. 
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La línea de tendencia es una curva de ajuste teórica como se muestra a continuación: 

𝐻𝐶 = 𝑐1 ∙ (1 − 𝑐2𝜌)𝑐3 
(5.5) 

donde los parámetros utilizados de c1, c2 y c3 se recogen en la Tabla 5.4.  

Tabla 5.4. Parámetros de ajuste de la curva teórica de la coercitividad, HC en función de la resistividad ρ 

 

 
 

Como cabía esperar, en la gráfica se observa que no es posible disminuir la 

coercitividad sin que también disminuya la resistividad. La técnica de SRE-MF permite 

obtener compactos muy resistivos, lo que minimiza las pérdidas de Foucault, pero con un 

incremento asociado de la coercitividad, lo que aumenta las pérdidas por histéresis. Hay, no 

obstante, una ventana de condiciones en las que se puede encontrar un compromiso 

aceptable. En la Figura 5.45 se ha representado una comparación de los compactos 

obtenidos sinterizados mediante SRE-MF de FeSiB y Fe [35] con los valores de hierro puro 

y de aleaciones FeSi. 

 

 

Figura 5.45. Comparación de los valores de coercitividad obtenidos de los compactos de FeSiB y Fe sinterizados por 
SRE-MF, con los valores del hierro puro y de aleaciones amorfas de FeSi comerciales. 

 

En los compactos sinterizados mediante SRE-MF de Fe y FeSiB se han representado 

los valores máximos y mínimos de coercitividad de los compactos, indicándose también el 

c1 40

c2 2.45E-06

c3 2.51E-01
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valor medio. Como se puede observar, los valores obtenidos en los compactos fabricados 

en este trabajo quedan por debajo de los valores del hierro sinterizado utilizando la misma 

técnica e incluso se consiguen valores inferiores al valor del hierro puro. Los valores para 

las mejores condiciones de sinterización se aproximan a los valores de la aleación comercial 

FeSi, siendo esta la más comúnmente utilizada para las aplicaciones que son objetivo de 

esta investigación.  

La forma más común en la que se comercializa este material es en tiras o chapas 

apiladas, que posteriormente hay que conformar para su utilización en las distintas 

aplicaciones. Este procedimiento es tedioso y costoso, ya que el material es frágil y además 

hay que asegurarse de que la orientación de grano creada en la laminación esté alineada con 

la dirección del flujo magnético que circule por el material. Las propiedades de la aleación 

FeSi comercial dependen mucho de la proporción de silicio, y composiciones similares a la 

estudiada en esta investigación, Fe79Si9B13 del Metglas, tienen valores de saturación y 

coercitividad que hacen que los obtenidos en este proyecto sean muy buenos para las 

aplicaciones en las que van a ser utilizados. 

La mayor diferencia, y a su vez ventaja, que hay que destacar de esta investigación, es 

el hecho de que se han conseguido fabricar compactos de este material, mientras que, como 

ya hemos mencionado, comúnmente este material se comercializa en tiras o chapas 

Por todo ello, se puede confirmar que efectivamente la técnica de esta investigación 

para la fabricación de núcleos magnéticos amorfos consigue unas propiedades magnéticas 

más que aceptables para su utilización. 
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6.1. Conclusiones 

El objetivo que se pretendía alcanzar en esta investigación era la amorfización del polvo de 

aleación Fe78Si9B13 y su posterior sinterización por resistencia eléctrica de media frecuencia, 

SRE-MF, para obtener compactos con propiedades magnéticas tales que los hicieran aptos 

para aplicaciones como núcleos magnéticos. Dado que las propiedades de los compactos 

obtenidos presentan unas características muy buenas en comparación con los materiales 

comerciales, el objetivo puede considerarse que ha sido alcanzado.  

A continuación, se detallan las principales conclusiones obtenidas en esta 

investigación: 

1. El proceso de amorfización por molienda y consolidación eléctrica por SRE-MF se 

ha logrado completar con éxito para la aleación Fe78Si9B13, solventando las 

dificultades encontradas en investigaciones anteriores. 

2. Mediante las técnicas de DRX, DSC y TEM se ha confirmado que la mayor 

presencia de fase amorfa se consigue con moliendas de 100 h de duración, aunque 

siguen estando presentes restos de una fase amorfa/nanocristalina. Los tamaños de 

partícula conseguidos tras las moliendas de 100 h se encuentran entre 7 µm y 9 µm, 

aumentando dichos valores para tiempos superiores.  

