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Resumen

Dentro de las tecnologias existentes para el procesado del metal, se encuentra la pulvimetalurgia. El
area pulvimetalirgica esta creciendo y remplazando métodos tradicionales de conformar metales
debido al uso de operaciones automatizadas con consumo de energia bajo, alto uso de materiales y
bajo costo econdmico. Esta técnica tiene entre sus objetivos crear nuevos materiales compuestos que
mejoren las propiedades de los materiales existente, logrando asi una mejora notable en el
rendimiento de cada material por si solo.

Actualmente, con el fin de obtener una mayor reduccion de peso y unas mejores propiedades, se
comienza a usar materiales compuestos. Estos combinan las propiedades de aquellos materiales que
lo forman. Dadas las buenas propiedades que presenta el titanio, se comienza una busqueda de
materiales compuestos con matriz metalica de titanio; los 1lamados TMCs.

Una vez decidido el tipo de material compuesto que se va a estudiar, material compuesto con matriz
de titanio, se van a analizar distintas muestras de polvos de partida de materiales. Entre los polvos de
partida a analizar se pueden encontrar tanto polvos para la matriz, como intermetalicos y también
refuerzos ceramicos, con el objetivo de determinar qué nuevos compuestos se pueden conseguir.

Los polvos de partida quedaran caracterizados mediante difraccion laser y microscopia optica SEM
con el objeto de conocer su distribucion de tamafio de particula y su morfologia.

En resumen, este proyecto tiene como objetivo la obtencion final de nuevos materiales compuestos
con matriz de titanio analizando mediante difraccion laser y microscopia optica de cada material por
separado.

Las conclusiones obtenidas servirdn a la empresa austriaca RHP-Technology GmbH (Instituto
Tecnologico de Austria, AIT, Seibersdorf) como punto de partida en la optimizacion de los pardmetros
de fabricacion que permitan la obtencién un material con buenas propiedades para la industria
aeroespacial.






Abstract

The powder metallurgy is a technology which is used to metal processing. This technology is growing
and replacing traditional methods because of their automated operations with low energy
consumption, high use of materials and low economic cost. This technology has between his aims,
create new composites that improve the properties of materials, achieving a great improvement in the
performance of each material alone.

Nowadays in the aerospace industry, the use of composite materials is at the forefront of the challenge
to obtain a greater reduction of weight and better properties of the materials used. This is due to fact
that they combine the properties of those who form it.

When it is decided the type of composite which will be studied, TMCs in this case, the different
material powders will be analysed. Between the powders, there are matrix powders, intermetallics
powders and ceramics reinforcement powders.

The powders will be defined by the laser diffraction and the optical microscopy SEM in order to know
their particle size distribution and their morphology.

To conclude, this project takes as an aim the final obtaining of new materials composed with titanium
matrix analyzing by means of diffraction of beams laser and optical microscopy of every material.

The results obtained will be the starting point in the optimization of the manufacturing parameters that
the Austrian company “RHP-Technology GmbH (Austrian Technological Institute, AT,
Seibersdorf)” will use to obtain a material with good properties for the aerospace industry.
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1 INTRODUCCION

Dentro de las diferentes tecnologias existentes para el procesado del metal, la Pulvimetalurgia (PM)
podria ser la que mas se diferencia de las demas. Uno de los grandes atractivos de dicha tecnologia es
la capacidad de fabricar piezas de forma compleja con tolerancias excelentes y de alta calidad, todo
esto a un precio aceptable. Para resumir esta tecnologia, la PM recibe los polvos metalicos con
diferentes caracteristicas, tamafio, dureza y aglomeraciones para la creacion de un nuevo material con
las propiedades que se deseen. El procedimiento incluye la compactacion del polvo y la union termal
mediante la sinterizacion.

El érea pulvimetalurgica esta creciendo y remplazando métodos tradicionales de conformar metales
debido al uso de operaciones automatizadas con consumo de energia bajo, alto uso de materiales y
bajo costo econdmico. Si a estas caracteristicas se le suma la flexibilidad del proceso de manufactura
capaz de entregar un amplio rango de nuevos materiales, microestructuras y propiedades, hace de la
PM una tecnologia con un gran potencial, con horizonte amplio en el campo del procesamiento de los
materiales ya sea quimico, tratamiento térmico o en la mencionada microestructura. Si bien es verdad
que esta tecnologia tiene gran capacidad de crecimiento, el estudio para su desarrollo es bastante
complejo.

Como es de imaginar, las aplicaciones de la pulvimetalurgia son bastantes amplias, por ejemplo:
restauraciones dentales, engranajes de transmision de automoviles y por supuesto, componentes para
aeronaves.

Hablando un poco de historia, el uso de los primeros polvos metalicos se encuentra en diversos lugares.
Polvos de oro fueron fusionados sobre joyas por los Incas; por otro lado, los egipcios utilizaron polvos
de acero en el afio 3000 A.C. M4s tarde se puede encontrar un ejemplo como es la Columna de Delhi
en la India, elaborada en el afio 300 D.C, que contiene unas 6.5 toneladas de polvo de acero. Durante
el siglo XIX, el uso de las técnicas pulvimetalurgicas tuvieron un auge, como ocurre con todas las
tecnologias, debido a una necesidad y no era otra que la necesidad de aparatos de platino de
laboratorio. Esto provocé el desarrollo de la precipitacion quimica de polvos y de nuevas rutas de
consolidacion que evitaban las altas temperaturas. Rusia e Inglaterra se pusieron a la cabeza de la
industria, donde los polvos precipitados fueron trabajados en caliente para evitar las altas temperaturas,
necesarias pero imposibles de conseguir, para recubrir el platino. Al tiempo, se estaban fabricando
monedas con polvos de cobre, plata y plomo acufiadas y sinterizadas. En la época moderna se puede
viajar hasta Coolidge, donde se utilizaron polvos de tungsteno para desarrollar un filamento de
lampara durable para Edison, lo que trajo consigo el desarrollo de rodamientos de bronce y contactos
eléctricos de grafito-cobre, que fueron creados en los afios 30. Al llegar a los 40, la PM se encamind
a la fabricacion de nuevas aleaciones de tungsteno, aleaciones estructuras férreas y metales
refractarios. Desde los cuarenta en adelante se han procesado materiales menos comunes incluyendo
metales refractarios y sus aleaciones (Nb, W, Mo, Zr, Ti y Re).

Inicialmente, los componentes que se basaban en polvos se utilizaban debido a su bajo costo. Esto ha
evolucionado buscando materiales con mejores propiedades, calidad u homogeneidad en conjunto con
el costo atractivo y la productividad. Las superaleaciones de altas temperaturas de niquel, la dureza
especifica de aluminio para aeronaves y los compuestos de aluminio con expansion controlada son
algunos de los ejemplos de esta evolucion. No solo es interesante el hecho de la fabricacion con mejor
economia de material por medio de polvos, sino que el control quimico y de la microestructura te dan
la posibilidad de crear nuevas y mejores composiciones. La PM esta creciendo en areas que requieren
materiales de alta calidad y propiedades Uinicas que daran lugar a nuevas oportunidades futuras.






2 ESTADO DEL ARTE

21 PULVIMETALURGIA

La pulvimetalurgia consiste en la produccion, procesamiento y consolidacion de polvos con el objetivo
de obtener un metal sélido. El proceso de fabricacion abarca las etapas que van desde la obtencion de
polvos metalicos hasta las piezas acabadas, lo que conlleva la produccion de los polvos, mezcla,
compactacion, sinterizacion y acabados.

Grandes innovacion y mejoras del siglo pasado, hablando de materiales, se han conseguido gracias a
esta tecnologia y a su desarrollo. Esta técnica te da la posibilidad de fabricar piezas de formas
complejas con dimensiones cercanas a las del producto final, que aporta un ahorro en términos de
coste y tiempo; ademas de unas mejores propiedades mecanicas, debido al control del tamafio de los
granos y a una mayor homogeneidad.

Ademas de estas propiedades, hay que afiadir que el desperdicio del material es reducido. Por tltimo,
esta tecnologia admite combinaciones, mezclas que no se utilizan con asiduidad controlando la
porosidad y la permeabilidad del material resultante lo que, junto a las propiedades anteriormente
mencionadas, hace de la pulvimetalurgia un proceso eficiente, de alta productividad, con ahorro de
energia y materias primas.

Hoy en dia la pulvimetalurgia no estd confinada al tratamiento de materiales muy refractarios o que
no pueden obtenerse por otra via, sino que se ha extendido de manera que incluye la manufactura de
aleaciones que ya son producidas por fundicion. En la fundicion, la porosidad puede resultar un
problema importante, que se puede subsanar controlando el grado de porosidad por medio de polvos
de tamano adecuado que cumplan los requisitos requeridos.
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Ilustracion 1: Pulvimetalurgia

211 Obtencion y produccion de polvos

La pulvimetalurgia comienza con la fabricacion de polvos metalicos. Los dos metales mas utilizados
son el cobre y el hierro. Como reemplazo del cobre se utilizan el bronce y el laton, dependiendo de las
necesidades que requiera la pieza. También, aunque en menor proporcion, se emplean polvos de acero
inoxidable, niquel, plata, tungsteno, tantalio, titanio, cobalto, zirconio, grafito, aluminio y diferentes
carburos y 0xidos metalicos.

Los métodos que se siguen para llevar a cabo la produccion de polvos pueden clasificarse en tres
grupos: métodos fisicos, quimicos y electroliticos.



Tlustracién 2: Polvo de titanio

2111 Meétodos fisicos

Dentro de los métodos fisicos de produccion de polvos destacan:

a) Meétodo electroquimico: muy utilizado en la preparacion de polvo de cobre, hierro y niquel.
Este método proporciona alta dureza y excelentes propiedades para su procesado. Esta técnica
puede resultar mas costosa que otras debido a que implica el control y manipulacion de
muchas variables.

b) Atomizacion: basada en el impacto de un fino haz de material fundido contra un chorro de
fluido (gas o liquido) a elevada presion, obteniéndose, al solidificar el material fundido, polvo
granulado. Este proceso es independiente de las propiedades fisicas y quimicas asociadas al
metal so6lido. Es un método muy usado debido a la alta pureza de los polvos prealeados
obtenidos directamente de metales fundidos.

Fuente de gas
y bomba

Polvo fino

Boquilla

Camarade
recogida

Tlustracién 3: Proceso de Atomizacion

21.1.2 Métodos quimicos

Dentro de los métodos quimicos de produccion de polvos destacan:

a) Reduccion quimica: Implican el uso de compuestos quimicos, normalmente de un 6xido y
otras veces haluros o sales de metal. Se pueden llevar a cabo desde el estado solido, el estado
gaseoso 0 una solucion acuosa.

b) Descomposicion quimica de compuestos: Proceso que experimentan algunos compuestos en
el que, de modo espontaneo o provocado por algun agente externo, a partir de una sustancia
compuesta se originan dos 0 mas sustancias de estructura quimica mas simple.



2.1.1.3  Electrdlisis

También conocido como atomizacion con electrodo fungible, es el método que permite obtener polvos
mas puros, principalmente de hierro y cobre. El metal a pulverizar, que actuard como 4nodo, se
sumerge en tinas con un electrolito; mientras los tanques actiian como céatodos, el hierro o metal se
mueve de los anodos hacia los catodos depositandose como un polvo fino que puede posteriormente
utilizarse con facilidad.

+

H JHHH —Anodo de cobre impuro.

A——pCatodo de cobre puro.

Tlustracion 4: Electrdlisis del Cobre

21.2 Mezcla de polvos

Normalmente, para la obtencion de las propiedades demandadas, es necesario la mezcla de polvos de
tamafios y composiciones distintas. También se pueden incluir aditivos que hagan de lubricante
durante el compactado o aglutinante que incremente la resistencia del compactado.

La mayoria de los polvos metélicos tienden a reaccionar con el oxigeno del ambiente, provocando una
flama en la mayoria de los casos. El magnesio, por ejemplo, es explosivo y debera ser manejado con
precaucion. Por esta razon, se utilizan cuartos con ambientes controlados en esta tecnologia.

21.3 Compactacion de polvos

Una vez se tiene la mezcla de polvos, el paso siguiente es la compactacion de dicha mezcla mediante
la aplicacion de presion.

La mezcla se introduce en un molde de acero o carburo rigido y se compacta bajo presion hasta obtener
una pieza con la forma y tamaiio deseado. La compactacion se suele realizar a temperatura ambiente,
aunque también se puede realizar en caliente, lo que da un mejor resultado. El objetivo de esta fase es
la unioén de las particulas, generando enlaces entre los atomos e incrementando la densidad de la
mezcla.

Entre las técnicas de compactacion en frio o temperatura ambiente, se pueden destacar:

a) Prensado en frio uniaxial: los polvos se mezclan con lubricante y se presionan en direccion
uniaxial.

b) Prensado isostatico en frio (CIP): transmite la presion de manera uniforme en todas las
direcciones para compactar los polvos encerrados en un contenedor flexible, sellado y

sumergido en un recipiente a presion, lleno de agua a temperatura ambiente.

¢) Laminacion de polvos: los polvos se pueden comprimir en una operacion de laminado para
formar el material metalico en tiras.

d) Colaje: el compactado en verde de los polvos se obtiene por moldeo en barbotina.

e) Moldeo por inyeccion de metal: es un proceso derivado de la inyeccion de plasticos.

Por otro lado, los procesos de compactacion en caliente mas destacados son:
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a) Prensado en caliente (HP): precisa de temperatura y presion. En este proceso el interior de
una matriz se recubre con grafito. Posteriormente los polvos de material son vertidos dentro
de la matriz. Dicho recubrimiento tiene como fin evitar la interaccion entre polvos y matriz.

b) Prensado isostatico en caliente(HIP).

c) Forja en caliente: el polvo se calienta a la temperatura de forja y se forja en un troquel. La
temperatura de forja serd menor que la de sinterizacion.

d) Extrusion de polvos: el polvo inicial se coloca al vacio en una lata de l1amina metalica
hermética, se calienta y se extruye junto con el recipiente.

e) Sinterizacion asistida por corriente de plasma pulsada (SPS): Una corriente pasa a través del
polvo situado dentro de la matriz. Esto permite un conformado con alta homogeneidad y
densificacion.
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[lustracion 5: Compactacion de Polvos

2.1.4 Sinterizado

En esta etapa la mezcla comprimida adquiere la resistencia y fuerza definitiva. Las piezas se
introducen en un horno con temperatura controlada que no excede el punto de fundicion del metal
base (entre el 60 y el 90 por ciento de la temperatura de fusion), con esto se logra la difusion atdmica
del material y la union entre los diferentes polvos, lograda durante el proceso de compactacion, y se
fortalecen los enlaces metalurgicos para formar una pieza uniforme con propiedades especiales.

Es fundamental mantener una atmoésfera controlada en todo el proceso para evitar la rapida oxidacion
de las pequefias particulas metalicas al elevarse las temperaturas en presencia de oxigeno. Para ello,
se emplean atmosferas reductoras basadas en hidrégeno, amoniaco disociado y nitrogeno.

En ocasiones, las fases de prensado y sinterizado se realizan simultineamente, como ocurre en este
caso, en el prensado isostatico en caliente.

Tras la fase de sinterizacion, la pieza se extrae de su molde obteniéndose una pieza uniforme, sélida,
compacta y con buenas prestaciones mecanicas, si bien en ocasiones debera ser sometida a
operaciones posteriores. Pueden obtenerse valores elevados de densidad en las piezas debido a la baja
porosidad residual obtenida tras el proceso.



2.1.5 Ventajas e Inconvenientes

Tabla 1: Ventajas e Inconvenientes de la Pulvimetalurgia

Ventajas

Genera la forma final, o casi final, eliminando la
necesidad de operaciones de acabado.

Apenas se producen desperdicios,
aprovechandose casi el 97% de los materiales.

Se pueden fabricar componentes con un nivel
especifico de porosidad.

Permite el procesado de determinados
materiales a los que no pueden aplicarse otros
procedimientos.

Inconvenientes

Los equipos y herramientas son muy costosos,
por lo que se precisan elevados niveles de
produccion.

El coste del polvo metalico es muy elevado, asi
como su manipulacion y almacenaje.

Existen limitaciones de forma, debido a la
dificultad en la fluencia del material.

En ocasiones se presentan variaciones de
densidad, sobre todo en el caso de geometrias
complejas.

Permite obtener elevadas caracteristicas

dimensionales.

Limitado a piezas de tamaiio reducido.

Son procesos automatizables.

2.2 IMPORTANCIA DEL TAMANO DE PARTICULA

El tamaiio de particula influye en muchas propiedades de los materiales particulados y es un indicador
importante de calidad y rendimiento. El tamafio y la forma de los polvos influye en las propiedades de
fluidez y compactacion.

Las particulas mas esféricas tipicamente fluirdn mas facilmente que aquellas mas pequefias o con alto
ratio de relacion de aspecto. Las particulas mas pequeiias se disuelven mas rapidamente y conducen a
viscosidades de suspension mas altas que las mas grandes. Pequefios tamafios de gotita y la alta tension
superficial (zeta potencial) tipicamente mejoraran la estabilidad de emulsion y suspension. Por estas
razones es importante medir y controlar la distribucion de tamafio de particula de muchos productos.
Las medidas en el laboratorio a menudo son hechas para apoyar operaciones de unidad que ocurren
en un entorno de proceso. El ejemplo mas obvio es el molido (o la reduccion de tamafio por otra
tecnologia) donde el objetivo de la operacion es reducir el tamafio de particula a una especificacion
deseada. Muchas otras operaciones de reduccion de tamafo y tecnologias también requieren que las
medidas de laboratorio rastreen cambios del tamafio de particula incluyendo aplastamiento, la
homogeneizacion, la emulsificacion, la microfluidez y otros. Los pasos de separacion como la
seleccion, la filtracion, ciclones, etc. pueden ser supervisados mediante la medicion del tamafio de
particula antes y después del proceso. El crecimiento de tamafio de particula puede ser supervisado
durante operaciones como la granulacion o la cristalizacion. La determinacion del tamafio de particula
de polvos que requiere la mezcla es comtin ya que los materiales con distribuciones similares y mas
estrechas son menos propensos a la segregacion.

Hay también otros motivos especificos industriales por los que el control y la medicion del tamafio de
particula son importantes, por ejemplo, el tamafio y la distribucion de forma de las particulas metalicas
influyen en el comportamiento del polvo durante el “die filling”, la compactacion y el sinterizado
ademas de las propiedades fisicas de las partes creadas, es decir la morfologia, que también juega un
papel importante.

La distribucion del tamaiio de la particula es importante en el empaquetamiento del polvo e influira
en su comportamiento durante el moldeado y el sinterizado. En la practica, la seleccion de una
distribucion de tamafio para una aplicacion concreta se basa en la experiencia. En general, se prefiere
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un polvo mas fino sobre un polvo mas grueso, ya que los metales mas finos tienen menores tamafios
de poros y mayores areas de contacto, lo cual lleva generalmente a mejores propiedades fisicas después
de sinterizar.

La distribucion del tamafio de la particula se especifica en términos de un andlisis de cribado, o sea, la
cantidad de polvo que pasa a través de mallas de nimeros 100, 200, etc. Es obvio que el analisis de
cribado dara resultados significativos, considerando el tamafio y la distribucion de la particula sélo
cuando estas sean de forma esférica. Si las particulas son irregulares en forma de hojuelas se obtendra
informacion errénea. El tamafio de los polvos de metal puede subdividirse en intervalos de tamiz y
subtamiz. Aquellos que pertenecen a la clase de tamafio de tamiz se designan generalmente de acuerdo
con la malla mas fina a través de la cual pasara todo el polvo. Si todo el polvo pasa a través de una
malla nimero 200, se designa como un polvo menos niimero 200, etc. Todos los polvos de tamafio
subtamiz pasan a través de una malla nimero 325 utilizada en la practica.

El tamafio de estos polvos se puede especificar promediando las dimensiones reales determinadas por
examen microscopico o por analisis de granulometria.[1]



3 MOTIVACION Y OBJETIVOS

Con este estudio se busca analizar distintos polvos de materiales metalicos con el objetivo de buscar
nuevos materiales compuestos con matriz de titanio. Este analisis permitira ver qué materiales pueden
ser mezclados atendiendo a su morfologia y granulometria. El objetivo siempre sera la obtencion de
nuevos materiales compuestos con distintas propiedades que puedan ser utilizados en las distintas
industrias que existen en la actualidad.

Objetivos secundarios
e Estudio de la distribucion del tamafio de particula del polvo y microscopia optica de polvos

para matrices en materiales compuestos de matriz titanio.

e FEstudio de la distribucion del tamafio de particula del polvo y microscopia optica de polvos
para refuerzos en materiales compuesto de matriz titanio.

e Discusion de combinacion de materiales matriz-refuerzo optimo para la fabricacion de
materiales compuestos con excelentes propiedades especificas.

- -
engranajes ‘.v‘ ;l. b

fou

piezas de un motor diesel

[lustracion 6: Piezas fabricadas por pulvimetalurgia.
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4 MATERIALES COMPUESTOS DE
MATRIZ TI

Se define como material compuesto todo sistema o combinacion constituido a partir de la unién (no
quimica) de dos componentes (insolubles entre si), que da lugar a un nuevo material con nuevas
propiedades caracteristicas, no siendo estas alcanzables por cada uno de los materiales predecesores
de manera aislada.

Al contrario de lo que se pudiera pensar, el concepto de material compuesto es tan antiguo como la
naturaleza misma. Un buen ejemplo de ellos se puede observar en la madera, la cual combina fibras
de celulosa de estructura tubular en una matriz de lignina.

El secreto de los materiales compuestos reside en la eleccion de un sistema de matriz adecuado y su
asociacion con fibras de refuerzo. En este caso, se analizaran distintos polvos de materiales con el
objetivo de obtener materiales compuestos con matriz de titanio.

41 TIPOS DE MATERIALES COMPUESTOS RESULTANTES

Con el objetivo de crear materiales con una mejor rigidez y resistencia especifica se buscaran
materiales compuestos que tendran los siguientes componentes:

e  Matriz Ti + Refuerzo ceramico
e  Matriz Ti + Intermetalico + Refuerzo ceramico

4.2 RHP-TECHNOLOGY

RHP-Technology GmbH es un proveedor de material y soluciones de metalurgia en polvo con 15 afios
de experiencia en el disefio, el desarrollo y comercializacion de productos personalizados dentro de
las técnicas de procesado avanzado de polvo. Su disefio interno, desarrollo, técnicas de procesado
tecnologico de polvos y test les permiten tratar y trabajar en mas de 500 composiciones diferentes de
materiales demandados. La variedad desde metales puros a ceramicos incluyendo metales preciosos,
oxidos, nitruros, carburos, boruros, sulfuros... RHP oferta demandas personalizadas utilizadas en la
capa de pelicula delgada, los compuestos metalicos de diamante que son usados en la electronica de
alto rendimiento y aplicaciones laser, compuestos lubricantes propios para usos espaciales, la alta
rigidez especifica y materiales de peso ligero. El desarrollo reciente se centra en la fabricacion aditiva
que utiliza un proceso de rafaga de polvo. Fabricacion a gran escala de piezas “near net shape”
compuestas de multi-materiales o materiales compuestos.

Departamentos Principales: Trabajo a maquina, Hot Pressing, Moldeado de Inyecciéon en Polvo,
Fabricacion Aditiva.[2]

4.3 TECNICAS UTILIZADAS PARA LA OBTENCION DE DICHOS MATERIALES

431 Direct Hot Pressing (dHP)

Direct hot pressing es una tecnologia aceptada y conocida, principalmente usados para ruedas de corte,
afiicos de taladro o en la molienda de discos. SPS (Spark Plasma Sintering) o FAST (Field Assisted
Sintering) son otros nombres comerciales para esta tecnologia, tipicamente mas desarrolladas para
presion en caliente a temperaturas hasta 2,400 ° C. La mayor ventaja es el rapido ratio de calentamiento
y los ciclos de tratamiento cortos. Esto realmente no solo conduce a una produccion rentable, sino
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también a resultados interesantes en el campo de la microestructura de grano fino y sus
correspondientes propiedades de materiales compactados. Por lo tanto, esta técnica puede ser utilizada
para la compactacion de materiales normalmente dificiles de sinterizar. La tecnologia es sobre todo
un avance para materiales de altas temperaturas especialmente si requieren microestructuras
totalmente densas o de grano fino combinadas con un rendimiento excelente. Direct hot pressing se
caracteriza por un alto ratio calentamiento/enfriamiento (hasta 400 K/minuto) y por lo tanto ofrece un
proceso muy atractivo para la fabricacion econémica de materiales de alto rendimiento.

Parametros tipicos del proceso:
Tabla 2: Direct Hot Pressing

Ratio de calentamiento 100 — 200 K/min (max 400 K/min)
Ratio de enfriamiento 100 - 200 K/min

Max. Temperatura 2400° C

Presion mecanica 30 MPa

Atmosfera Vac, Ar, N, forming gas

4.3.2 Inductive Hot Pressing (IHP)

Inductive hot pressing es un método de consolidacion que puede ser visto como una aproximacion
alternativa al SPS. Con este proceso también se pueden conseguir altas temperaturas, comparado con
el Direct Hot Pressing. Ademas de la utilizacion de esta tecnologia para la compactacion en caliente,
también puede ser utilizado para experimentos de sinterizacion rapida (sin aplicar la presion mecanica)
asi como para primeras pruebas de seleccion (pequefias muestras, 10 - 20 mm) si se utilizasen materias
primas caras.

Parametros tipicos del proceso:

Tabla 3: Inductive Hot Pressing

Ratio de calentamiento 100 - 200 K/min

Ratio de enfriamiento 100 K/min

Max. Temperatura 2000 ° C

Presion mecanica 30-50 MPa

Atmosfera Vac, Ar, N,, forming gas

4.3.3 Rapid Sinter Pressing (RSP)

Single Segment Sinter Pressing es una tecnologia usada en la industria de herramientas de recorte de
diamante. RHP ve un potencial grande en esta tecnologia en una amplia gama de futuros productos y
centros dentro de su estudio de investigacion sobre el desarrollo necesario del proceso y equipo para
alcanzar los objetivos en la produccion de nuevos materiales funcionales y la evolucion de esta
tecnologia para la fabricacion de materiales sensibles al oxigeno o con necesidad de altas temperaturas
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de tratamiento de forma que resuelva las demandas del mercado. RSP utiliza una herramienta de acero
permanentemente caliente. La muestra, que es precompactada en una prensa automatizada fria, es
puesta en la matriz caliente y sinterizada/compactada durante 10 - 90 segundos. Este procedimiento
conlleva altos indices de calor dentro de la muestra y un tiempo de ciclo de segundos antes de que la
muestra sinterizada sea expulsada y opcionalmente enfriada.

Parametros tipicos del proceso:

Tabla 4: Rapid Sinter Pressing

Ratio de calentamiento 2000 - 6000 K/min

Ratio de enfriamiento 1000 - 5000 K/min (posible enfriamiento)
Max. Temperatura 1000 ° C

Presion mecanica 200 MPa

Atmosfera Aire (no protegido)

13



14



5 MATERIALES

Entre los materiales a analizar, se tienen distintos tipos con relacion a la funcion que desempefian
dentro del material compuesto. Por tanto, se tienen materiales que seran utilizados como matriz, otros
seran intermetalicos y por tltimo se estudian los refuerzos.

51 MATRIZ

Las funciones de los polvos que se utilizan como matriz son:

e Dar estabilidad al conjunto, transfiriendo las cargas al refuerzo.
e Proteger al refuerzo del deterioro mecanico y quimico.
e Evitar la propagacion de grietas.
e Mantener la forma de la estructura compuesta.
5.1.1 Titanio

51.11 Propiedades

El titanio es de los elementos denominados metales de transicion, situados en la parte central de
la tabla periddica. Entre las caracteristicas que tiene el titanio, asi como las del resto de metales
de transicion se encuentra la de incluir en su configuracién electrénica el orbital d, parcialmente
Ileno de electrones. Entre sus propiedades se encuentra su elevada dureza, puntos de ebullicion y
fusién elevados y es buen conductor de la electricidad y el calor.

El estado del titanio en su forma natural es sélido. El titanio es un elemento quimico de aspecto
plateado. EI nimero atémico del titanio es 22. El simbolo quimico del titanio es Ti. El punto de
fusion del titanio es de 1941 grados Kelvin o de 1668,85 grados Celsius o grados centigrados. El
punto de ebullicién del titanio es de 3560 grados Kelvin o de 3287,85 grados Celsius o grados
centigrados.[3]

Resumen de las propiedades del Titanio:
Tabla 5: Propiedades del Titanio 1.1

Simbolo quimico Ti
Nuimero atémico 22
Grupo 4
Periodo 4
Aspecto plateado
Bloque d
Densidad 4507 kg/m
Masa atémica 47.867 u
Radio medio 140 pm
Radio atémico 176
Radio covalente 136 pm
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Tabla 6: Propiedades del Titanio 1.2

Estados de oxidacion 4

Oxido anfotero
Estructura cristalina hexagonal
Estado solido

Punto de fusion 1941 K

Punto de ebullicion 3560 K

Calor de fusién 15.45 kJ/mol
Presion de vapor 049 Paa 1933 K
Electronegatividad 1.54

Calor especifico 520 J/(K-kg)
Conductividad eléctrica 2.38 x 10° (1/Qm)
Conductividad térmica 21.9 W/(K'm)

5.1.1.2 Procesado pulvimetalirgico del titanio

En el caso del titanio, la gran reactividad que tiene con otros elementos facilita la formacion de
aleaciones. Es cierto que la alta reactividad del titanio puede resultar perjudicial por lo que sera
necesario un control de los procesos para que la pieza no quede contaminada por otros elementos que
se presenten durante el procesado.

El desarrollo de las nuevas tecnologias de extraccion de titanio, que producen titanio elemental
directamente en forma de polvo, sitia a la pulvimetalurgia en un puesto estratégico para la fabricacion
de componentes de titanio. La disminucion de coste del material base, junto a la economia de los
procesos pulvimetalurgicos, hacen mas viable la diversificacion de la industria del titanio, lo que
permitiria alcanzar volimenes de produccion capaces de popularizar el metal y estabilizar su precio.
En este trabajo se muestran algunas de las técnicas pulvimetalirgicas empleadas para la fabricacion
de componentes de titanio a partir de los dos enfoques clasicos de mezcla de polvos elementales y el
uso de polvos prealeados. Se describen entre otras las técnicas de prensado y sinterizacion
convencional o compactacion isostatica en frio y caliente, que tratan de competir con las técnicas de
procesado convencional, y se muestran algunas aplicaciones actuales y potenciales.

Actualmente el mercado del titanio esta dominado por la industria aerondutica, que es la principal
consumidora de titanio, y que demanda la mitad del titanio que se produce. Este hecho hace que,
dependiendo del ciclo econdomico de dicha industria, el metal tenga grandes variaciones de precio, lo
que dificulta la entrada del metal en otros sectores.

El criterio mas comun para la seleccion del titanio quiza sea el aumento de prestaciones que se obtiene
debido a su alta resistencia especifica y a su excelente resistencia a corrosion, que puede justificar la
disminucion de costes de operacion y de mantenimiento de un cierto componente.

Hasta la fecha, 1a aleacion Ti-6Al-4V ha sido la mas empleada para la fabricacion de bielas. El titanio
también es un buen candidato como material para los pistones ya que tiene un modulo de elasticidad
mayor al de las aleaciones de aluminio y, ademas, permite temperaturas de trabajo superiores a las de
éstas, que han alcanzado su limite de trabajo a las presiones a las que son sometidos los cilindros en
los motores diésel de inyeccion directa. La combinacion de bielas mas ligeras, con pistones mas
ligeros, contribuye a la disminucion de vibraciones y ruidos.
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La elevada estabilidad de los 6xidos de titanio limita las alternativas para reducir el mismo, por lo que
actualmente el proceso Kroll es el proceso preferido para extraer titanio, a pesar de su alto coste
economico. La obtencion de titanio mediante el proceso Kroll se realiza en las siguientes etapas:

— Cloracién del 6xido para producir TiCls.

— Destilacion del TiCls para purificarlo.

— Reduccidn del TiCls con Mg para producir titanio metalico.

— Purificacién del titanio metélico (esponja) para eliminar los productos secundarios.
— Troceado de la esponja de titanio para reducir su tamafio.

La pulvimetalurgia representa un pequefio porcentaje en la industria del titanio debido a que,
tradicionalmente, el mayor consumidor de titanio ha sido la industria aecronautica, que ha desarrollado
materiales con un alto grado de fiabilidad que es mas dificil de alcanzar con materiales
pulvimetalurgicos. Ademas, el alto coste de los polvos de titanio disponibles actualmente restringe su
uso en aplicaciones no destinadas a la industria aeronautica. Del conjunto de la industria
pulvimetalurgica, so6lo algunas empresas fabrican componentes de titanio, debido fundamentalmente
al alto coste del material, a la falta de familiaridad de los disefiadores con el titanio y a la necesidad de
instalaciones especificas para su procesado.

Uno de los principales retos de la industria pulvimetalurgica del titanio es conseguir polvo econémico
y apto para ser procesado por las distintas técnicas pulvimetalargicas, ya sea prensado y sinterizacion,
inyeccion de polvos, compactacion isostatica en caliente, etc. Ademas, los productores de polvo tienen
que ser capaces de garantizar una calidad constante del polvo, ya que pequefias variaciones de
composicion o de morfologia, pueden influir notablemente en el procesado del material y en las
propiedades finales de los materiales sinterizados. Existen distintas variantes de polvo con
caracteristicas diferentes seglin sea el proceso de fabricacion por el que han sido obtenidos. Los polvos
de titanio se clasifican principalmente en particulas de titanio esponja, polvo hidrurado-dehidrurado
(HDH), polvos atomizados en gas, y polvos electroliticos.

¢ FEl polvo de titanio esponja proviene de la molienda de la esponja fabricada por el proceso Kroll.
Las particulas de polvo son irregulares, por lo que son aptas para su prensado en frio. La principal
desventaja del polvo de titanio esponja es que, generalmente, presenta contenidos de sales
residuales (cloruros) que inhiben la completa densificacion del material. Las sales residuales
provocan burbujas de gas que crean porosidad interna que no puede ser eliminada durante el
procesado isostatico en caliente (HIP). Ademas, las sales residuales empeoran la soldabilidad del
material.

e El polvo HDH suele presentar morfologias de tipo irregular o angular, y en general, tiene menor
contenido de impurezas que el polvo esponja. El polvo se obtiene mediante la hidruracion de la
esponja de titanio, que se fragiliza con el H y que facilita la molienda para la obtencion de polvo.
Posteriormente se realiza un proceso de dehidrurado en vacio para retirar el hidrogeno del metal.
Ademas del titanio elemental, también existen polvos prealeados de titanio obtenidos mediante el
proceso HDH.

e El polvo de titanio atomizado puede ser titanio puro o prealeado, tiene morfologia esférica y se
obtiene mediante atomizacion de titanio fundido en un gas noble. El polvo esférico no es apto
para el prensado en frio, y si lo es para el moldeo por inyeccion y para el prensado isostatico en
caliente (HIP).

¢ Elpolvo electrolitico esta en fase de desarrollo, existiendo plantas piloto para su fabricacion, pero
sin demostrar atin su viabilidad a escala comercial. Los procesos electroliticos permiten disefiar
polvos de titanio puro y polvos prealeados, con composiciones que no son posibles de realizar
mediante las demas técnicas, como es la introduccion de elementos de aleacion de alto punto de
fusion o con densidades mucho mayores a las del titanio. Como la técnica no requiere la fusion
del material, se pueden introducir elementos de aleacion muy diferentes al titanio sin que se
produzcan segregaciones.
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Las técnicas pulvimetalurgicas para el procesado del titanio se clasifican habitualmente en dos ramas
principales: las técnicas que parten de mezclas de polvos elementales (BE - blended elemental
powders) y las técnicas que parten de polvos prealeados (PA - prealloyed powders).

Las técnicas que parten de mezcla de polvos elementales (BE) suelen seguir el procesado convencional
pulvimetalurgico, en las que fundamentalmente se realiza el prensado y sinterizacion de los materiales.
Estas técnicas son las que potencialmente pueden obtener piezas near-net-shape, es decir, casi con la
forma final, con un menor coste de fabricacion, especialmente si pueden evitarse post-procesados
mediante prensado isostatico en caliente. Ademas, esta técnica permite obtener aleaciones y materiales
compuestos reforzados con particulas.

Las técnicas que parten de polvos prealeados (PA) se han empleado tradicionalmente en la produccion
de componentes para la industria aeronautica, donde se requieren propiedades mecanicas,
especialmente la resistencia a fatiga, equivalentes a las aleaciones fabricadas por forja. En general, los
polvos prealeados, y mas en particular, los polvos con morfologia esférica (por ejemplo, obtenidos
mediante atomizacion en gas) no son aptos para ser prensados convencionalmente debido a la dureza
intrinseca del polvo aleado, que hace que sea dificil de deformar plasticamente. Ademas, la morfologia
esférica no es eficiente en la creacion de uniones mecénicas durante la etapa de compactacion,
resultando compactos en verde poco resistentes. Los polvos prealeados esféricos, sin embargo, pueden
ser procesados eficazmente mediante técnicas como el moldeo por inyeccion de polvos (‘Powder
Injection Moulding’- PIM) y prensado isostatico en caliente (‘Hot Isostatic Pressing’- HIP).

Resumen de las tecnologias emergentes para la produccion de titanio en el afio 2004

Tabla 7: Tecnologias emergentes en la produccion de Titanio

Nombre/Organizacion Proceso Producto(s)
FCC/Cambridge Reduccion electrolitica de un Bloque de polvo
e e . electrodo parcialmente
Univ/Qinetig/TIMET sinterizado TiO, en CaCl,
fundido.
Armstrong/internacional Reduccion liquida de vapor de Polvo
Titanium Powder (ITP) TiClscon Na.
MER Corporation Reducciodn de TiO», transporte a Polvo, escamas, bloque sélido
través de electrolito de haluro y
deposito en catodo.
SRI International Reduccion de haluro de Tien Polvo y granulos

Idaho Titanium Technologies

GTT s.r.l (Ginatta)

OS (Ono/Suzuki; Kyoto Univ.)

lecho fluido.

Reduccion de plasma de TiCls
con hidrogeno.

Reduccion electrolitica de vapor
de TICl, disuelto en un electrolito
fundido.

Reduccion calciotérmica de TiO;.

Polvo

Ti liquido, o solidificado en barra

Polvo, esponja

MIR Chem Reduccion de TiOs en un reactor Particulas
por vibracion.

CSIR (S.Africa) Reduccion de TiCls por H, Esponja

Quebec Fe & Ti (Rio Tinto) Reduccion electrolitica de escoria Titanio liquido

de titanio
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Aplicaciones

Las aleaciones de titanio se utilizan en los aviones y también en helicdpteros, blindaje,
buques de guerra, naves espaciales y misiles. Las aleaciones de titanio no se desgastan
facilmente, son fuertes y resistentes a la corrosién por lo que son perfectos para su uso en
las aplicaciones anteriores.

La mayoria de titanio se convierte en dxido de titanio. Este es el pigmento blanco encontrado
en el dentifrico, pintura, papel y algunos plasticos. El cemento y las piedras preciosas
también contienen Oxido de titanio. Las cafias de pescar y palos de golf también se hacen
mas fuertes mediante del uso de dxido de titanio.

Los intercambiadores de calor en las plantas de desalinizacion (que convierten el agua de
mar en agua potable) estn hechos de titanio, ya que es resistente a la corrosion en agua de
mar.

Los piercings corporales, generalmente se hacen de titanio. El titanio es perfecto para esto
ya que se puede colorear facilmente y es inerte.

Los instrumentos quirtrgicos, las sillas de ruedas y las muletas estan hechas de titanio para
una alta resistencia y bajo peso.

Los implantes dentales estan hechos con titanio.