3. La cantidad de ACP utilizada en el proceso fue del 1% en masa debido a que 

cantidades inferiores disminuían notablemente el rendimiento de la molienda, y que 

cantidades superiores generaban gran cantidad de gases durante la sinterización del 

polvo. Entre las ensayadas, la relación de carga óptima para la obtención de la 

aleación con mayor presencia de fase amorfa fue la de 30:1. Se obtuvo entonces un 

rendimiento de molienda del 42%, aceptable si se compara con los valores muy 

inferiores obtenidos en trabajos previos con esta misma aleación. Así pues, las 

condiciones óptimas de molienda fueron establecidas en: 100 h de molienda, 1% 

ACP y relación de carga 30:1. 

4. Los problemas derivados de la liberación de gases (provenientes de la 

descomposición de la cera de molienda) durante el proceso de SRE-MF se 

solventaron mediante eliminación química en baños tibios de disolvente universal 

que, además de mejorar los resultados obtenidos por eliminación térmica no 

acarreaba, como sí implicaba esta, la degradación de la estructura 

amorfa/nanocristalina de los polvos.  
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5. La porosidad de los compactos se ha constatado que está estrechamente ligada con 

casi todas las propiedades medidas, obteniéndose los mejores resultados globales 

para las porosidades más bajas. Los valores de porosidad conseguidos son del orden 

del 10% para las mejores condiciones de sinterización de los compactos, que son 

las que se sitúan en el entorno de los 6 kA y 700 ms. Tiempos mayores conducían 

a distribución muy heterogénea de porosidad, e intensidades menores, a porosidades 

globales muy elevadas. Los compactos obtenidos han resultado de una gran 

integridad geométrica, manteniendo su forma cilíndrica y sin desmoronamiento en 

la periferia para estas mejores condiciones de sinterización. Todo ello, conservando 

su naturaleza amorfa/cristalina.  

6. La nanoestructura del material no ha cambiado significativamente, tras ser 

sinterizado bajo las condiciones óptimas de sinterización, ya que, los cristales 

apenas aumentan de tamaño (alcanzando valores alrededor de 100 nm para las 

condiciones óptimas, y nunca superando los 200 nm en las peores condiciones de 

sinterización), preservándose el carácter nanocristalino de la muestra. La 

sinterización por resistencia eléctrica de media frecuencia es, por tanto, una técnica 

adecuada para la consolidación de los polvos amorfizados por molienda y que 

permite preservar su nanoestructura. 

7. La resistividad eléctrica conseguida para estos compactos está en torno al valor de 

1.9·10-6 Ω·m, que es superior al valor medido en compactos de hierro 

comercialmente puro consolidados utilizando la misma técnica de SRE-MF, que 

está en torno a 2·10-7 Ω·m. Este valor superior de resistividad eléctrica conlleva una 

reducción de las pérdidas de Foucault, característica muy deseable para las 

aplicaciones destinadas a núcleos magnéticos. 

8. En cuanto a la microdureza Vickers, se han obtenido valores de hasta 776 HV1, 

siendo de unos casi 700 HV1 para las condiciones de sinterización reseñadas como 

óptimas (alrededor de 6 kA y 700 ms). 

9.  Las propiedades magnéticas obtenidas para las condiciones óptimas de 

sinterización son también muy favorables: una saturación de entre 1.1 y 1.2 T y una 

muy baja coercitividad (de 45 A/m para los compactos FeSiB 6-700). Este valor de 

coercitividad resulta ser inferior a los valores medidos en compactos de polvo de 

hierro comercial consolidados mediante la misma técnica de SRE-MF, también 

inferior a los medidos en hierro puro y, similar a los de la aleación comercial amorfa 

de FeSi. Además de estos buenos valores, el punto verdaderamente destacable de 
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esta investigación es el hecho de que se hayan conseguido fabricar compactos de 

este material, mientras que comúnmente los compactos de los materiales 

mencionados se comercializan en forma de tiras apiladas, conformadas mediante la 

adición de resinas poliméricas, lo que finalmente empeora las propiedades del 

conjunto.  

 

Por todo ello, se constata que la técnica y procedimientos descritos en esta investigación 

conducentes a la fabricación de núcleos magnéticos amorfos consiguen unas propiedades 

mecánicas, eléctricas y magnéticas aptas para las aplicaciones de núcleos magnéticos.  

 

6.2. Líneas de investigaciones futuras 

La comparación de los resultados obtenidos de esta investigación con las propiedades de los 

compactos sinterizados por vía convencional, sería aclaratoria respecto a las ventajas que 

permite la técnica de SRE-MF. Sin embargo, debido a la elevada dureza del polvo aleado, 

resulta prácticamente imposible obtener un compacto con resistencia en verde para ser 

sinterizado convencionalmente en un horno. Para solventar este problema se podría añadir 

un aglomerante al polvo molido, para que actuase de unión entre las partículas del polvo, 

tratando de que no modificase significativamente sus propiedades. 