Las bolas de la cadera y reemplazos articulares estan hechos de titanio y que pueden
permanecer en el lugar durante unos 20 afios.

Muchas armas de fuego estan hechas de titanio, ya que es un material fuerte y ligero.
El cuerpo de los ordenadores portétiles estad hecho a menudo de titanio.
El titanio se utiliza a veces en la construccion de edificios.

Las parrillas de casco de fatbol americano, raquetas de tenis, cascos de cricket y cuadros de
bicicletas estan hechos de titanio.

5.1.2 Aleacion Ti-6AL-4V (Ti64)

La aleacion Ti 6Al-4V es la més utilizada de todas las aleaciones de titanio alfa-beta. Normalmente se
utiliza en estado recocido a temperaturas de servicio de hasta 399 °C (750 °F). Oftrece una gran solidez
y excelentes propiedades de resistencia a la corrosion.[4]

Tabla 8: Composiciones aleacion Ti64

Otros, Otros, .
Al \ C N 0 H Fe Y Cada uno Total Ti
MIN. 5.5 35 — — — — — _ _ _ .
MAX. 675 45 008 005 02 00125 @ 0.3 0.005 0.1 0.4  Resto

Propiedades fisicas

Densidad: 4.42 g/cm®

Rango de fusion: 1609-1660 °C (2929 — 3020°F)
Beta Transus: 996+ 28 °C (18254 25°F)
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Propiedades mecanicas

Tabla 9: Propiedades mecanicas Ti64

Recocido 1300 °F, Recocido 1300 °F, solucion recocido
enfriamiento al aire 1750 °F, envejecimiento a 1000 °F

Esfuerzo maximo de 138-155 150-172

traccion, ksi

Limite elastico 0,2 %, 128-147 137-156

ksi

Alargamiento, % 15-20 15-17

Reduccion de area, % 38-51 41-46

Especificado, A;S 4911, placa y chapa recocida

Perfil de desempefio

Puede ser tratado térmicamente para una mayor solidez en secciones de menos de 4" de grosor. Su
endurecimiento es limitado y las secciones con mas de una pulgada podrian no desarrollar todas las
propiedades. La aleacion Ti 6Al-4V se suelda con el alambre de aportacion correspondiente o con
ELL

Propiedades de la aleacion Ti-6Al1-4V

e Gran solidez hasta los 315.5 °C (600 °F)
e Excelente resistencia a la corrosion general
¢ Buena relacion solidez-peso
Aplicaciones

o Discos, aros y paletas de turbina

o Componentes estructurales de aviones
o Componentes estructurales de armas

e Remaches

e Implantes dentales y médicos

e Herramientas de mano

e Equipamiento deportivo

e Equipos de procesamiento quimico

5.2 INTERMETALICOS

Un compuesto intermetalico es la combinacion que resulta de mezclas homogéneas de dos o mas
metales fundidos. En el caso de una aleacion binaria, por ejemplo, un compuesto intermetalico es una
fase intermedia entre sus dos elementos constituyentes, con diferente estructura a la de ellos, por lo
que también posee diferentes caracteristicas, a la vez que mantiene propiedades de simetria o de
orden.
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Por sus interesantes propiedades fisicas y quimicas, los compuestos intermetalicos ocupan un lugar
preferente dentro del campo de la investigacion aplicada, principalmente en aplicaciones
estructurales (nuevos materiales en motores de vehiculos de propulsion, turbomaquinas, etc.) y en
aplicaciones funcionales (superconductores, acumuladores de hidroégeno, baterias Ni-MH, etc.). Es
en este Ultimo campo, y concretamente en la acumulaciéon de hidrégeno, donde estos compuestos
estan acaparando actualmente mucha atencion. [5]

5.21 Titanio+Silicio (Ti+Si)

Juntos, el titanio y el silicio (Ti+Si) forman un equipo extraordinario para recubrimientos de material
duro de nitruro. El silicio garantiza una excelente resistencia a la oxidacion, mientras la presencia del
titanio asegura unos recubrimientos particularmente duros. Al ser combinados, los elementos son
resistentes al desgaste, incluso a temperaturas muy altas.

Tabla 10: Comparacion Titanio-Silicio

Simbolo quimico Si Ti

Numero atémico 14 22

Grupo 14 4

Periodo 3 4

Aspecto gris oscuro azulado | plateado

Densidad 2330 kg/m’ 4507 kg/m®

Masa atémica 28.0855u 47.867u

Radio medio 110 pm 140 pm

Radio atémico 111 176

Radio covalente 111 pm 136 pm

Oxido Anfotero Anfbtero
clibica centrada en hexagonal

Estructura cristalina las caras

Estado Solido solido

Punto de fusién 1687 K 1941 K

Calor de fusion 50.55 kJ/mol 15.45 kJ/mol

Presién de vapor 477 Paa 1683 K 0.49Paal1933K

Calor especifico 700 J/(K-kg) 520 J/(K-kg)

Conductividad eléctrica

Conductividad térmica

2.52-10% (1/Qm)

148 W/(K-m)
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5.2.2 Compuesto intermetalico TiAl

El compuesto intermetalico, TiAl, es de peso ligero y resistente a la oxidacion y el calor, sin embargo,
tiene una ductilidad baja. La densidad de gamma-TiAl es aproximadamente 4.0 g/cm >. Esto lleva a
aplicaciones variadas incluyendo coches y avion. El desarrollo de aleaciones TiAl comenz6 alrededor
de 1970; sin embargo, las aleaciones s6lo han sido utilizadas 2000.

Aplicaciones

El aluminio de titanio tiene tres principales compuestos intermetalicos: gamma TiAl, alfa 2-TizAl y
TiAl;. Entre los tres, el intermetalico gamma TiAl tiene mayor interés y un mayor numero de
aplicaciones. El Gamma TiAl tiene excelentes propiedades mecénicas ademas de ser resistente a la
oxidacion y corrosion a temperaturas elevadas (mas de 600 °C), que hacen de este material un posible
sustituto de las superaleaciones basadas en niquel utilizadas en motores de turbina de avion.

Las aleaciones basadas TiAl tienen una gran repercusion a la hora de aumentar la relacion de empuje-
peso en el motor de un avion. Este hecho se puede ver en los dlabes de turbina de baja presion de los
motores y en los alabes del compresor de alta presion. Estos componentes tradicionalmente son
cubiertos de la superaleacion basada en niquel, que es casi dos veces densa que el propio TiAl.

General Electric utiliza el gamma-TiAl para alabes de turbina de baja presion sobre su motor GENX,
que propulsa el Boeing 787 y Boeing 747-8. Esta fue la primera aplicacion a gran escala de este
material sobre un motor jet comercial que entrd en el mercado en 2011. Se esta buscando un camino
alternativo para la produccion de los alabes TiAl para los motores GENX y GE9X que usen la
Fabricacion Aditiva.

5.2.3 Titanio + Aluminio (Ti+Al)

La descripcion de los materiales y sus propiedades por separado se han tratado en sus correspondientes
apartados, 5.1.1 para el Titanio y 5.3.4 para el Aluminio.

Tabla 11: Comparacion Titanio-Aluminio 1.1

Simbolo quimico Ti Al

Numero atémico 22 13

Grupo 4 13

Periodo 4 3

Aspecto Plateado Plateado

Bloque d p

Densidad 4507 kg/m? 2698.4 kg/m’

Masa atémica 47.867u 26.9815386 u

Radio medio 140 pm 125 pm

Radio atémico 176 118

Radio covalente 136 pm 118 pm

Estados de oxidacion 4 3

Oxido Anfobtero Anfobtero

Estructura cristalina hexagonal cubica centrada en las
caras

Estado solido solido
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Tabla 12: Comparacion Titanio-Aluminio 1.2

Punto de fusion 1941 K 933.47K

Punto de ebullicién 3560 K 2792 K

Calor de fusién 15.45 kJ/mol 10.79 kJ/mol
Presion de vapor 049Paal1933K 242 x10°Paa 577K
Electronegatividad 1.54 1.61

Calor especifico 520 J/(K-kg) 900 J/(K-kg)
Conductividad eléctrica 2.38 x 10°(1/Qm) 37.7 x 10° (1/Qm)
Conductividad térmica 21,9 W/(K-m) 237 W/(K-m)

5.3 REFUERZOS
5.3.1 Diboruro de titanio (TiB2)

El diboruro de titanio es un material duro con una elevada resistencia al desgaste y una resistencia
mecanica alta a temperaturas elevadas. Su alta densidad junto con una resistencia a la compresion y
un modulo de elasticidad elevados conducen a su utilizacién en elementos de blindaje. Resiste a la
mayoria de los reactivos y tiene una excelente humectabilidad y estabilidad en metales liquidos como
el aluminio.

Es el mas estable de los compuestos de titanio-boro, aunque no se produce de forma natural en la
naturaleza. El TiB, en polvo puede producirse por métodos de alta temperatura tales como las
reacciones directas de titanio o sus 6xidos/hidruros, con boro elemental a mas de 1000 °C, reduccion
carbotérmica por reaccion de 6xido de titanio y 6xido de boro, hidrégeno y reduccion de haluros de
boro en presencia de metal o sus haluros.

Al igual que con otros materiales unidos en gran medida por enlaces covalentes, el boruro de titanio
es resistente a la sinterizacion y por lo general se densifica mediante prensado isostatico en caliente o
prensado uniaxial en caliente.

Especificaciones
Tabla 13: Propiedades del TiB,
Médulo elastico 510-575 MPa
Médulo de rotura 410-448 MPa
Dureza (Knoop) 1800
Densidad 4520 kg/m?
Punto de fusién 2970 °C
Coeficiente de Poisson 0.1-0.15
Conductividad térmica 25 W/(K'm)
Dureza Mohs 9.5-10
Aplicaciones

Muchas aplicaciones del TiB; se ven inhibidas por los factores econdmicos, en particular por los costes
de densificacion de un material con alto punto de fusion. Ademas, gracias a una capa de dioxido de
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titanio que se forma en la superficie de las particulas de polvo, es muy resistente a la sinterizacion. La
mezcla con alrededor de un 10% de nitruro de silicio facilita la sinterizacion.

La combinacion de alta dureza y resistencia moderada lo hacen atractivo para la armadura balistica.
Sin embargo, su densidad relativamente alta y dificultad en la formacion de algunos componentes
hacen que para este proposito sean mas convenientes algunos materiales ceramicos.

La inercia quimica, asi como una buena conductividad eléctrica le han llevado a su uso como catodos
en células de Hall-Heroult para la fundiciéon de aluminio primario. También encuentra usos como
crisoles para la manipulacion de metales fundidos y como barcos de evaporacion de metal.

Su dureza, resistencia y resistencia al desgaste hacen a este compuesto un candidato para su uso en
herramientas de corte.

5.3.2 Carburo de Titanio (TiC)

El carburo de titanio es un compuesto de titanio y carbono de formula TiC. Es un material ceramico,
en forma de polvos grises o de solido cristalino, negro, brillante, extremadamente duro, de 9 a 9.5 en
la escala de Mohs. Conduce la corriente eléctrica. Se utiliza en la fabricacion de herramientas de corte.

El carburo de titanio pertenece a los llamados compuestos intersticiales, esto le permite tener muy
buena conductividad eléctrica. A pesar de ser un material ceramico, tiene un coeficiente de
temperatura alto. La estructura del compuesto esta formada por atomos de carbono incrustados en la
reticula del titanio metalico. Posee una estructura cristalina ctibica similar a la del cloruro de sodio con
una considerable anchura de fase. La proporcion de los componentes a menudo no
es estequiométrica y oscila entre TiC, 0-TiCo3 0 TiCo 47, segun fabricante. Esta estequiométrica permite
que los espacios de los atomos no metalicos queden sin relleno. La ocupacioén completa es dificil, se
esta trabajando, aunque no esta del todo logrado el TiCogs.

El carburo de titanio se caracteriza por una alta dureza de hasta 4000 HV y funde a una temperatura
de 3140 ° C. Es, sin embargo, muy fragil. La resistencia a la flexion es de 240-400 MPa, la dureza
HV1a22-30 GPay el modulo elastico a 550 a 570 GPa. El compuesto es inerte, estable en aire hasta
800 ° Cy se oxida a una temperatura alrededor de 450 ° C. El carburo de titanio reacciona con el
nitrégeno para formar nitruro de titanio a aproximadamente 1000 ° C. El carburo de titanio es
practicamente insoluble en agua y en soluciones fuertemente alcalinas. Es insoluble en acido
clorhidrico y acido sulfurico, pero es soluble en acido nitrico y acido fluorhidrico.[6]

Aplicaciones:
Se utiliza como material de recubrimiento para plaquetas de corte, fresas, brocas, etc.

En la industria quimica es parte integral de la sinterizacion de la familia-material de Hierro-Titanio,
en general. El carburo de titanio aumenta la resistencia a alta temperatura, dureza y resistencia a la
oxidacion. La resistencia al desgaste, a la corrosion y a la oxidacion de materiales de base carburo de
tungsteno y cobalto, se pueden incrementar de un 6 a un 30% gracias al carburo de titanio, pero a costa
de aumentar la fragilidad y por tanto, reducir la resistencia a la fractura del material.

Las brocas de taladrado de acero de alta velocidad y sin adicién de tungsteno, se pueden reforzar
mediante la adicion de carburo de titanio, aumentando de este modo su velocidad de corte, exactitud
y mejor acabado de la superficie. También se utiliza para la obtencion de materiales utilizados en
herramientas de corte.

Este material, conocido como material cerdmico para alta tecnologia, se utiliza para la proteccion
térmica de las naves espaciales en la atmosfera de la Tierra.
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Especificaciones

Tabla 14: Propiedades del TiC

Formula estructural TiC

Color polvo gris

Densidad 4920 kg/m*; 4.92 g/cm®
Masa molar 59.88 g/mol

Punto de fusion 3140 °C (3413 K)
Punto de ebullicion 4820 °C (5093 K)
Dureza de Mohs 9-9.5

5.3.3 Nitruro de Titanio (TiN)

El nitruro de titanio (conocido también como Tinita) es un material ceramico extremadamente duro
(Dureza ~85 Rockwell C o dureza ~2500 Vickers o 24.5 GPa) usado frecuentemente como
recubrimiento sobre componentes de aleaciones de titanio, acero, carburos y aluminio para mejorar
las propiedades superficiales del sustrato.

El TiN tiene excelentes propiedades de refractividad infrarroja (IR), reflexion en un espectro similar
al oro elemental (Au).

Dependiendo del material del sustrato y el acabado superficial, el TiN tiene un rango de coeficiente
de friccién de 0.4 a 0.9 contra si mismo (sin lubricacion). La formacion tipica tiene una estructura
cristalina del tipo del NaCl en una proporcion estequiométrica aproximada de 1:1; De cualquier modo,
los compuestos de TiNx con rango x de 0.6 a 1.2 son termodindmicamente estables. El TiN oxidara a
600 °C (~1100 °F) en atmdsfera normal y tiene un punto de fusion de 2930 °C.[7]

Propiedades fisicas

e Dureza Vickers 18-21 GPa

e Moddulo de elasticidad 251 GPa

e Conductividad térmica 19.2 W/ (m - ° C)

e Coeficiente de expansion térmica 9,35 x 10 ¢ K™!
e Superconductor temperatura de transicion 5.6 K

Se oxida a 800 ° C en atmosfera estandar. Es quimicamente estable a temperatura ambiente y es
atacado por acidos concentrados calientes.

Posee una excelente reflectividad de infrarrojos (IR), lo que refleja un espectro similar al elemento
de oro (Au), que le da un color amarillento. Dependiendo del acabado superficial del material tendra
un coeficiente de friccion que van 0.4 a 0.9 (no lubricado). La formacion tipica tiene una estructura
cristalina de tipo NaCl con una estequiometria mas o menos de 1:1, sin embargo, los compuestos
TiNx con x variando de 0.6 hasta 1.2 son termodinamicamente estables. Una pelicula delgada de
nitruro de titanio se logrdé enfriar a temperaturas cercanas al cero absoluto, lo que produjo el
descubrimiento del primer superaislante conocido, donde la resistencia de repente aumentd en un
factor de 100 000.
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Especificaciones

Tabla 15: Propiedades del TiN

Mononitruro de titanio

Otros nombres Nitruro de titanio  (III)
Nitruro titanioso

Férmula molecular TiN

Apariencia color dorado

Densidad 5220 kg/m?; 5.22 g/em®

Masa molar 61.874 g/mol

Punto de fusion 2930 °C (276 K)

Estructura cristalina cubico, cF8

Solubilidad en agua insoluble

5.3.4 Aluminio (Al)

El aluminio es un elemento quimico, de simbolo Al y numero atémico 13. Se trata de un metal no
ferromagnético. Es el tercer elemento mas comtin encontrado en la corteza terrestre cuyos compuestos
de aluminio forman el 8 % de la corteza de la tierra y se encuentran presentes en la mayoria de las
rocas, de la vegetacion y de los animales. En estado natural se encuentra en
muchos silicatos (feldespatos, plagioclasas y micas). Este metal se extrae tnicamente del mineral
conocido con el nombre de bauxita, por transformacion primero en alimina mediante el proceso
Bayer y a continuacion en aluminio metalico mediante electrolisis. Este metal posee una combinacion
de propiedades que lo hacen muy util eningenieria de materiales, tales como su
baja densidad (2700 kg/m®) y su alta resistencia a la corrosion. Mediante aleaciones adecuadas se
puede aumentar sensiblemente su resistencia mecanica (hasta los 690 MPa). Es buen conductor de
la electricidad y del calor, se mecaniza con facilidad y es muy barato. Por todo ello es desde mediados
del siglo XX es el metal que mas se utiliza después del acero.

Fue aislado por primera vez en 1825 por el fisico danés H. C. Oersted. El principal inconveniente para
su obtencion reside en la elevada cantidad de energia eléctrica que requiere su produccion. Este
problema se compensa por su bajo coste de reciclado, su extendida vida util y la estabilidad de su
precio.

Propiedades fisicas

El aluminio es un elemento muy abundante en la naturaleza, solo aventajado por el oxigeno y el silicio.
Se trata de un metal ligero, con una densidad de 2700 kg/m?, y con un bajo punto de fusion (660 °C).
Su color es grisaceo y refleja bien la radiacion electromagnética del espectro visible y el térmico. Es
buen conductor eléctrico (entre 35 y 38 m/(Q mm?)) y térmico (80 a 230 W/(m-K)).

Propiedades mecanicas

Es un material blando (escala de Mohs: 2-3-4) y maleable. En estado puro tiene un limite de resistencia
en traccion de 160-200 N/mm? (160-200 MPa). Todo ello le hace adecuado para la fabricacion de
cables eléctricos y laminas delgadas, pero no como elemento estructural. Para mejorar estas
propiedades se alea con otros metales, lo que permite realizar sobre las operaciones de fundicion y
forja, asi como la extrusion del material. También de esta forma se utiliza como soldadura.

Propiedades quimicas

La capa de valencia del aluminio esta poblada por tres electrones, por lo que su estado normal de
oxidacion es III. Esto hace que reaccione con el oxigeno de la atmdsfera formando con rapidez una
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fina capa gris mate de alimina Al,Os, que recubre el material, aislandolo de posteriores corrosiones.
Esta capa puede disolverse con acido citrico. A pesar de ello es tan estable que se usa con frecuencia
para extraer otros metales de sus 6xidos. Por lo demas, el aluminio se disuelve en acidos y bases.
Reaccionan con facilidad con el 4cido clorhidrico y el hidroxido sédico.

Especificaciones

Tabla 16: Propiedades del aluminio

Nombre, simbolo, niimero
Serie quimica

Grupo, periodo, bloque
Masa atomica
Configuracion electrénica
Dureza Mohs

Estado ordinario
Densidad

Punto de fusion

Punto de ebullicion
Entalpia de vaporizacion
Entalpia de fusion
Presion de vapor
Volumen molar
Estructura cristalina
Conductividad eléctrica
Conductividad térmica
Modulo elastico

Aplicaciones

Aluminio, Al, 13
Metales del bloque p
13,3,p
26,9815386(8) u
[Ne]3s*3p!

2.75

Solido

2698.4 kg/m’

933.47 K (660 °C)
2792 K (2519 °C)
293.4 kJ/mol

10.79 kJ/mol

242 x10°Paa 577K
10.00x10° m*/mol
cubica centrada en las caras
37.7 x 10° (1/Qm)
237 W/(K-m)

70 GPa

Por sus propiedades eléctricas es un buen conductor, capaz de competir en coste y prestaciones con
el cobre tradicional. Dado que, a igual longitud y masa, el conductor de aluminio tiene un poco menos
de conductividad, resulta un componente util para utilidades donde el exceso de peso es importante.
Es el caso de la aeronautica y de los tendidos eléctricos donde el menor peso implica en un caso menos
gasto de combustible y mayor autonomia, y en el otro la posibilidad de separar las torres de alta

tension.
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5.3.5 Carburo de boro (B4C)

Es un material abrasivo con alto rendimiento con propiedades quimicas y fisicas similares a diamante,
asi como resistencia quimica y dureza. La alta dureza del carburo de boro le da el sobrenombre de
“diamante negro”. Su color es negro o gris.

El carburo de boro es un material ceramico extremadamente duro usado en tanques blindados,
chalecos antibalas, y numerosas aplicaciones industriales. Con una dureza de 9.3 en la escala de Mohs,
es uno de los materiales mas duros conocidos, detras del nitruro de boro cubico y del diamante.

Fue descubierto en el siglo 19 como un subproducto de reacciones que involucraban los metales de
boro, aunque su formula era desconocida. No fue hasta el 1930 que su formula fue hallada. Ahora se
produce industrialmente mediante una reduccion carbotermal del 6éxido de boro en horno de arco
eléctrico.[8]

Propiedades quimicas

e Grados disponibles en la industria general: B + C= 94% min. (B= 77% min. & C= 17% max.)
and B + C= 98% min. (B= 74% min. & C=24% max.)

e  (Grado estandar: B= 74% min., and C= 24% max., B+C= 98% min.
e Grado nuclear: B=76.5% min.

e  Grado de alta pureza: B=75-80%.

Propiedades fisicas:

e Tamafo de grano FEPA de F100 a F1500.

e También granulaciones desde grano grueso a particulas de tamafio de angstrom.

Especificaciones
Tabla 17: Propiedades del BsC

Peso molecular (g/mol) 55.25515
Color Negro o gris oscuro
Densidad teérica (g/cm®) 2.51
Punto de fusion (°C) 2450
Punto de ebullicion (°C) 3500
Solubilidad Nada
Conductividad Térmica (W/m.K) 28
Forma de las particulas Irregular, facetada y whiskers
Gravedad especifica 2.51
Calor especifico (cal/(mol °C)) 12.5
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Aplicaciones

Utilizado en el componente de modificacion de acero con alto contenido de boro, lapeado, acabado,
presion en caliente y sinterizado de piezas duras resistentes a la abrasion con peso ligero, refractores
metalurgicos con alta corrosion y resistencia a la oxigenacion, moderadores y barras de control de los
reactores de la tecnologia nuclear.

También utilizado en candados, enchapado de armas personal y vehiculos antibalas, boquillas de
rafaga de arena, boquillas de chorro de agua a alta presion.

5.3.6  Nitruro de Boro policristalino (cBN)

El nitruro de boro ctibico policristalino, cBN, es un material con excelente resistencia al calor que se
puede utilizar a velocidades de corte muy altas. Presenta también buena tenacidad y resistencia a los
cambios bruscos de temperatura.[9]

Especificaciones

Tabla 18: Propiedades del cBN

Densidad (g/cm’) 345
Dureza de Knoop (GPa) 45
Moédulo de compresibilidad (GPa) 400
Conductividad térmica (W/(m-K)) 740
Expansion térmica (107%/°C) 1.2
indice de refraccion 2.1

Aplicaciones

Las calidades CBN se utilizan ampliamente en torneado para el acabado de aceros templados, con una
dureza superior a 45 HRC. Por encima de 55 HRC, el CBN es el unico material de herramienta que
puede sustituir a los métodos tradicionales de rectificado. Los aceros mas blandos, por debajo de 45
HRC, contienen mayor cantidad de ferrita, que afecta negativamente a la resistencia al desgaste del
CBN.

El CBN también se puede utilizar para desbaste a alta velocidad de fundicion gris tanto en operaciones
de torneado como de fresado.

5.3.7 Diamante (Dia)

El diamante es la segunda forma mas estable de carbono, después del grafito; sin embargo, la tasa de
conversion de diamante a grafito es despreciable en condiciones ambientales. El diamante tiene
renombre especificamente como un material con caracteristicas fisicas superlativas, muchas de las
cuales derivan del fuerte enlace covalente entre sus atomos. En particular, el diamante tiene la mas
alta dureza y conductividad térmica de todos los materiales conocidos por el ser humano. Estas
propiedades determinan que la aplicacion industrial principal del diamante sea en herramientas de
corte y de pulido ademas de otras aplicaciones.

El diamante es uno de los minerales mas preciados del mundo por sus caracteristicas fisicas y opticas.
Debido a su estructura cristalina extremadamente rigida, puede ser contaminada por pocos tipos de
impurezas, como el boro y el nitrégeno. Combinado con su gran transparencia (correspondiente a una
amplia banda prohibida de 5.5 eV), esto resulta en la apariencia clara e incolora de la mayoria de
diamantes naturales. Pequefias cantidades de defectos o impurezas (aproximadamente una parte por
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millon) inducen un color de diamante azul (boro), amarillo (nitrogeno), marrén (defectos cristalinos),
verde, violeta, rosado, negro, naranja o rojo. El diamante también tiene una dispersion
refractiva relativamente alta, esto es, habilidad para dispersar luz de diferentes colores, lo que resulta
en su lustre caracteristico. Sus propiedades Opticas y mecanicas excelentes, combinadas con una
mercadotecnia eficiente, hacen que el diamante sea la gema mas popular.

La mayoria de diamantes naturales se forman en condiciones de presiony temperatura extremas,
existentes a profundidades de 140 km a 190 km en el manto terrestre. Los minerales que contienen
carbono proveen la fuente de carbono, y el crecimiento tiene lugar en periodos de 1 a 3.3 mil millones
de afios, lo que corresponde a, aproximadamente, el 25 % a 75 % de laedad de la Tierra. Los
diamantes son llevados cerca de la superficie de la Tierra a través de erupciones volcanicas profundas
por un magma, que se enfria en rocas igneas conocidas como kimberlitas y lamproitas. Los diamantes
también pueden ser producidos sintéticamente en un proceso de alta presion y alta temperatura que
simula aproximadamente las condiciones en el manto de la Tierra. Una alternativa, y técnica
completamente diferente, es la deposicion quimica de vapor. Algunos materiales distintos al diamante,
incluyendo a lazirconia clbicaycarburo de silicioson denominados frecuentemente
como simulantes de diamantes, semejando al diamante en apariencia y muchas propiedades. Se han
desarrollado técnicas gemologicas especiales para distinguir los diamantes sintéticos y los naturales,
y simulantes de diamantes.

Especificaciones
Tabla 19: Propiedades del Diamante
Categoria Minerales elementos (no metales)
Foérmula C
quimica
Tipicamente amarillo, marrén o gris a
incoloro. Menos frecuente azul, verde,
Color negro, blanco translucido, rosado, violeta,
anaranjado, pirpura y rojo (fancy
diamond).
Raya Incolora
Lustre Adamantino
. Transparente a subtransparente a
Transparencia ,
transhicido.
Sistema Isométrico-Hexoctaédrico (Sistema
cristalino cristalino cubico)
Fractura Concoidal
Dureza 10 (Material mas duro conocido)
Densidad 3.5-3.53 g/lem®
Indice de 2417524178
refraccion
Aplicaciones

El mercado para los diamantes de grado industrial opera de forma muy diferente de su contraparte
ornamental. Los diamantes industriales son valorados mayoritariamente por su dureza y conductividad
térmica, haciendo algunas de las caracteristicas gemologicas de los diamantes, tales como claridad y
color, irrelevantes para la mayoria de las aplicaciones. Esto ayuda a explicar por qué el 80% de los
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diamantes minados (igual a aproximadamente 100 millones de quilates, o 20000 kg anualmente), no
aptos para su uso como piedras preciosas, son destinadas al uso industrial. Ademas de los diamantes
minados, los diamantes sintéticos encontraron aplicaciones industriales casi inmediatamente tras su
invencion en la década de 1950; se producen anualmente otros 3 mil millones de quilates
(600 toneladas métricas) de diamantes sintéticos para uso industrial. Actualmente, aproximadamente
el 90% del material abrasivo de las lijas de diamante es de origen sintético.

El uso industrial dominante de los diamantes es el corte, perforacion, lijado y pulido. La mayoria de
los usos de diamantes en esta tecnologia no requiere de diamantes grandes; en efecto, la mayoria de
los diamantes que son de calidad de gema, excepto por su tamafio pequefio, pueden encontrar un uso
industrial. Los diamantes son insertados en la punta de taladros u hojas de sierras, o esparcidos en un
polvo para su uso en aplicaciones de lijado y pulido. Algunas aplicaciones especializadas incluyen el
uso en laboratorios como contenedor para experimentos de alta presion, rodamientos de alto
desempefio, y un uso limitado en ventanas especializada.

Con los avances continuos hechos en la produccion de diamantes sintéticos, las aplicaciones futuras
se estan volviendo factibles. Estd generando mucha excitacion el posible uso del diamante como
un semiconductor apto para construir microchips, o el uso del diamante como un disipador
en electronica, aunque antafio en esta rama de la tecnologia se emple6 ampliamente en la fabricacion
de agujas de las capsulas fonocaptoras de los tocadiscos.

El limite entre los diamantes de calidad de gema y los diamantes industriales esta definido pobremente,
y parcialmente depende de las condiciones de mercado (por ejemplo, si la demanda de diamantes
pulidos es alta, algunas piedras aptas seran pulidos en gemas pequefias o de baja calidad en vez de ser
vendidas para uso industrial). Dentro de la categoria de diamantes industriales, hay una subcategoria
que comprende las piedras de menor calidad, principalmente piedras opacas, que son conocidas
como bort o 'boart'.

5.3.8 Hexaboruro de silicio (SiBe)

El SiB¢ puro (un material que tiene propiedades termoeléctricas excelentes a mas de 700 °C junto a
otras caracteristicas interesantes) ha demostrado tener una pobre sinterabilidad con técnicas de
sinterizacion convencionales mientras que se ha conseguido una consolidacion completa mediante la
técnica SPS a una temperatura de 1600 ° C. Ademas, se descubri6 que elementos raros como el
lantano eran muy efectivos para evolucionar la microestructura de la fase de SiBs, reduciendo de este
modo la temperatura de sinterizacion y controlando el crecimiento de grano.

El SiB¢ ha provocado una gran atencion como material para aplicaciones termoeléctricas a altas
temperaturas, debido a sus propiedades favorables como su alto punto de fusion, estabilidad quimica
y alta conductividad eléctrica, baja conductividad térmica y alto coeficiente de Seebeck a altas
temperaturas.

Es muy similar al B4C en términos de microestructura y propiedades fisicas y mecanicas. La dureza
de Vickers es 22 GPa. Este material tiene una alta resistencia quimica y baja densidad y es también
conocido como un material resistente al impacto. Siendo temperatura de fusion es 1850 °C, es
relativamente baja comparada con el B4C.
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6 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El proceso experimental consta de dos partes principalmente, la primera es la medicion de la
granulometria mediante difraccion laser y, por otra parte, el estudio y analisis de la morfologia del
material particulado mediante el microscopio SEM.

Primeramente, se reciben las muestras de cada material provenientes de las distintas empresas
suministrados y se procede al analisis de la granulometria de cada una de ellas. Para ello se hace uso
del equipo Mastersizer 2000.

Una vez finalizado el experimento, el equipo proporciona unos resultados con los que trabajar.
Determina una relacion del tamatio de particula con el porcentaje de volumen que ese tamafio ocupaba
en el total de la muestra, lo que da la posibilidad de crear una grafica que sirve, entre otras funciones,
para determinar si el tamafio de la muestra coincide o no con lo acordado con la empresa. El equipo
también proporciona diferentes datos caracteristicos de la muestra que se analizaran en el apartado de
Resultados.

Terminada la parte de la granulometria, el siguiente paso seria el estudio de la morfologia. Para ello
se cuenta con el ya mencionado microscopio SEM. Un potente microscopio que permite ver al detalle
cada muestra de forma que, sin error alguno, proporciona una vista clara de la morfologia de la muestra
y con ello poder analizar las posibles soluciones que dicha muestra puede dar con vistas al objetivo
final del proyecto, que no es otro que la busqueda de nuevos materiales compuestos que tengan las
propiedades que el mercado demanda, es decir, materiales con una mayor rigidez y resistencia
especifica.

6.1 GRANULOMETRIA POR DIFRACCION LASER

La difraccion laser es una técnica de medicion de tamafio de particula ampliamente utilizada para
materiales que van desde cientos de nandometros hasta varios milimetros en tamafio.
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[lustracion 7: Método de difraccion laser
Las principales razones de su éxito son:
e Amplio rango dinamico: rango dinamico desde submicrométrico hasta milimétrico.
e Mediciones rapidas: los resultados se generan en menos de un minuto.

e Repetibilidad: en cada medicion se muestrea un gran ntimero de particulas.
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e Retroalimentacion instantdnea: monitoreo y control del proceso de dispersion de particulas.
e Alto rendimiento de muestras: cientos de mediciones por dia.
e No requiere calibracion: verificacion sencilla con materiales de referencia estandar.

e Técnica reconocida: cubierta por ISO13320 (2009).

Principios

La difraccion laser mide las distribuciones de tamaino de particula a partir de la variacion angular de
la intensidad de la luz dispersada cuando un rayo laser pasa a través de una muestra de particulas
dispersas. Las particulas grandes dispersan la luz en angulos pequefios en relacion con el rayo laser, y
las particulas pequefias dispersan la luz en dngulos grandes, como se ilustra a continuacion. Luego se
analizan los datos de la intensidad de dispersion angular para calcular el tamafio de las particulas
responsables de crear el patron de dispersion, utilizando la teoria Mie de la dispersion de luz. El tamafio

de particula se registra como un diametro de esfera equivalente al volumen.

Wide anqgle
detectors

Flow cell
Blue light source & Spacial fiker
- -
i § f'- B - Focal plane
- 1 ‘ t‘g‘_ ; detector
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Backscatter ‘o
detectors i detectors

Tlustracioén 8: Difraccion laser

6.1.1 Propiedades o6pticas

La difraccion laser utiliza la teoria Mie de la dispersion de la luz para calcular la distribucion de tamafio
de particula, suponiendo un modelo de esfera equivalente al volumen.

La teoria Mie requiere que se conozcan las propiedades opticas (indice de refraccion y componente
imaginario) de la muestra que se esta midiendo, junto con el indice de refraccion del dispersante. Por
lo general, las propiedades Opticas del dispersante son relativamente faciles de encontrar a partir de
los datos publicados, y muchos instrumentos modernos cuentan con bases de datos integradas que
incluyen dispersantes comunes. Para muestras en las que no se conocen las propiedades Opticas, el
usuario puede medirlas o calcularlas utilizando un enfoque iterativo basado en la bondad de ajuste
entre los datos modelados y los datos reales recolectados para la muestra.

Un enfoque simplificado consiste en usar la aproximacion Fraunhofer, que no requiere que se
conozcan las propiedades opticas de la muestra. Esto puede proporcionar resultados exactos para
particulas grandes. Sin embargo, debe utilizarse con precaucion cuando se trabaje con muestras que
puedan tener particulas de menos de 50 um, o cuando las particulas sean relativamente
transparentes.[ 10]

6.1.2 Aglomeraciones en la muestra

Este es uno de los problemas mas resefiables que puede aparecer a la hora de realizar la medicion. La
presencia de aglomeraciones en la muestra nos puede dar lugar a una medicion erroénea y, por tanto,
la grafica obtenida sera erronea con picos que no deberia aparecer. Para subsanar este error o para
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evitarlo, se hacen cuatro mediciones variando las condiciones. Si una vez realizadas las cuatro
mediciones siguen apareciendo aglomeraciones, se puede someter la muestra a ultrasonidos que hara
que dichas aglomeraciones desaparezcan.

1 10 100 1000

[lustracion 9: Ejemplo de medicion con aglomeraciones

Como se puede observar en la imagen, en la parte derecha de la grafica aparece un pico que
corresponde a aglomeraciones existentes en la muestra. En la grafica aparecen las cuatro mediciones
que se han realizado, concretamente corresponde a la muestra de Carburo de Boro F400. Por tanto, la
medicion correspondiente a las aglomeraciones no se tendra en cuenta.

6.1.3 Multiple Light Scattering (Niebla lluminada)

Es otro de los problemas que aparece o puede aparecer al realizar la medicion mediante este método.
Una particula que genera un patron de dispersion de luz determinado por su tamafio choca a su vez
con otra particula y ésta de nuevo genera otra dispersion adicional, abriéndose cada vez mas el angulo
de dispersion de luz de forma artificial y recibiendo sefiales de luz detectores que no tendrian que
recibirla, generando un tamafio de particula inferior al real. Esto viene provocado por una excesiva
densidad de material en el equipo.

Tlustracion 10: Fendmeno de Niebla iluminada

6.1.4 Mastersizer 2000

Analizador de tamafio de particulas modular con tecnologia de difraccion laser disefiado para la
medida de la distribucion de tamafio de particulas de muestras en dispersion liquida y seca.
Dispone de una gran variedad de unidades de dispersion que se adaptan a todo tipo de aplicaciones
tanto para medidas en via liquida en base acuosa como solvente, como para medidas en via seca de
particulas en forma de polvo, fragiles, robustas o abrasivas.
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e Rango de tamaio: 0.02 a 2000 micras, dependiendo de las propiedades del material.

e Principio de medida: Dispersion de luz "Mie".

e Sistemas de deteccion:

-Luz roja: dispersion frontal, lateral y en reflexion o "back scattering”.

-Luz azul: dispersion de gran angulo y en reflexion o "back scattering”.
e Fuentes de luz:

-Luz roja: Laser de Helio Neon.

-Luz azul: Fuente de luz de estado solido.

e Sistema de alineamiento Optico: Sistema de alineado rapido y automatico con reticula optica de
campo oscuro y autoalineacion del multidetector.

e Precision: + 1% sobre el D(0.5) (mediana) con las muestras estandares "Quality Audit Standard".

e Reproducibilidad instrumento a instrumento: Mejor del 1% de la RSD (Desviacion Estandar
Relativa) sobre el D(0.5) con las muestras estandares "Quality Audit Standard".

e Sistema de intercambio de las unidades de dispersion: Reconocimiento automatico de las unidades
de dispersion, con insercion de las células de medida en el banco optico con sistema de "cassette"
de incorporacion directa.

e Potencia: 240 V, 50 Hz, 60 VA.

e Dimensiones: Longitud: 1293 mm, profundidad: 255 mm, altura: 375 mm.

e Peso: 31 kg.

[lustracion 11: Equipo Mastersizer 2000

Equipo para analizar el tamafio de particulas mediante la técnica de difraccion de rayos laser puede
medir particulas en polvo en un rango de 0.02 a 2000 micras.

Dependiendo de la cantidad y de la naturaleza de la muestra se pueden usar distintas unidades de
dispersion siendo éstas:

e Via humeda Hydro 2000 con capacidad 800 ml de agua
e Via hiimeda Hydro 2000S con 100 ml de agua u otros liquidos
e Viaseca Scirocco 2000, utiliza aire seco como agente dispersante

El equipo cuenta con un Sofware (SOP) de control que permite crear un entorno de trabajo

personalizado donde se definen las variables de control (presion de aire en bar, % vibracion de la
bandeja, etc.) para cada tipo de ensayo.
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6.2 LA MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO SEM

6.2.1 Conceptoy usos

La microscopia electrénica de barrido o SEM se basa en el principio de la microscopia optica en la
que se sustituye el haz de luz por un haz de electrones. Con esto conseguimos hasta los 100 A,
resolucion muy superior a cualquier instrumento 6ptico. [11]

Su funcionamiento consiste en hacer incidir un barrido de haz de electrones sobre la muestra. La
muestra (salvo que ya sea conductora) esta generalmente recubierta con una capa muy fina de oro o
carbon, lo que le otorga propiedades conductoras. La técnica de preparacion de las muestras se
denomina “sputtering” o pulverizacion catodica.