Uno de los problemas que presentan los polvos metálicos después de la molienda es su 

oxidación. Evitando esta oxidación, utilizando una atmósfera controlada entre el proceso de 

molienda y el de sinterización, ayudaría a la consolidación de aleaciones que presentan 

dificultades para ser sinterizadas, y mejoraría los resultados de los compactos obtenidos. 

Otra línea de investigación futura es la de cambiar el modo de molienda. Un proyecto 

propuesto por el equipo de investigación del departamento donde se ha realizado esta 

investigación es la de una molienda criogénica (con enfriamiento en nitrógeno líquido) e 

indirecta, sin sumergir el polvo en el seno del nitrógeno. 

Sería interesante realizar el estudio de sinterizar eléctricamente los polvos amorfizados 

por otra vía, como el melt-spinning, donde la amorfización obtenida podría estar más 

garantizada, y la pérdida de material pudiera no ser tan alta como en el aleado mecánico, 

cuyo rendimiento de molienda está en torno al 42%. 

También puede ser objeto de estudio futuro, la utilización de otra técnica alternativa de 

consolidación de los polvos amorfos, como podría ser la de descarga de condensadores. 



6. Conclusiones 

 

 

220 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



Fabricación de Núcleos Magnéticos Amorfos mediante Consolidación Eléctrica 

 

 

221 

 

Listado de Publicaciones 

1. A method to determine the electrical resistance of a metallic powder mass under 

compression. 

J.M. Montes, F.G. Cuevas, F. Ternero, R. Astacio, E.S. Caballero, J. Cintas. 

Metals, 7(11) (2017) 479. 

2. Medium-frequency electrical resistance sintering and electrical discharge 

consolidation of metallic powders. 

F. Ternero, R. Astacio, F.G. Cuevas, J. Cintas, J.M. Montes. 

Key Engineering Materials, 772 (2018) 123-127. 

3. Medium-frequency electrical resistance sintering of highly oxidized iron powders. 

R. Astacio, F. Ternero, E.S. Caballero, J.M. Montes, F.G. Cuevas. 

Key Engineering Materials, 772 (2018) 113-117. 

4. Medium-Frequency Electrical Resistance sintering of Oxidized C.P. Iron Powder. 

J.M. Montes, F.G. Cuevas, F. Ternero, R. Astacio, E.S. Caballero, J. Cintas. 

Metals, 8(6) (2018) 426. 

5. Fracture Toughness of Cemented Carbides Obtained by Electrical Resistance 

Sintering. 

R. Astacio, J.M. Gallardo, J. Cintas, J.M. Montes, F.G. Cuevas, Leo Prakash, Y. Torres. 

International Journal of Refractory Metals and Hard Materials, 80 (2019) 259-269. 

6. Hard metals production by ERS: processing parameters role on final properties. 

J.M. Gallardo, I. Agote, R. Astacio, T. Schubert, J. Cintas, J.M. Montes, Y. Torres, F.G. 

Cuevas. 

Metals, 9(2) (2019) 172. 

7. Production of ultrafine grained hardmetals by electrical resistance sintering. 

J. Cintas, R. Astacio, F.G. Cuevas, J.M. Montes, T. Weissgoerber, M. A. Lagos, Y. 

Torres, J.M. Gallardo. 

Metals, 9(2) (2019) 159. 

8. Modelling and Simulation of the Electrical Resistance Sintering Process of Iron 

Powders. 

J.M. Montes, F.G. Cuevas, F.J. DelaViña, F. Ternero, R. Astacio, E.S. Caballero, J. 

Cintas. 

Metals and Materials International, 26 (2020) 1045-1059. 



Lista de Publicaciones 

 

 

222 

 

9. Crystallization Process and Microstructural Evolution of Melt Spun Al-RE-Ni-

(Cu) Ribbons. 

F.G. Cuevas, S. Lozano-Perez, R.M. Aranda, R. Astacio. 

Metals, 10(4) (2020) 443. 

10. Influence of Processing Parameters on the Conduct of Electrical Resistance 

Sintering of Iron Powders. 

F. Ternero, R. Astacio, E.S. Caballero, F.G. Cuevas, J.M. Montes. 

Metals, 10 (2020) 540. 

11. Medium-Frequency Electrical Resistance Sintering of Soft Magnetic Powder 

Metallurgy Iron Parts. 

R. Astacio, F. Ternero, J. Cintas, F.G. Cuevas, J.M. Montes. 

Metals, 11(6) (2021) 994. 

 

 



  



  



 