Al alcanzar el haz la superficie de la muestra se generan principalmente las siguientes particulas:

e Electrones retrodispersados (e1).
e Electrones secundarios (e2).
¢ Radiacion electromagnética (rayos X) y otras particulas menos significativas.

Yy

Ilustracion 12: Microscopio optico SEM

El microscopio se encuentra internamente equipado con unos detectores que recogen la energia y la
transforman en las siguientes imagenes y datos:

o Detector de electrones secundarios: (SEI — Secundary Electron Image) con los que obtenemos las
imagenes de alta resolucion.

e Detector de electrones retrodispersados: (BEI — Backscattered Electron Image) Con menor
resolucion de imagen, pero mayor contraste para obtener la topografia de la superficie.

e Detector de energia dispersiva: (EDS — Energy Dispersive Spectrometer) detecta los rayos X
generados y permite realizar un andlisis espectrografico de la composicion de la muestra.

6.2.2 Morfologia

Una vez obtenidas las imagenes SEM, uno de los detalles a tener en cuenta es la morfologia, es decir,
la forma de las particulas de cada muestra del material. La morfologia puede ser principalmente de
cinco tipos: esférica, facetada, dendritica, irregular y de bastones. En el apartado de resultados se
explicaran en detalle los diferentes tipos.
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6.2.3 Composicion

Por otro lado, se encuentra la composicion. Como se ha explicado anteriormente, el detector de energia
dispersiva permite el analisis de la composicion de la muestra, y con ello una informaciéon mas
detallada del polvo con el que se esta tratando.

6.2.4 Aplicaciones practicas en materiales de construccion

Morteros y hormigones: Microestructura, fases cristalinas, impurezas, deteccion e identificacion
de sales, microfisuracion, etc.

Materiales metalicos: Fases cristalinas, texturas, composicion, tamafio de grano, patologias y
deterioro (corrosion, fatiga, defectos, fragilizacion, etc.)

Analisis de fracturas en distintos materiales.

Determinacion de espesores.

Productos ceramicos: Microestructura, evaluacion de la temperatura de coccion, fases cristalinas,
impurezas, deteccion e identificacion de sales y esflorescencias, etc.

Geologia: Cristalografia, composicion mineraldgica, petrologia, estudio de composicion de
arcillas, etc.

Patrimonio, Conservacion y Rehabilitacion: Analisis de materiales pétreos, morteros y pinturas,
grado y origen de alteracion, estado, caracterizacion del sistema poroso, biodeterioro, efecto de
los tratamientos de limpieza y consolidacion, andlisis de sales y costras, analisis de pigmentos.
Las aplicaciones son multiples y muy ttiles donde otros analisis y ensayos comunes en los
laboratorios tradicionales de construccion no pueden llegar. Otra de las ventajas de la microscopia
SEM es la escasa porcion de muestra que se necesita para el analisis, lo que lo convierte
practicamente en un ensayo no destructivo.

38



7 RESULTADOS

Antes de comenzar con el estudio de cada muestra, se presentan los diferentes datos que se van a tener
en cuenta, tanto en el analisis de la granulometria por el método de difraccion laser como en el apartado
de microscopia SEM.

Hablando de la granulometria, se realizaran cuatro experimentos para cada muestra para obtener
resultados que luego se puedan contrastar, evitando asi posibles aglomeraciones que puedan
presentarse en las muestras. El primer experimento se hara sin vibracion ultrasonido en la muestra, y
los otros tres se realizan con vibraciones ultrasonidos diferenciandose uno de los demas en el tiempo
en que la muestra esta vibrando, yendo de menos a mas tiempo en cada uno de ellos. El criterio de
seleccion de una u otra medicion sera siempre evitando picos que supongan aglomeraciones.

Primero se mostrara la distribucion de tamafio particula en una grafica que relaciona el tamano de
particula con el porcentaje en volumen de particulas que tienen ese tamafio, que normalmente da lugar
a una campana de Gauss, lo que dira si el tamafio de particula de la muestra corresponde a lo que el
fabricante habia dicho y también da informacion sobre aglomeraciones. Por otra parte, el equipo
proporciona también algunos datos caracteristicos de la muestra que se definen como :

e Specific Surface Area (m%/g): Area de superficie especifica. Es el area de superficie total de
un material por unidad de masa.

e Media
Hay multiples definiciones para la media debido a que ésta esta asociada con la base de un
calculo de distribuciones, ya sea de nimeros, superficie, volumen, etc. Los resultados de la
difraccion laser estan dados en base al volumen, por tanto, la media en volumen puede ser
utilizada para definir el punto central, aunque para ello se utiliza mas la mediana en esta
técnica. Las ecuaciones que definen el volumen medio se muestran abajo. La mejor manera
de ver este calculo es pensar en una tabla que muestra los limites maximos y minimos de n
canales de tamafio acompafiado del porcentaje que contiene ese canal. El valor D; de cada
canal es la media geométrica, la raiz cuadrada de los maximos por los minimos. Para el
numerador, el didmetro geométrico estard elevado a 3 y a 4, respectivamente, multiplicado
por el porcentaje que contiene ese canal, y se sumard para todos los canales. Para el
denominador, el didmetro geométrico en cambio estara elevado a 2 y a 3, respectivamente,
multiplicado también por el porcentaje en cada canal, obviamente sumado para todos los
canales.

o D[3,2] (um): Didmetro de superficie medio, también llamada media de Sauter,
calculado como:

. _ Zing Divi .

bI3.2] LD
o D[4,3] (um): Didmetro de volumen medio, también llamada media de DeBroukere,
calculado como:
n D[4 3] — E?:OD?VL'.
T YDy

Estos didmetros son analogos a momentos de inercia. Una de las ventajas de este calculo es que no
necesita del conocimiento del nimero de particulas. [12]
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Se tienen por otro lado los denominados tres valores del eje x:

e D(0.1) (um): Definido como el espacio donde se sitiia el 10% de la distribucion de nuestra

muestra.
e D(0.5) (um): Definido como el lugar donde se situa la mitad de la distribucion de nuestra
muestra.
e D(0.9) (um): Definido como el espacio donde se sitiia el 90% de la distribucion de nuestra
muestra.
f
D(0.5)
I
i
i
i
0
10% 50% ! 90%
below below I below
this size this size this size
i

Ilustracion 13: Didmetros caracteristicos (Eje x)

Con respecto a la microscopia SEM se analizaran las siguientes caracteristicas:

e Tamafio: En las imdgenes que salen del microscopio se puede comprobar que el tamafio de la
particula es el deseado o el que el analizador de particulas ha proporcionado.

e Aglomeraciones: Detectar si existen aglomeraciones en la muestra mediante la granulometria
y comprobandolo luego en las iméagenes.

e Morfologia: Este sera el apartado mas significativo puesto que en las imagenes se observa
claramente qué tipo de morfologia presentan los polvos de partida. Los tipos de morfologia
que podemos encontrar seran los siguientes:

o Esférica: Como su propio nombre indica, la morfologia esférica corresponde a
particulas con forma aproximada de esfera.

>~

11/6/2017  HV det  mode | WD mag® |[HFW  curr ———50 um———
12:01:17 PM 4.00 kv | ETD SE 11.2 mm 500 x | 254 um 0.40 nA Teneo

Ilustracion 14: Morfologia esférica (Polvo de Titanio a 500x Aumentos)
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o Facetada: En este tipo de morfologia se caracteriza por la presencia de caras en las
particulas, las cuales seran una especie de poliedro formado un niimero aleatorio de
caras.

L Al SRRy /|
/20! HV det | mode WD mag ® |HFW  curr  —L U | L S——

11:07:.04 AM 2.00 kv ETD SE 11.2 mm | 1000 x | 127 pm 0.40 nA Teneo

[lustracion 15: Morfologia Facetada (Polvo de Diamante a 1000x Aumentos)

o Irregular: Este tipo de morfologia se caracteriza por no presentar ningiin tipo de
patron comun entre las particulas de la muestra. La forma de cada particula sera
aleatoria.

[lustracion 16: Morfologia irregular (Polvo de Aluminio a 500x Aumentos)
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o Dendritica: Esta morfologia estd caracterizada por particulas que presentan
ramificaciones que se asemejan a la forma de un arbol.

1

[lustracion 17: Morfologia dendritica (Polvo de Cobre a 2000x Aumentos)

o Bastones: Se aprecian claramente los bastones en este tipo de morfologia.

L 4 e

Ilustracion 18: Morfologia de bastones (Polvo de CF a 2000x Aumentos)
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7.1 TITANIO (AP&C)

711 Fabricante-Empresa

La empresa suministradora es AP&C, empresa fabricante lider en polvos para la fabricacion aditiva
usando su propio proceso de Atomizacion Avanzada de Plasma. AP&C ha crecido de 53 empleados
a 180 en 18 meses, debido a la apertura de una segunda fabrica, que triplicara la superficie y tendra la
posibilidad de incrementar la capacidad de 500 toneladas al afio a 1250 toneladas.[13]

e  Produce polvos metalicos de distribucion fina desde titanio y otras aleaciones reactivas o de alto
punto de fusion tales como superaleaciones de niquel y niobio.

e Sus productos son disefiados especialmente mediante fabricacion aditiva y otras técnicas de
metalurgia de polvos (MIM, Coatings, HIP).

e Polvos APA son de una pureza alta (fusion libre de ceramicos con poco contenido de oxigeno), y
son altamente esféricos con contenido minimo de satélites.

e  Estos polvos tienen una fluidez excepcional.

e Laempresa utiliza una Tecnologia de Atomizacion de Plasma Avanzada y tienen unos estandares
de mucha calidad que les otorga un total seguimiento de sus productos.

e Sirven para industrias que vende en mas de 20 paises.

Advanced Plasma Atomization Technology: Proceso APA™ produce polvos esféricos de calidad
premium de materiales reactivos y con altos puntos de fusion tales como titanio, niquel, zirconio,
molibdeno, niobio, tantalo, tungsteno y sus aleaciones.

Para este caso, nuestra muestra de Ti debe presentar un tamaio de particula que va de 75 um a 180
um.

7.1.2 Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la primera medicion puesto que las cuatro mediciones realizadas
eran muy similares y ninguna presentaba aglomeraciones. Una vez estudiada la granulometria, se
analizan los datos y con ellos se elabora la grafica que relaciona el tamafio de particula con el
porcentaje en volumen:
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Ilustracion 19: Grafica Volumen-Tamafio particula Titanio
El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:
Tabla 20: Datos caracteristicos del polvo de Titanio (AP&C)

Specific

D(0.1) D(0.5) D(0.9) Surface Area

D[3,2] D[4,3]

76.330 um 109.050 pm 156415 um  0.0571 m?/g 105.103 pm 113.448 pm
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Comparando los resultados con lo acordado con el fabricante, se puede afirmar que el tamafio de
particula de la muestra es correcto, puesto se le pidié un tamafio de particula entre 75 pmy 180 um y
comparandolo, por ejemplo, con el D(0.5), 109 um, el valor esta dentro del rango.

El rango de tamafio acordado es amplio, de ahi la relativa dispersion de nuestra distribucion de tamafio
de particula. Pero se puede afirmar que la inmensa mayoria de las particulas se encuentran en el
intervalo acordado solo con observar los D(0.1) y D(0.9), 76 y 156 um, respectivamente.

Atendiendo a los diametros de volumen y superficie medios, D[3,2] y D[4,3], su valor es muy cercano,
con una diferencia de 10 pm en un intervalo de 100 pm, lo que indica una homogeneidad alta en el
tamatfio de las particulas. También estos valores dan una idea sobre la esfericidad de las particulas, el
hecho de que ambos valores sean proximos hace intuir que la particula tendra forma esférica.

7.1.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

11/6/2017 HV det | mode WD mag® HFW  curr | —1' L] 10—

11:58:49 AM 4.00 kv ETD | SE 11.2 mm 200 x 635 pym 0.40 nA Teneo

Tlustracion 20: Polvo de Titanio 200x aumentos

500x Aumentos

' | 2 .
11/6/2017 HV det mode | WD mag® | HFW curr |750;1m4{

12:01:17 PM 4.00 kv ETD SE 11.2 mm 500 x | 254 ym 0.40 nA Teneo

Tlustracién 21: Polvo de Titanio 500x aumentos
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1000x Aumentos

J 4 e —
11/6/2017 HV det mode WD mag R HFW curr  — L —

12:04:00 PM 4.00 kv ETD SE 11.1mm 1000x 127 pm  0.40 nA Teneo

Tlustracion 22: Polvo de Titanio 1000x aumentos

Otras imagenes

Tlustracién 23: Polvo de Titanio

Observando las imagenes, se nota claramente que no existe casi aglomeraciones, lo que es bastante
positivo. Esto se ha intuido ya en el estudio de la granulometria, donde el tamafio no superaba el
acordado.

En relacion con el tamafio y comparando la escala que aparece en la parte inferior derecha de las
imagenes, la granulometria y el microscopio SEM otorgan los mismos resultandos. Observando las
imagenes de 200x y 500x aumentos, donde la escala es 200 y 50 um, respectivamente, se puede
afirmar que la mayoria de las particulas se encuentra en un rango aproximado de tamanos entre 80 y
180 um. Este dato coincide nuevamente con el pedido que se le hizo a la empresa que nos suministra
el material.

Hablando de la morfologia, este material es un claro ejemplo de morfologia es esférica. Se perciben
la presencia de pequefias particulas, aunque algunas tienen un tamafio considerable, pegadas a las
particulas de mayor tamafio. Dichas particulas reciben el nombre de satélites.
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7.2 TI6AL4V (AP&C)

7.21 Fabricante-Empresa

La descripcion de esta empresa se puede encontrar en el apartado dedicado al Titanio (AP&C) que se
ha mencionado con anterioridad.

Con respecto a nuestra muestra, el tamafio de particula suministrada, segiin el proveedor, debe ir de
20 pm a 45 pm.

7.2.2 Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la primera medicion puesto que no presentaba ninguna anomalia
en la grafica que indicase presencia de aglomeraciones ni problemas graves de niebla iluminada. Una
vez estudiada la granulometria, se analizan los datos y con ellos se elabora la grafica que relaciona el
tamaifio de particula con el porcentaje en volumen:

[
O O N

Volumen (%)

8
7
6
5
4
3
2
1
0]

10 100
Tamaiio de particula (um)

[lustracion 24: Grafica Volumen-Tamafio particula Tit64 (AP&C)

El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:

Tabla 21: Datos caracteristicos del polvo de Ti64 (AP&C)

Specific
Surface Area

15792 um  33352um  59.126um  0232mYg  25.848um  35.631 pum

D(0.1) D(0.5) D(0.9) D[3,2] D[4,3]

Comparando los resultados con lo acordado con el fabricante, se puede afirmar que el tamafio de
particula de la muestra es aceptable, puesto se le pidié un tamaio de particula entre 20 um y 45 um'y
comparandolo, por ejemplo, con el D(0.5), 33.352 um, el valor esta dentro del rango.

Debido al rango de tamafio de particula acordado, el pico de la campana de Gauss no es muy
pronunciado, siguiendo la mayor parte de las particulas dentro del rango, hecho que se puede
corroborar con los D(0.1) y D(0.9), 15 pm y 59 pm, respectivamente, es decir, alrededor de un 25%
se encuentra fuera del rango, valor que hemos obtenido de forma aproximada sabiendo que el rango
D(0.1)-D(0.9) corresponde al intervalo de tamafio en el que se encuentra el 80% de las particulas.

Hablando de los diametros D[3,2] y el D[4,3], la muestra se puede considerar homogénea, cuyos
tamafios de particulas no varian mucho entre ellos. El hecho de que sean valores relativamente
proximos, 25 y 35 um, indica la esfericidad de las particulas, intuyendo que éstas seran de forma
esférica.
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El tamafio de particula se considerara ligeramente disperso, el hecho de que la campana de Gauss se
extienda de 10 a 100 um y la diferencia de 10 pm entre los didmetros de volumen y superficie medio
asi lo indica. Se puede apreciar una ligera anomalia en la rama izquierda de la campana de Gauss, este
fendmeno puede deberse a la existencia de niebla iluminada, la cual da lugar a tamafios mas pequefios,
de ahi la forma que presenta.

7.2.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

det mode WD mag® HFW curr
1:10:03 PM 8.00 kV ETD SE 9.1 mm 200 x | 635 um  0.40 nA Teneo

Tlustracion 25: Polvo de Ti64(AP&C) 200x aumentos

500x Aumentos

% 10/30/2017 HV det mode WD mag®  HFW curr
1:16:12 PM  8.00 kV_ETD SE 9.0 mm 500 x | 254 um | 0.40 nA

Tlustracion 26: Polvo de Ti64(AP&C) 500x aumentos
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1000x Aumentos

- v
&, 10/30/2017 HV det | mode WD mag ® HFW  curr [ (] 1 e —

1:08:54 PM 8.00kV ETD SE 9.1mm 1000x 127 pm 0.40 nA Teneo

[lustracion 27: Polvo de Ti64(AP&C) 1000x aumentos

2000x Aumentos

3 : : ool i
10/30/2017 | HV det mode WD mag ® HFW  |curr  — 1 e—

5 12:11:12PM 8.00kv T1 A+B 9.0mm 2000x 63.5um 0.40 nA Teneo

[lustracion 28: Polvo de Ti64(AP&C) 2000x aumentos

Observando las imagenes, se nota claramente que no existe casi aglomeraciones, lo que, ademas de
ser positivo, corrobora el andlisis de la granulometria, donde el tamafio de particula era bastante
aceptable con relacion a la demanda, con ligero desvio.

En relacion con el tamafio, volviendo a comparar la escala, la granulometria y el microscopio SEM
otorgan los mismos resultandos, estando la mayoria de las particulas en el rango de tamafos entre 20
y 45 um, aproximadamente. Este dato coincide nuevamente con el pedido que se le hizo a la empresa
que suministra el material y se puede comprobar en la imagen correspondiente a 1000x aumentos
donde pocas particulas superan la escala de 40 um.

Hablando de la morfologia, este material entra dentro de materiales con morfologia esférica. Es
especialmente notable la existencia de satélites en la muestra.
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7.3 TIGAL4V (TLS)

7.3.1 Fabricante-Empresa

La empresa suministradora es TLS, fundada en 1994 en Bitterfeld, Alemania, trabaja especialmente
en el campo de los metales reactivos y de altos puntos de fusion y aleaciones. Por medio de la
atomizacion con gas inerte, los polvos que elaboran contienen particulas forma esférica, que los
distingue por su excelente fluidez. Esta es la razon por la que son utilizados en tecnologia de superficie,
especialmente en pulverizado laser y pulverizado de plasma. [14]

La excelente fluidez y la oportunidad de una produccion econdémica de polvos de “-45 um” allana
el camino de los polvos de titanio en la técnica de moldeo por inyeccion de metales (MIM process).
Los polvos con particulas de tamafio superior a 250 um se utilizan principalmente para prensado
isoestatico en caliente o sinterizado.

Especialidad:

Polvos reactivos: Titanio, Zirconio.

Polvos de alta pureza: Niquel 99,99.

Polvos de altos puntos de fusion: Niobio, Vanadio.
Polvos intermetalicos: TiAl, NiTi.

Polvos de Titanio (Calidades estandar):

e Titanio Grado 1 ASTM
e Titanio Grado 2 ASTM
e Titanio Grado 5 ASTM (TI 6 AL 4V3)

Si nos centramos en nuestra muestra de TI6AI4V, el tamafio de particula, segun nuestro proveedor, va
desde particulas de 75 um a otras de 150 pm.

7.3.2 Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la primera medicion, como ya se ha dicho, siempre evitando las
aglomeraciones en los resultados. Una vez estudiada la granulometria, se analizan los datos y con ellos
se elabora la grafica que relaciona el tamafio de particula con el porcentaje en volumen:
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[ustracion 29: Grafica Volumen-Tamafio particula Ti64 (TLS)
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El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:

Tabla 22: Datos caracteristicos del Ti64 (TLS)

Specific

D(0.1) D(0.5) D(0.9) Surface Area

D[3,2] D[4,3]

86.930 um 119.289 pm 163.743 um  0.0518 m?/g 115.758 pm 122.950 pm

Para esta muestra de Ti64, el tamafio de particula debe situarse en el rango de 75-150 pum, hecho que
se refleja claramente en la campana de Gauss y se corrobora en los datos caracteristicos, como se
puede ver en el D(0.5), 119 um, un dato que da una idea de que nuestra muestra cumple los requisitos.

La campana de Gauss es relativamente estrecha, estando la mayor parte de las particulas dentro del
rango, hecho que se puede corroborar con los D(0.1) y D(0.9), 86 um y 163 um, respectivamente, es
decir, solo un 10 % de las particulas se encontrarian fuera de estos valores.

La simetria que presenta la campana de Gauss indica que no ha existido niebla iluminada durante la
medicion y también la ausencia de aglomeraciones.

El tamafio de particula también se puede considerar casi homogéneo o al menos dentro del rango
aceptable, estando ambos diametros de volumen y superficie medios dentro del rango y no siendo la
diferencia entre ambos resefiable, 10 um en comparaciéon con un rango de 75 pum. Se intuye que,
debido a estos datos, la morfologia podria ser esférica.

7.3.3  Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

"
S
% 10/30/2017 HV det mode WD mag® HFW curr  —1 L1 S——

1:00:29 PM 8.00 kV_ETD SE 9.0 mm 200 x 635 um  0.40 nA Teneo

Y.
.
5

a5

[lustracion 30: Polvo de Ti64(TLS) 200x aumentos
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500x Aumentos

o i
10/30/2017 HV det mode WD mag® | HFW curr
1:03:10 PM  8.00kV ETD SE 9.0 mm 500 x | 254 um  0.40 nA

[lustracion 31: Polvo de Ti64(TLS) 500x aumentos

1000x Aumentos

10/30/2017  HV det 'mode WD mag ® HFW  curr —40um——

5 1:03:41 PM 8.00 kV_ETD SE 9.0 mm 1000x 127 ym 0.40 nA Teneo

[lustracion 32: Polvo de Ti64(TLS) 1000x aumentos
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Otras imagenes

[lustracion 33: Polvo de Ti64(TLS)

Observando las imagenes, se nota claramente que no existe casi aglomeraciones, lo que es bastante
positivo. Esto lo hemos intuido ya en el estudio de la granulometria.

En relacion con el tamafio, volviendo a comparar la escala, la granulometria y el microscopio SEM
otorgan los mismos resultandos, estando la mayoria de las particulas en el rango de tamafos entre 70
y 130 um, siempre aproximadamente. Este dato coincide nuevamente con el pedido que se le hizo a
la empresa que suministra el material.

Hablando de la morfologia, este material es un claro ejemplo de morfologia esférica. Se observa la
presencia nuevamente de satélites de tamafios considerables pegados a las particulas.
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7.4 TITANIO + ALUMINIO (TI+AL)

741 Fabricante-Empresa

Este material viene dado por la muestra de titanio de la empresa TLS y la muestra de aluminio de la
empresa NMD, ambos mencionados en sus respectivos apartados.

7.4.2 Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la cuarta medicion, evitando los picos de aglomeraciones. Esta vez,
puesto que son dos materiales diferentes, cabe esperar la existencia de dos picos en la grafica. Una vez
estudiada la granulometria, se analizan los datos y con ellos se elabora la grafica que relaciona el
tamafio de particula con el porcentaje en volumen:
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[lustracion 34: Grafica Volumen-Tamarfio particula Ti+Al

El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:

Tabla 23: Datos caracteristicos del polvo de Ti+Al

Specific

D(0.1) D(0.5) D(0.9) Surface Area

D[3,2] D[4,3]

6.839 pm 16.162ym  131.183 um  0.42 m¥g 14286 um 44290 um

Esta muestra corresponde a dos materiales, Aluminio y Titanio, que se detallan en el apartado 7.1 y
7.10, respectivamente. Esta es la razon de que la distribucion de tamatiio de particula tenga dos picos,
el menor para el Aluminio y el mayor para el Titanio. Los datos caracteristicos de la muestra en este
caso no dan mucha informacion, saliendo de la diferencia de tamafio de particula entre ambos
materiales.
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7.4.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

D3,
> Sl A .
/ det mode | WD mag® HFW curr
12:44:05 PM 8.00 kv ETD SE 9.2 mm 200 x 635 pm 0.40 nA

Tlustracion 35: Polvo de Ti+Al 200x aumentos

500x Aumentos

I
10/30/2017 HV det  mode WD mag® HFW curr
12:35:55 PM 8.00 kv ETD SE 9.1 mm 500 x 254 ym 0.40 nA

Ilustracién 36: Polvo de Ti+Al 500x aumentos
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1000x Aumentos

s 3
W & j 1)
10/30/2017 HV det K mode WD mag ® | HFW curr
12:34:56 PM 8.00 kv ETD SE 9.1 mm 1000 x 127 um 0.40 nA Teneo

Tlustracion 37: Polvo de Ti+Al 1000x aumentos

2000x Aumentos

det mode | WD mag ® | HFW curr  —1 11| —

PM 8.00 kV | ETD SE 9.1 mm |2 000 x 63.5 um 0.40 nA Teneo

Tlustracion 38: Polvo de Ti+Al 2000x aumentos

Cabe mencionar en este apartado que, como podemos ver en la primera imagen correspondiente a
200x aumentos, el Titanio tiene una morfologia esférica y el Aluminio morfologia planar, con caras
en las particulas, pero sin llegar a ser facetada. También es claro la diferencia de tamafio entre ambos
materiales, hecho que se corrobora con el andlisis por difraccion laser.
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7.5 INTERMETALICO TIAL (TLS)

7.5.1 Fabricante-Empresa

La descripcion de la empresa proveedora se puede encontrar en el TI6AI4V (TLS) ya mencionado
anteriormente.

En este caso, nuestro material es el intermetalico TiAl, cuyo tamafio de particula, siempre segtn el
proveedor, debe ir de 50 pm a de 150 um.

7.5.2 Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la primera medicion, con el mismo criterio usado anteriormente.
Una vez estudiada la granulometria, se analizan los datos y con ellos se elabora la grafica que relaciona
el tamafio de particula con el porcentaje en volumen:
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[lustracion 39: Grafica Volumen-Tamafio particula Intermetalico TiAl

El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:

Tabla 24: Datos caracteristicos del polvo del intermetalico TiAl

Specific

D(0.1) D(0.5) D(0.9) Surface Area

D[3,2] D[4,3]

53.765um  74.651um  104388um = 0.083m¥g = 72304pm 77172 pum

Comparando los resultados con lo acordado con el fabricante, se puede afirmar que el tamafio de
particula de la muestra es correcto, puesto se le pidié un tamafio de particula entre 50 um y 150 um y
comparandolo, por ejemplo, con el D(0.5), 74 pum, el valor esta dentro del rango.

Debido al rango de tamafio de particula acordado, el pico de la campana de Gauss no es muy
pronunciado, pero la campana de Gauss se encuentra en su totalidad o casi en su totalidad dentro del
rango, de hecho, se puede corroborar con los D(0.1) y D(0.9), 53 um y 104 pum, respectivamente, es
decir, menos del 10 % de las particulas se encuentran fuera del intervalo.

El tamafio de particula también se puede considerar, mas que homogéneo, dentro del intervalo
marcado, siendo este relativamente amplio, por tanto, se puede intuir la existencia de particulas con
diferencia de tamafio notable.

Atendiendo a los diametros D[4,3] y D[3,2], se puede intuir que las particulas presentaran morfologia
esférica debido al hecho de que dichos valores son muy proximos.

56



7.5.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

10/30/2017  HV det  mode | WD mag® HFW  curr  —_ U T E—

5 12:49:48 PM 8.00 kv ETD SE 9.0 mm 200 x 635 pm_0.40 nA Teneo

Tlustracion 40: Polvo de Intermetalico TiAl 200x aumentos

500x Aumentos

10/30/2017 HV det  mode WD mag® HFW curr
12:52:37 PM 8.00 kv ETD SE 9.1 mm 500 x 254 ym 0.40 nA

Tlustracién 41: Polvo de Intermetalico TiAl 500x aumentos
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1000x Aumentos

>

e
10/30/2017 HV det  mode WD mag R | HFW curr  — V11—

12:56:16 PM 8.00 kv ETD SE 9.1 mm 1000 x 127 um 0.40 nA Teneo

Tlustracion 42: Polvo de Intermetalico TiAl 1000x aumentos

Otras Imagenes

Tlustracion 43: Polvo de Intermetalico TiAl

Observando las imagenes, se nota claramente que no existe casi aglomeraciones, lo que es bastante
positivo. Esto se podria intuir ya en el estudio de la granulometria, puesto que la campana de Gauss
no se desvia a la derecha del valor maximo aceptable.

En relacion con el tamafio, volviendo a comparar la escala, la granulometria y el microscopio SEM
otorgan los mismos resultandos, estando la mayoria de las particulas en el rango de tamafios entre 50
y 150 pm. El valor minimo de tamafio se puede comprobar en la imagen a 500x aumentos, donde la
escala es 50 um y no se divisan particulas por debajo de dicho tamafio. Si se observa la imagen a 200x
aumentos, se concreta exactamente lo contrario, siendo la escala 200 pm y no observando particulas
que, aproximadamente, superen las 150 pm de tamafio.

Hablando de la morfologia, este material es un claro ejemplo de morfologia esférica. Se observa
claramente la forma esférica de cada particula. Como dato resefiable, se puede hablar de existencia de
satélites pegados a las particulas, que, como ya hemos explicado con anterioridad, son pequefias
particulas del mismo material que se quedan pegadas a la particula de mayor tamafio.
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7.6 TITANIO+SILICIO (TI+SI)

7.6.1  Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la primera medicion siguiendo el criterio explicado con
anterioridad. Una vez estudiada la granulometria, se analizan los datos y con ellos se elabora la grafica
que relaciona el tamafio de particula con el porcentaje en volumen:
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Ilustracion 44: Grafica Volumen-Tamarfio particula Ti+Si

El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:

Tabla 25: Datos caracteristicos del Ti+Si1

Specific

D(0.1) D(0.5) D(0.9) Surface Area

D[3,2] D[4,3]

3.789 um 31.459 ym 86.894 um 0.0141 m*/g 8.396 um 38.986 um

De este material no se aporta informacion del fabricante puesto que se analizaran los datos aportados
por el equipo Mastersizer. Se observa en la campana de Gauss dos picos, esto puede indicar la
presencia de aglomeraciones en la muestra o bien que la muestra no sea un compuesto TiSi sino la
unién de ambos materiales por separado. El tamafio medio de las particulas, segiin indica el D(0.5) es
de 31 pum, pero no es un dato excesivamente relevante debido a la que la distribucion es muy dispersa,
extendiéndose la campana de Gauss a tamafos comprendido entre, aproximadamente, 5 y 110 um.

Analizando los valores del D(0.1) y D(0.9), se corrobora que los tamatfios de particulas varian mucho,
siendo 3 y 86 um los valores respectivos de dichos diametros. Esto provocara que no sea una muestra
homogénea en el sentido del tamatfio de particula.

59



7.6.2 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

3

/2017 HV det | mode WD mag"“HFW curr
10:54:46 AM 7.00 kv _ETD | SE 11.3 mm 200 x 635 um 50 pA

[lustracion 45: Polvo de Ti+Si 200x aumentos

500x Aumentos

det

5.00kV ETD SE 164 mm 500 x 254 um 0.40 nA 13 . 500 x 254 pm 0.

[lustracion 46: Polvo de Ti+Si 500x aumentos
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1000x Aumentos

)

mag ® HFW  curr
mm _1000x 127 ym 0.40 nA

det | mode | WD mag ® HFW  curr
8 AM 5.00 kv ETD SE 9.0mm 1000x 127 pm 0.40 nA

Tlustracion 47: Polvo de Ti+Si 1000x aumentos

2000x Aumentos

o WD mag ® HP T g u
5.00 kv ETD SE 164 mm 2000 x 63.5um 0.40nA 13 2 AM 5.00kV _ETD SE__ 9.0mm 2000 x 63.5 ym 0.40 nA

Ilustracion 48: Polvo de Ti+Si 2000x aumentos
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4000x Aumentos

*-3

_ X e N ‘ e 4
HV det | mode | WD mag ® HFW curr  — L ——

6 AM 5.00 kv | ETD | SE 16.4mm 4000 x 31.8 yum 0.40 nA Teneo

Tlustracion 49: Polvo de Ti+Si 4000x aumentos

En este caso, observando las imagenes, se observa que los dos picos corresponden uno a tamafio del
Titanio y otro al tamafio del Silicio. Se diferencia claramente un material del otro, siendo mayor el
tamafio del titanio y menos el del silicio. Por tanto, la suposicion que se hizo en el estudio de la
granulometria, de la posible existencia de aglomeraciones, es erronea y por tanto se puede afirmar que
la muestra es la uniéon de ambos materiales por separado.

El tamafio de particula cuantitativo coincide con el estudio hecho anteriormente. Analizando la imagen
a4000x aumentos, se observa que el silicio tiene un tamafio aproximado de 10 um, dato semejante al
obtenido en el primer experimento. Observando el tamafio del titanio, se ve que las particulas tienen
un tamafo aproximado de 50 um, comparandolo con los datos de la granulometria, se puede intuir la
que la diferencia entre ambos es debido a la posible aglomeracion de ambos materiales unidos.

La morfologia del silicio es irregular, las imagenes asi lo corroboran. Por otra parte, el titanio es de
morfologia esférica, esto ya se habia determinado anteriormente en el apartado 7.1.
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7.7 BORURO DE TITANIO (TIBy)

7.71 Fabricante-Empresa

La empresa proveedora es Treibacher, Treibacher Industrie AG ha sido siempre sindnimo de
innovacion, saber hacer, flexibilidad y creatividad. La historia de Treibacher Industrie AG comienza
con Carl Auer von Welsbach. En 1885, el célebre cientifico realizd el revolucionario descubrimiento
de la luz incandescente de gas, y fue responsable de muchas otras invenciones.

En 1898, fundé la por entonces llamada Treibacher Chemische Werke y se dedicd especialmente
a las tierras raras, que todavia hoy constituyen una de las principales areas de Treibacher Industrie
AG. En el afio 1885, Carl Auer von Welsbach demostré que el elemento didimio consta de los
dos elementos praseodimio y neodimio. El éxito del ferrocerio en todo el mundo, que patent6 en
1903, sigue reflejandose en las cifras de ventas actuales.[15]

Centrandonos en la muestra que se va a analizar, el tamafio de particula de nuestro Boruro de
Titanio debe ser menor de 10 um.

7.7.2 Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la segunda medicion con el criterio estipulado para dicha eleccion.
Una vez estudiada la granulometria, se analizan los datos y con ellos se elabora la gréafica que relaciona
el tamafio de particula con el porcentaje en volumen:
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Ilustracion 50: Grafica Volumen-Tamarfio particula TiB,

El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:

Tabla 26: Datos caracteristicos del polvo de TiB»

Specific
D(0.1) D(0.5) D(0.9) Surface Area D[3,2] D[4,3]
1.808 um 4.971 pm 12.238 um 4.64 m*/g 1.292 um 8.301 um

Atendiendo a los resultados obtenidos, se puede afirmar que el tamafio de particula, comparandolo
con los requisitos demandados, es aceptable, puesto que debe ser menor de 10 um y, observando la
campana de Gauss, la mayor parte de las particulas se encuentran en dicho rango. Este dato se puede
corroborar en los datos caracteristicos de la muestra, donde el D(0.5) tiene un valor de 4.9 pm, que
corrobora lo que se esta afirmando.

Mirando la grafica podemos intuir, en la rama de la derecha, la presencia de ligera aglomeracion en la
muestra, observando anomalias en dicha rama. Por otra parte, la forma de la rama izquierda indica la
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posibilidad de que se haya dado niebla iluminada. Ambos problemas, aun estando presentes, no
perjudican la medicion puesto no que nos muy notables.

Se observa que la campana de Gauss abarca un intervalo de tamafos relativamente amplio, esto se
debe que nuestro rango no es muy restrictivo. Observando el D(0.9), 12 pm, se puede deducir que
alrededor del 15% de las particulas se encuentra fuera del intervalo acordado.

El tamafio de particula también no serd homogéneo, o al menos los datos asi lo indican, con una
diferencia de 7 pm entre diametros de volumen y superficie medios, en un rango de 10 um. Ademas,
se puede intuir la ausencia de esfericidad en la morfologia de las particulas de la muestra.

7.7.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

w 3D
e 6 5 s
/80/2017 | HV. det | mode | WD mag® [HFW  curr

:17:43 AM  15.00 kV  ETD SE 10.0 mm | 200 x | 635 pm  0.40 nA

Tlustracion 51: Polvo de TiB; 200x aumentos

500x Aumentos

A

det mode WD mag ® | HFW
2K 11:29:10 AM15.00 kV | ETD SE | 10.0mm 500 x | 254 ym 0.40 nA

Ilustracion 52: Polvo de TiB; 500x aumentos
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B W

& s - < “ 3 . &N
10/30/2017 HV det  mode | WD mag % HEW | curr — 11T
11:24:29 AM_15.00 KV ETD SE  10.0mm 1000 x 127 pm | 0.40 nA Teneo

Tlustracion 53: Polvo de TiB; 1000x aumentos

2000x Aumentos

P~

% « X . -
10/30/2017 HV det mode WD mag ® HFW curr lizo w114‘

11:20:39 AM 15.00 kv ETD SE 10.0 mm 2000 x 63.5 pm | 0.40 nA Teneo

Tlustracion 54: Polvo de TiB; 2000x aumentos

Observando las imagenes, se observa la presencia de aglomeraciones en la muestra, dato que ya se
intuy6 en el analisis de granulometria donde los tamafios se encontraban en su mayoria dentro del
intervalo impuesto, pero existiendo anomalia en la rama derecha de la grafica. Este material tiene
facilidad para la aglomeracion y se puede ver claramente en la imagen a 500x aumentos.

Para la comprobacion del tamafio de particula, se puede observar la imagen correspondiente a 2000x
aumentos, que, con una escala de 20 um, da una idea bastante resolutiva de dicho tamarfio. Se
comprueba que la mayoria de particula se encuentran por debajo de 10 um, existiendo algunas que si
superan dicha cantidad. Por tanto, los datos del microscopio SEM y del Mastersizer coinciden.

Hablando de la morfologia, se puede divisar una morfologia irregular en esta muestra. Aunque se
observa, en la imagen a 2000x aumentos, algunas particulas con especies de caras que pueden
asemejarse a morfologia facetada, se determinada como mas acertada morfologia irregular.
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7.8 CARBURO DE TITANIO (TIC)

7.8.1 Fabricante-Empresa

La empresa suministradora es H.C. Stark. Con casi 100 afios de experiencia, H.C. Starck es un
proveedor principal premium de metales de tecnologia como tungsteno, el molibdeno, el tantalo, el
niobio, y los ceramicos de alto rendimiento.

H.C. Starck trabaja sobre los productos innovadores de futuro con intensa investigacion y desarrollo.
Mas de 140 empleados de investigacion y construccion experimental en el mundo entero trabajan en
el desarrollo de nuevos materiales, productos y usos innovadores con el futuro potencial prometedor.
H.C. Starck sostiene mas de 900 patentes por todo el mundo, de materiales innovadores de alta
tecnologia a la produccion controlada por proceso y soluciones de producto especificas de cliente.

Si nos centramos en el producto que nos suministra, el tamafio de particula de nuestro carburo de
titanio deberia ser alrededor de 4.9 um.[16]

7.8.2 Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la primera medicion. Una vez estudiada la granulometria, se
analizan los datos y con ellos se elabora la grafica que relaciona el tamafio de particula con el
porcentaje en volumen:
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[lustracion 55: Grafica Volumen-Tamafio particula TiC

El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:

Tabla 27: Datos caracteristicos del polvo de TiC

Specific
D(0.1) D(0.5) D(0.9) Surface Area D[3,2] D[4,3]
2.559 ym 7.571 pm 15.393 um 0.0105 m?’/g 5.221 ym 8.398 um

Analizando los resultados, se observa que el tamafio de particula que proporciona el analisis por
difraccion laser es notablemente superior al acordado con el fabricante, siendo éste de 4.9 um y, como
llevamos haciéndolo en los deméas materiales, comparandolo con el D(0.5), 7.5 um, existe una
diferencia que, en tamafios pequefios, puede llegar a ser importante.

Atendiendo a la desviacion existente, los datos del Mastersizer determinan que el tamarfio de particula
de la muestra se encuentra, en su mayor parte, en el intervalo entre 2.5 pm y 15 um, datos sacados de
diametros D(0.1) y D(0.9), observando en la campana de Gauss que existe un mayor niimero de
particulas a la izquierda del pico, esto indica la presencia de niebla iluminada en la medicion, que no
afecta demasiado en la medicion.
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El tamafio de particula se puede considerar relativamente homogéneo, puesto que la diferencia entre
didmetros de volumen y superficie medios difiere 3 pm. Por otra parte, también indica la existencia
de esfericidad relativa, aunque se puede pensar que la morfologia no llegara a ser esférica.

7.8.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

Ay

g ¥ 'y

g L8 x
11/6/2017 | HV det mode WD mag® |[HFW  curr b——200pm——
» 12:36:29 PM  3.00 kv ETD SE 12.8 mm 200 x | 635 um 0.40 nA Teneo

Tlustracion 56: Polvo de TiC 200x aumentos

500x Aumentos

11/6/2017 HV det mode WD
12:35:21 PM 3.00 kv  ETD SE 12.8 mm 500 x 254 ym 0.40 nA

Tlustraciéon 57: Polvo de TiC 500x aumentos
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" Ay
g » 3

8 Al = w B 3
11/6/; det  mode | WD mag ® HFW | curr e—— L] 1111 —

12:27:46 PM 3.00 kv ETD SE 12.8 mm 1000 x 127 pym  0.40 nA Teneo

Tlustracion 58: Polvo de TiC 1000x aumentos

2000x Aumentos

mag 8 HFW curr ——2] 1L —————

12.8 mm 2000 x 63.5um 0.40 nA Teneo

[lustracion 59: Polvo de TiC 2000x aumentos

Observando las imagenes, se nota claramente la existencia de aglomeraciones, puesto que este tipo de
polvo tiene facilidad para la aglomeracion.

En relacion con el tamafio, volviendo a comparar la escala, la granulometria y el microscopio SEM
otorgan los mismos resultandos, estando la mayoria de las particulas en el rango de tamafios entre 45
y 75 wm, siempre aproximadamente. Este dato coincide nuevamente con el pedido que se le hizo a la
empresa que nos suministra el material.

Hablando de la morfologia, este material es un claro ejemplo de morfologia facetada. Se observa
claramente las caras que presentan las particulas siendo especies de poliedros.
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7.9 NITRURO DE TITANIO (TIN)

7.9.1 Fabricante-Empresa

La empresa proveedora es la misma que la mencionada en el apartado anterior, carburo de titanio, es
decir, H.C. Stark. La descripcion se puede encontrar en dicho apartado.

Respecto a la muestra de nitruro de titanio, segun el proveedor, el tamafio de particula es de Grado A.

7.9.2 Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la primera medicion. Una vez estudiada la granulometria, se
analizan los datos y con ellos se elabora la grafica que relaciona el tamafio de particula con el
porcentaje en volumen:
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[lustracion 60: Gréfica Volumen-Tamafio particula TiN

El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:
Tabla 28: Datos caracteristicos del polvo de TiN
Specific
Surface Area

1411 pm 5.229 pm 14.743 um 5 m?/g 1.2 um 6.818 pm

D(0.1) D(0.5) D(0.9) D[3,2] D[4,3]

El tamafio de particula que proporciona el equipo se encuentra en el intervalo que va de 1.4 a 14 um,
un intervalo bastante amplio, lo que provoca que la distribucion de tamario sea dispersa. Esto se puede
ver en la grafica, que muestra una especie de campana de Gauss con irregularidades.

Se intuye que el tamafio de particula no serd homogéneo al realizar la microscopia SEM por la razon
anteriormente descrita viendo la diferencia existente entre el D[3,2] y el D[4,3]. Por la misma razon,
se intuye que la morfologia no presentara ningtin tipo de esfericidad.

69



7.9.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

500x Aumentos

10/30, v det mode WD mag® | HFW curr
11:53:29 AM 15.00 kv ETD SE 10.1 mm 500 x | 254 um 0.40 nA

& ) "‘ n ) Ty
'}.1",\‘

10/30/2017 HV det model WD mag ® HFW curr
11:51:18 AM 15.00 kv ETD SE 10.1 mm 1000 x 127 uym | 0.40 nA Teneo

Tlustracién 62: Polvo de TiN 1000x aumentos
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2000x Aumentos

®
J (
y - wt Qe y
10/30/2017 HV det mode | WD mag ® HFW curr [ 1111 m—
11:49:48 AM 15.00 kv | ETD SE 10.1mm 2000x 63.5um 0.40 nA Teneo

Tlustracion 63: Polvo de TiN 2000x aumentos

Observando las imagenes, se observa la presencia de aglomeraciones, debido a la tendencia que tienen
estos tipos de polvos a aglomerarse. Se ven particulas con diferencias entre tamafios bastante notables.

Por otro lado, analizando el tamafio de particula cuantitativamente, se puede afirmar que tanto el
analisis de la granulometria y el microscopio SEM aportan los mismos resultados, siendo este tamafio
en torno a 10 um.

Con relacion a la morfologia, el Nitruro de Titanio presenta una morfologia irregular, no existiendo
patrén comiin entre la forma de las particulas.
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7.10 ALUMINIO (AL)

7.10.1 Fabricante-Empresa

Laempresa que proporciona dicho material es NMD, empresa alemana, residente en Dordstrasse, con
décadas de experiencia en la produccion y aplicaciones de polvos metalicos en varias industrias. NMD
es parte de una red global en la industria de los polvos metalicos. Sus principales lineas de trabajo son
la Fabricacion Aditiva, Polvo soldado, Lubricantes para sulfuros metalicos sélidos, polvos estandar y
polvos especiales. [17]

Con respecto a la muestra de aluminio, la empresa proporciona un polvo de tamafio 6 um.

7.10.2 Granulometria

Para el aluminio se ha optado por la tercera medicion correspondiente a una medicion con vibracion
ultrasonido. Una vez estudiada la granulometria, se analizan los datos y con ellos se elabora la grafica
que relaciona el tamafio de particula con el porcentaje en volumen:
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Ilustracion 64: Grafica Volumen-Tamafio particula Aluminio

El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:
Tabla 29: Datos caracteristicos del polvo de aluminio
Specific
Surface Area

27236um  99.899 pm = 222.094um  0.12m¥g  49.846pm  115.309 um

D(0.1) D(0.5) D(0.9) D[3,2] D[4,3]

Observando ambos estos datos, lo primero que salta a la vista es la diferencia entre lo que se le
demando al fabricante y el resultado que muestra la grafica y los consiguientes datos que les siguen,
puesto que lo demandado era en torno a 6 um y el resultado, si tomamos de ejemplo el D(0.5) es de
99.899 um, una diferencia muy notable.

Se puede intuir que la muestra viene con excesivas aglomeraciones. Por otra parte, la campana de
Gauss, en su parte izquierda, su pendiente es bastante menor, lo que indica que hay un mayor nimero
de particulas mas pequefias que el valor de pico, hecho que se corrobora con el valor de los diametros
caracteristicos, siendo el valor de pico superior a 100 um y el de los diametros sobre 99 pum.

La diferencia que existe entre los diametros D[4,3] y D[3,2] indica la diferencia puede existir entre los
tamafios de las particulas y por tanto la no homogeneidad de la muestra. Estos datos dan una idea
también de la esfericidad de las particulas, se puede intuir que no existira esfericidad alguna en la
morfologia de las particulas de aluminio.
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7.10.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

AYZ N e SO N . €L e v b :
/5/2018  HV det  mode WD mag® | HFW curr | E—_ L0 UL —

11:35:26 AM  15.00 kv | ETD SE 21.8 mm 200 x | 1.04 mm | 0.40 nA Teneo

Tlustracion 65: Polvo de Aluminio

Como se puede comprobar, y corroborando los resultados que se han obtenido en la granulometria,
existe una notable aglomeracion de particulas en la muestra. La imagen es clara en este sentido, donde
se observan particulas de tamafios muy diversos.

Con respecto al tamafio, observando la escala situada abajo a la derecha de cada fotografia, se
comprueba que el tamafio corresponde con el hallado en el analisis por difraccion laser, donde el
tamafio se mueve alrededor de 80-100 um. Por tanto, se determina finalmente que el tamafio no
concuerda con lo acordado con el fabricante.

Por otro lado, en relacion con la morfologia, es claro que se trata de una morfologia irregular, donde
la forma de las particulas no sigue ninguin patron.

73



7.11 CARBURO DE BORO (B4C) F220

7.11.1 Fabricante-Empresa

ABCR GmbH lleva mas de 25 afios como empresa competente para la adquisicion de productos
quimicos destinados a la ciencia, la investigacion y la industria. Una amplia variedad de unidades a
medida, desde gramos a toneladas, especialmente adaptadas a sus procesos. Con ubicaciones en
Alemania, Europa, Rusia, Estados Unidos y Asia, ofrecen servicios de sourcing y distribucion a escala
mundial. Mas de 250.000 productos disponibles de forma rapida y facil en nuestra tienda online.

ABCR ofrece también su propia produccion en Espaiia, especializada en Silanos y Siloxanos, asi como
sintesis especificas para cada cliente y por contrato. La investigacion activa y el desarrollo de
complejos compuestos fluorados en el laboratorio de investigacion de Bremen completan nuestros
Servicios.

Con respecto a nuestro material, la empresa ofrece una muestra con tamafio de particula entre 45 pm
y 75 um. El indicador F220 hace referencia al tamafio de grano de la muestra, yendo la escala de F100
a F1500.[18]

7.11.2 Granulometria

Para el carburo de boro F220 se ha optado por la primera medicion. Una vez estudiada la
granulometria, se analizan los datos y con ellos se elabora la grafica que relaciona el tamafio de
particula con el porcentaje en volumen:
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Ilustracion 66: Grafica Volumen-Tamaiio particula B4C F220

El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:

Tabla 30: Datos caracteristicos del polvo de BsC F220

Specific

D(0.1) D(0.5) D(0.9) Surface Area

D[3,2] D[4,3]

39476um  62.073um  96.666um  0.103m¥g  58.393um  65.577 um

Observando la campana de Gauss que se ha creado a través de los datos que proporciona el Mastersizer
se puede comprobar que la mayoria de las particulas se encuentran entre 50 y 75 um, que corresponde
con los datos del fabricante.
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Analizando los datos, en este caso el fabricante se ajusta a lo demandado, puesto se le pidi6 un tamafio
de particula entre 45 um y 75 pm y comparandolo, por ejemplo, con el D(0.5), 62 pm, el valor esta
dentro del rango.

Debido al rango de tamaiio de particula acordado, la campana de Gauss se extiende en un intervalo
amplio. Aun asi, la mayor parte de las particulas se encuentran dentro del rango, hecho que se puede
corroborar con los D(0.1) y D(0.9), 39 um y 96 um, respectivamente, es decir, solo un 20 % de las
particulas se encuentran fuera de estos valores, puesto que el 80% de las particulas se encuentran en
ese intervalo de tamafos.

El tamafio de particula también se puede considerar homogéneo debido a que los diametros medios
en volumen son bastante similares, por tanto, no existe mucha diferencia de tamafo entre las particulas
de la muestra. Con respecto a la esfericidad existente, se puede concluir que existe esfericidad relativa
en las particulas de la muestra.

7.11.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

LA

11/6/2017 HV det | mode WD mag® HFW curr
11:25:06 AM 2.00 kv ETD SE 11.1 mm 200 x 635pum 0.40 nA

Ilustracién 67: Polvo de B4C F220 200x aumentos

500x Aumentos

11/6/2017 HV det | mode WD mag® HFW curr
11:29:44 AM 2,00 kv ETD | SE 11.1 mm 500 x 254 pym 0.40 nA

Tlustracién 68: Polvo de B4C F220 500x aumentos
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1000x Aumentos

/2017 HV det | mode WD mag R |HFW  curr f——d40pum—

AM 2.00 kv ETD | SE 11.1mm 1000 x 127 pm 0.40 nA Teneo

Tlustracion 69: Polvo de B4C F220 1000x aumentos

2000x Aumentos

o ) .
11/6/2017 HV det | mode WD mag ® | HFW curr  E—_ 1 1| —

11:32:20 AM 2.00 kv ETD | SE 11.1 mm 2000 x  63.5 ym 0.40 nA Teneo

Ilustracién 70: Polvo de B4C F220 2000x aumentos

Observando las imagenes, se nota claramente que no existe casi aglomeraciones, lo que es bastante
positivo. Esto se ha intuido ya en el estudio de la granulometria.

En relacion con el tamafio, volviendo a comparar la escala, la granulometria y el microscopio SEM
otorgan los mismos resultandos, estando la mayoria de las particulas en el rango de tamafios entre 45
y 75 um, siempre aproximadamente. Este dato coincide nuevamente con el pedido que se le hizo a la
empresa que suministra el material.

Hablando de la morfologia, este material es un claro ejemplo de morfologia facetada. Se observa
claramente las caras que presentan las particulas siendo especies de poliedros.
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7.12 CARBURO DE BORO (B4C) F400

7.12.1 Fabricante-Empresa

La empresa suministradora es de nuevo ABCR, cuya descripcion esta en el Carburo de Boro F220.
Hablando del B4C F400, la empresa proporciona una muestra cuyo tamafio va desde 8 um a 32 um.
El indicador F400 hace referencia al tamafio de grano de la muestra, yendo la escala de F100 a F1500.

7.12.2 Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la primera medicion. Una vez estudiada la granulometria, se
analizan los datos y con ellos se elabora la grafica que relaciona el tamafio de particula con el
porcentaje en volumen:
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Ilustracion 71: Grafica Volumen-Tamafio particula B4C F400
El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:
Tabla 31: Datos caracteristicos del polvo de B4C F400
Specific
Surface Area

15471 um 23.330 um 34.946 pm 0.271 m%*/g 22.176 ym 24473 um

D(0.1) D(0.5) D(0.9) D[3,2] D[4,3]

Comparando los resultados con lo acordado con el fabricante, se puede afirmar que el tamafio de
particula de la muestra es correcto, puesto se le pidid un tamafio de particula entre 8 um 'y 32 um 'y
comparandolo, por ejemplo, con el D(0.5), 23.33 pm, el valor estd dentro del rango.

Debido al rango de tamafio de particula acordado, similar a lo que sucedia con el Carburo de Boro
F220, el intervalo que ocupa la campana de Gauss es amplio, siguiendo la mayor parte de las particulas
dentro del rango, hecho que se puede corroborar con los D(0.1) y D(0.9), 15 um y 34 um,
respectivamente, es decir, solo un 10 % de las particulas se encuentran fuera de estos valores.

El tamafio de particula también se puede considerar homogéneo, incluso mas que en el anterior, debido
a que los diametros medios en volumen son casi idénticos, por tanto, no deberia existir mucha
diferencia de tamafio entre las particulas de la muestra. Por tanto, también cabe intuir la existencia de
una mayor esfericidad en las particulas.
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7.12.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

ALY y’ % 2T N b < < l
det | mode WD mag® HFW  curr | —L L1 11| —

11:33:48 AM 2.00 kv ETD | SE 11.2 mm 200 x 635 pym 0.40 nA Teneo

Tlustracion 72: Polvo de B4C F400 200x aumentos

500x Aumentos

Y

a A | ‘ B 3 S L
11/6/2017 HV det | mode WD mag® HFW  curr  —11 V11—
11:35:54 AM_2.00 kV_ETD |SE_ 11.2mm 500 x 254 pm 0.40 nA Teneo

Ilustracién 73: Polvo de B4C F400 500x aumentos
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1000x Aumentos

‘4
v
N NS ' A

% det | mode WD mag 2 [HFW  curr —40pm—

M 2.00kv ETD SE 11.2 mm | 1000 x 127 pm 0.40 nA Teneo

_
HV det | mode WD mag ® | HFW curr
M 2.00 kv ETD SE 11.2 mm | 2 000 x | 63.5 ym 0.40 nA

Ilustracién 75: Polvo de B4C F400 2000x aumentos

Observando las imagenes, se comprueba que no existe aglomeracion de particulas, hecho que se ha
intuido ya en el estudio de la granulometria.

En relacion con el tamafio, volviendo a comparar la escala, la granulometria y el microscopio SEM
otorgan los mismos resultandos, estando la mayoria de las particulas en el rango de tamarios entre 8 y
32 um, siempre aproximadamente. Este dato coincide nuevamente con el pedido que se le hizo a la
empresa que suministra el material.

Hablando de la morfologia, es muy similar al material anterior, facetada nuevamente. Se observa
claramente las caras que presentan las particulas.
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7.13 NITRURO DE BORO CUBICO (CBN)

7.13.1 Fabricante-Empresa

La empresa suministradora se llama China Abrasives. China National Abrasives Industry Corporation
(CAEC) entr6 en la operacion en 1981, es un miembro principal de Corporacion de Industria de
Maquinaria Nacional de China, siendo la corporacion nacional mas grande que trabaja con abrasivos
y productos abrasivos en China.

El mercado del CAEC se enfoca a una gran variedad de abrasivos, materiales super duros y sus
productos, por ejemplo, el Corindon Artificial, el Carburo de Silicio, el Diamante Sintético, y el
Nitruro de Boro Ctibico.[19]

Con relacion a nuestra muestra, China Abrasives proporciona un material cuyo tamafio de particula

va desde la mesh 325 pm a la mesh 400 pm que corresponde a un tamario de particula de 37 a 44 um.

7.13.2 Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la primera medicion. Una vez estudiada la granulometria, se
analizan los datos y con ellos se elabora la grafica que relaciona el tamafio de particula con el
porcentaje en volumen:

S
c
7]
£
=
(<]
>

10 100
Tamanio de particula (um)

[lustracion 76: Grafica Volumen-Tamafio particula cBN

El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:

Tabla 32: Datos caracteristicos del polvo de cBN

Specific

D(0.1) D(0.5) D(0.9) Surface Area

D[3,2] D[4,3]

42.161pym  58338um  80.635um  0.106m¥g  56.50lum  60.185 um

Comparando los resultados con lo acordado con el fabricante, se puede afirmar que el tamafio de
particula de la muestra es bastante notablemente mayor de lo acordado, puesto se le pidi6 un tamafio
de particula entre 37 um y 44 um y comparandolo, por ejemplo, con el D(0.5), 58 um, el valor es
alrededor de siete veces menor.

La muestra tendrd un tamatfio de particula que ira de 42 a 80 um como indican el D(0.1) y el D(0.9).

El tamafio de particula se puede considerar homogéneo debido a que los didmetros medios en volumen
son casi idénticos, con una diferencia de 4 um, por tanto, no deberia existir mucha diferencia de tamafio
entre las particulas de la muestra. Por esta misma razon, se puede intuir una relativa esfericidad en la
morfologia de las particulas.

80



7.13.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

11/6/2017 HV det | mode WD L I — Tl

11:12:34 AM 2.00 kv _ETD | SE 11.2 mm | 200 x 635 pm 0.40 nA Teneo

Tlustracion 77: Polvo de ¢cBN 200x aumentos

500x Aumentos

Ve

\

11/6/2017 HV det | mode WD magR® HFW curr
11:14:.07 AM 2.00 kv ETD SE 11.2 mm 500 x 254 pym 0.40 nA

Tlustracion 78: Polvo de ¢cBN 500x aumentos
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1000x Aumentos

N = o
%; 11/6/2017 HV det | mode WD mag ® | HFW curr — 1 V1L R——

11:18:42 AM 2.00 kv _ETD | SE 11.2 mm | 1000 x 127 pm 0.40 nA Teneo

Tlustracién 79: Polvo de ¢cBN 1000x aumentos

2000x Aumentos

P

11/6/2017 HV det | mode WD mag ® | HFW curr  E— 1 V| —

11:20:23 AM 2,00 kv _ETD | SE 11.2 mm | 2000 x  63.5 um 0.40 nA Teneo

Tlustracion 80: Polvo de ¢cBN 2000x aumentos

Observando las imagenes, se comprueba que no existe aglomeracion de particulas, hecho que se ha
intuido ya en el estudio de la granulometria.

En relacion con el tamafio, volviendo a comparar la escala, la granulometria y el microscopio SEM
otorgan los mismos resultandos, estando la mayoria de las particulas en el rango de tamafios entre 40
y 80 um, datos que se pueden comprobar en las imagenes a 500x y 1000x aumentos. Estos datos son
bastante mas pequefios que lo acordado con el fabricante.

Hablando de la morfologia, es muy similar al material anterior, facetada nuevamente. Se observa
claramente las caras que presentan las particulas, formando casi poliedros.
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7.14 DIAMANTE (DIA)

7141 Fabricante-Empresa

La empresa suministradora es QM Diamond, empresa que se fundd en 1999 como subcontrata de
CRRC y especializada en R&D, produccion y marketing de diamante sintético. Aproximadamente
20 afos de experiencia en la produccion de diamante sintético en la Luoyang-cradle de la industria
pesada.

Actualmente, las series de prensa clibica mas avanzada de Qiming se ha expandido y ha ganado una
solida reputacion en clientes alrededor de todo el mundo. Con el desarrollo rapido, han conseguido
ampliar el area industrial a 67000 m?, lo que mejoro la produccion de prensa HPHT cuibica a més de
500 equipos cada afio. Qiming, como un lider mundial, se esfuerza de proporcionar la solucion
comprensiva para el equipo superior HPHT.

Si nos centramos en la muestra que nos ha proporcionado QM, nos otorgan un material cuyo tamafio
de particula de 35um a 40 um.[20]

7.14.2 Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la primera medicion. Una vez estudiada la granulometria, se
analizan los datos y con ellos se elabora la grafica que relaciona el tamafio de particula con el
porcentaje en volumen:
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[lustracion 81: Grafica Volumen-Tamarfio particula Diamante

El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:

Tabla 33: Datos caracteristicos del polvo de diamante

Specific

D(0.1) D(0.5) D(0.9) Surface Area

D[3,2] D[4,3]

39326pum  54.181um  74911pm  0.114m¥g  52495um  55.822 um

Comparando los resultados con lo demandado al fabricante, se puede afirmar que el tamafio de
particula de la muestra se desvia de lo acordado, puesto se le pidi6 un tamafio de particula entre 35 um
y 40 pm y comparandolo, por ejemplo, con el D(0.5), 54 um. Es cierto que el rango en este caso es
menor, por tanto, mas dificil de conseguir.

Debido al rango de tamafio de particula acordado, era de esperar que las particulas tuviesen un tamafio
similar, de ahi que el tamaio de la campana de Gauss sea notablemente pequefio, donde la mayor parte
de las particulas se encuentra dentro del rango que desde 39 um a 75 um.
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El tamafo de particula también se puede considerar homogéneo atendiendo al valor de los diametros
de volumen y superficie medios, 52 um y 55 pm, respectivamente, valores muy similares, intuyendo
también una esfericidad elevada en las particulas.

7.14.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

- — N

~ .//'
7

o

ol e T b " e N
11/6/2017 HV det | mode WD magR® HFW  curr  E—1 100 | E—
10:59:15 AM 2,00 kv_ETD | SE 11.1 mm 200 x 635 um 0.40 nA Teneo

Tlustracion 82: Polvo de Diamante 200x aumentos

500x Aumentos

i

det | mode WD mag ® HFW curr
11:09:21 AM 2.00 kv _ETD | SE 11.2 mm 500 x 254 ym 0.40 nA Teneo

Tlustracion 83: Polvo de Diamante 500x aumentos
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1000x Aumentos

det | mode WD mag ® | HFW curr

2.00 kv ETD SE 11.2 mm | 1000 x 127 pm 0.40 nA

Tlustracién 84: Polvo de Diamante 1000x aumentos

2000x Aumentos

/2017 HV  det | mode WD mag 2 | HFW I
AM 2.00kv ETD SE  11.2mm 2000 x 63.5um 0.40 nA Teneo

Tlustracién 85: Polvo de Diamante 2000x aumentos

Observando las imagenes, se nota claramente que no existe casi aglomeraciones, lo que es bastante
positivo. Esto se ha intuido ya en el estudio de la granulometria, puesto que el tamaiio de particula era
casi el acordado.

En relacion con el tamafio, volviendo a comparar la escala, la granulometria y el microscopio SEM
otorgan los mismos resultandos, estando el tamafio de particula alrededor de 50 pum.

Hablando de la morfologia, este material presenta una morfologia facetada. Se observa claramente las
caras que presentan las particulas siendo especies de poliedros.
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7.15 HEXABORURO DE SILICIO (SIBs)

7.15.1 Fabricante-Empresa

La empresa suministradora es ABCR cuya descripcion se puede encontrar en el apartado del Carburo
de Boro F220.

Esta muestra, segun el proveedor, tiene un tamafio de particula que debe ser menor de 45 um.
7.15.2 Granulometria

Para esta muestra se ha optado por la primera medicion. Una vez estudiada la granulometria, se
analizan los datos y con ellos se elabora la grafica que relaciona el tamafio de particula con el
porcentaje en volumen:
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[lustracion 86: Grafica Volumen-Tamafio particula SiBs
El analizador Mastersizer también proporciona los datos caracteristicos de la muestra:
Tabla 34: Datos caracteristicos del polvo de SiBg
Specific
Surface Area

4.175 pm 10850 yum 26823 um  0.743m¥g  8.071 ym 15.796 ym

D(0.1) D(0.5) D(0.9) D[3,2] D[4,3]

El requisito de tamafio de particula para esta muestra es que sea menor de 45 um. Como se puede
comprobar comparandolo, como se lleva haciendo durante el proyecto, con el de D(0.5), que es 10.850
um, el requisito se cumple sin problema.

La campana de Gauss, debido a que la demanda es ser menor de 45 pm, es decir un rango, amplio, es
relativamente dispersa. Aun siendo dispersa, los tamanos de las particulas estan casi al 100% dentro
de los requisitos, hecho corroborable con el D(0.9)=26.823 um, que indica que el 90% de las particulas
estan por debajo de esa cifra.

El tamafio de la particula se intuye que no serd homogéneo, los didmetros de volumen y superficie
medios asi lo muestran, con una diferencia de 10 pm entre ellos, y con ello, cabe esperar la ausencia
de esfericidad en la morfologia.
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7.15.3 Microscopia SEM

Los resultados que proporciona el microscopio SEM son los siguientes:

200x Aumentos

s )
7 7
11/6/2017 HV det | mode WD mag® HFW curr | E—1 pm%

11:45:44 AM 4.00 kv ETD | SE 11.1 mm | 200 x 635 pm 0.40 nA Teneo

Tlustracién 87: Polvo de SiBg 200x aumentos

500x Aumentos

> a2l
11/6/2017 HV det | mode WD mag® HFW curr
11:46:51 AM 4.00 kv _ETD | SE 11.1 mm 500 x 254 ym 0.40 nA

Tlustracion 88: Polvo de SiBs 500x aumentos
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1000x Aumentos

/. %’e\.‘ )

11/6/2017 HV det | mode WD mag ® |HFW curr
11:55:59 AM 4.00 kv ETD | SE 11.2 mm 1000 x | 127 pm 0.40 nA

Tlustracion 89: Polvo de SiBg 1000x aumentos

2000x Aumentos

det 'mode WD mag ® | HFW curr — T |

11:57:02 AM 4.00 kv _ETD | SE 11.2 mm | 2 000 x | 63.5 ym 0.40 nA Teneo

Tlustracion 90: Polvo de SiBs 2000x aumentos

Observando las imagenes, se observa que no existen casi aglomeraciones, hecho que se ha intuido ya
en el estudio de la granulometria, puesto que el tamafio de particula cumple los requisitos.

En relacion con el tamafio, volviendo a comparar la escala, la granulometria y el microscopio SEM
otorgan los mismos resultandos, estando la mayoria de las particulas en el rango deseado. Observando
la imagen de 1000x aumentos, se percibe claramente este hecho, puesto que la escala es 40 ym y a
simple vista, ninguna particula supera dicho valor.

Con respecto a la dispersion de tamatfio de particula que ha aportado el andlisis de la granulometria,
las imagenes SEM corroboran dichos resultados, donde se observa la diferencia de tamafios entre
algunas particulas. Por ejemplo, en la imagen a 2000x aumentos se observan particulas de un tamafio
aproximado de 5 um y otras que superan la escala de manera muy notable.

Hablando de la morfologia, el material SiBe entraria en el grupo de morfologia irregular. No se observa
que las particulas sigan ningun patron.
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8 DISCUSION

Una vez obtenidos los resultados, se trata de hacer un analisis de todos los materiales, viendo qué
materiales se podrian mezclar con el objetivo de formar nuevos materiales compuestos con matriz de
titanio y refuerzo cerdmico, con la posibilidad de afiadirle un intermetélico de forma que el material
resultante tenga propiedades excelentes mejorando su rigidez y resistencia especifica.

Hablando de la morfologia, los resultados aportan lo siguiente:

Tabla 35: Morfologia de las distintas muestras

Material Morfologia
Ti (AP&C) Esférica
MATRIZ Ti6Al4V (AP&C) Esférica
Ti6Al4V (TLS) Esférica
Tit+Al Esférica (Ti )+ Planar (Al)
INTERMETALICO TiAl Esférica
Ti+Si Esférica (Ti) + Irregular (Si)
TiB, Irregular
TiC Facetada
TiN Irregular
Aluminio Irregular
REFUERZO B4C F220 Facetada
B4C F400 Facetada
cBN Facetada
Dia 117 Facetada
SiBs Irregular

Con estos datos, se puede deducir qué materiales pueden formar materiales compuestos nuevos,
sabiendo que, por ejemplo, morfologias esféricas no se deben unir por razones de cohesion. Para
nuestras muestras, la morfologia esférica la presentan los materiales utilizados como matriz y como
intermetalicos, no teniendo ningun refuerzo con morfologia esférica.
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Por otra parte, se resumen los datos caracteristicos de cada material:

Tabla 36: Datos caracteristicos de las muestras

Specific
Material D(0.1) D@0.5) D@09) Surface D[32] D[4,3]
Area
Ti 76.330  109.050 156.415 0.0571  105.103 113.448
(AP&C) pm pm pm m%/g um pm
Ti6Al4V  15.792 33352 59.126 0.232 25.848 35.631
MATRIZ (AP&C) pm pm pm m?/g um pm
Ti6Al4YV 86930 119.289 163.743  0.0518  115.758 122.950
(TLS) pm pm pm m?/g um pm
Ti+Al 6.839 16.162 = 131.183 0.;12 14286 = 44.290
pm pm pm m/g pum um
INTERMETALICO TiAl 53.765  74.651  104.388 0.(;83 72.304 77.172
um um um m°/g pum um
. 3.789 31.459 86.894 0.0141 8.396 38.986
Ti+Si )
pm pm pm m-/g pum um
. 1.808 4971 12.238 4.64 1.292 8.301
TiB; 2
um um um m°/g pum um
TiC 2.559 7.571 15.393 0.0105 5.221 8.398
pum pum pum m?/g um um
TiN 1.411 5.229 14.743 5 m¥/g 1.2 um 6.818
pm pm pum um
. . 27236 = 99.899  222.094 0.12 49.846 | 115.309
Aluminio 5
pm pm pm m/g pum um
3:%’::0" 39476 62073 96666 0103 58393 65577
REFUERZO pm pm pm m?/g um pm
F220
fizrl:’;‘rro" 15471 23330 34946 0271 22176 = 24473
2
F400 pm pm pm m°/g pum pm
BN 42.161  58.338 80.635 0.106 56.501 60.185
pum pum pum m?/g um um
. 39326  54.181 74911 0.114 52.495 55.822
Dia 117 .
um um um m°/g pum um
SiB 4.175 10.850  26.823 0.743 8.071 15.796
6 pm pm pm m?/g um pm

Como material claramente aglomerado se tiene el aluminio, muestra que es conveniente evitar en la
formacion de nuevos materiales compuestos, debido a que no cumple los requisitos que se
concretaron. Por otro lado, se tienen los polvos de TiC, TiB, y TiN que tienen tendencia a la
aglomeracion pero que son polvos que conviene tener en cuenta como refuerzo.

Como regla general es mas conveniente el tamafio de grano fino por razones de cohesion y porosidad
de la mezcla. Como ya se ha hablado, las dos tltimas columnas de la Tabla 34 dan una idea de la
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esfericidad de la muestra. Como dato resefiable, la alta esfericidad relativa de los elementos con
morfologia facetada como el B4C o el diamante.

Una vez analizados los resultados, se procede con el estudio de los materiales compuesto a fabricar.
Se ha demostrado experimentalmente que un porcentaje del 30% de refuerzos produce unos materiales
compuestos con buenas propiedades. Se utilizard este dato como porcentaje maximo y con ello se
estudiaran distintas variantes de materiales compuesto con matriz de titanio. Se probaran también con
porcentajes del 10% y del 20% en los refuerzos. Para los intermetalicos se usara siempre un 20%.
Como refuerzo mas comun, se usard el B4C que, ademads de tener dos variedades, aporta muy buenas
propiedades en el sentido de rigidez y resistencia especifica.

Después del anterior estudio y con relacion a las muestras que se tienen, estos serian los distintos
materiales compuestos que se obtendran a partir de ellas:

Tabla 37: Materiales compuestos con matriz de Titanio a fabricar

Composite
Ti+30vol%B4C F220
Ti+30vol%B4C F400
Ti+20vol%B4C F220
Ti+20vol%B4C F400

Ti+30vol%TiB,
Ti+20vol%TiB:
Ti+10vol%TiC
Ti64(AP&C) +30vol% TiN
Ti+20vol%TiSi+30vol%TiC
Ti+20vol%TiAl+20vol%TiN
Ti+20vol%TiC
Ti+10vol%TiC
Ti+20vol%(Ti+Si)+20vol%B4C
Ti64(AP&C)+30vol% B4C F220
Ti64(AP&C)+20vo01%B4C F400
Ti64+30vol%SiBe
Ti+30vol% SiBs
Ti+10vol%TiB,
Ti+30vol%TiC
Ti+30vol%TiN
Ti+30vol%Dia
Ti+30vol%cBN
Ti64(TLS)+30vol%cBN
Ti64+20vol%(Ti+Al)+30vol%TiB,
Ti64+20vol%(Ti+Al)+30vol%B4C
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Si se habla del trabajo futuro de la pulvimetalurgia, los éxitos del pasado han sido atribuidos a los
beneficios econémicos. Una comparacién relativa de las cantidades de produccion de polvos se
indica en la figura que se adjunta abajo. Mas recientemente, los materiales exclusivos y dificil de
procesar han contribuido a la expansion de tecnologia de la PM. Hay seis ingredientes necesarios
para lograr un crecimiento continuo:

1. Alto volumen de produccion de piezas estructurales precisas de alta calidad de aleaciones
férreas.

2. Consolidacion de materiales de alto desempefio, donde la densidad total y confiabilidad son
las preocupaciones primordiales.

3. Fabricacién de materiales dificiles de procesar, donde aleaciones de alto desempefio
totalmente densas puedan ser fabricados con microestructuras uniformes.

4. Consolidacion economica de aleaciones especiales, tipicamente compuestos que contienen
fases mixtas.

5. Sinterizacion de materiales no equilibrados como amorfos, microcristales o aleaciones
metaestables.

6. Procesamiento de piezas complejas con ingredientes exclusivos o formas poco comunes.

hierro y acero
aluminio

cobre

niquel

tungsteno

acero inoxidable

latén

001 01 1

Produccion Relativa

Tlustracion 91: Cantidades de produccion de polvos

La Pulvimetalurgia esta creciendo dia a dia. El uso de polvos metalicos continlia expandiéndose.
Ademas, la necesidad de personal cualificado esta creciendo mas rapido dado la diversidad y dificultad
de las aplicaciones que estan siendo desarrolladas por la PM. Esta claro que a medida que los
conocimientos de esta materia aumentan, apareceran muchas aplicaciones mas para la técnica. La
mayoria de los usos actuales se basan en la economia de los procesos. El futuro promete mas desafios
con la combinacion de ahorrar costos y ciertos factores como la confiabilidad, calidad, dureza, control
de dimension y la capacidad de formar piezas exclusivas. La apreciacion abierta de estas ventajas
proveera oportunidades de crecimiento econémico y tecnoldgico. Investigaciones del uso de polvos
metalicos ofrecen esperanza para aplicaciones ain mas diversas, incluyendo aleaciones magnéticas de
alta solidificacion, aleaciones nuevas para aeronaves y estructuras de alta dureza involucrando
microestructuras a escalas muy pequefias.
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9 CONCLUSIONES

El contexto de este proyecto, como es la industria aerondutica, invita a pensar que los resultados
aportados deber ir en el camino de la innovacion y el desarrollo constante de la tecnologia. En la
busqueda de materiales compuestos con propiedades excelentes, se le afiade el ahorro de costes y la
optimizacion de los procesos.

Este proyecto trata del analisis de diferentes polvos de materiales de partida que puedan dar lugar a
materiales compuestos con matriz de titanio, pudiendo estar reforzados por refuerzos ceramicos o por
intermetalicos mas refuerzo de ceramico.

A continuacion, se muestran las conclusiones obtenidas en funcién de las vertientes de estudio
seguidas:

e  Granulometria por difraccion laser
Este estudio ha permitido inicialmente comprobar si el tamafio de particula corresponde con
el demandado. También es un buen indicador de la homogeneidad en el tamafio de cada
muestra, asi como la presencia de aglomeraciones.

e  Microscopia optica SEM
Las imagenes que aporta el microscopio son concluyentes en nuestros objetivos de estudio.
Aporta una vision clara de la particula, asi como del tamafio real de la particula. Dicho tamafio
se puede determinar mediante la escala que viene adjunta a las imagenes. Es un equipo muy
potente y que ha sido determinante en este proyecto.

Como resumen del proyecto, se puede concluir que de los materiales estudiados se pueden obtener
muchos y variados materiales compuestos, con distintas composiciones que puedan mejorar los ya
existentes y, por tanto, lograr un desarrollo tanto de la pulvimetalurgia como de la industria para la
cual van destinados dichos materiales, como es la industria aeronautica.
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10 TRABAJO FUTURO

El proyecto tiene como trabajo futuro inmediato la fabricacion de los distintos materiales compuestos
de matriz de titanio a partir de polvos de partida de los distintos materiales que se han analizado. Estos
materiales compuestos resultantes, a la postre, servirin como materiales sustitutos o mejoras en el
material de elementos y piezas en la distintas industrias que les sean demandados. Sin duda esta técnica
tiene un potencial enorme, que te la posibilidad de exprimir al maximo las propiedades de los distintos
materiales que forman el material compuesto.

Por otro lado, también existe la posibilidad de realizar mas analisis con el objetivo de conocer mas y
mejor los materiales de partida y, por consiguiente, lograr materiales compuestos que se adecuen mejor
a la demanda. Los andlisis que se realizarian son:

Difraccion Rayos X:

Los rayos X son difractados por los electrones que rodean los atomos por ser su longitud de
onda del mismo orden de magnitud que el radio atomico. El haz de rayos X emergente tras
esta interaccion contiene informacion sobre la posicion y tipo de atomos encontrados en su
camino. Los cristales, gracias a su estructura periddica, dispersan elasticamente los haces de
rayos X en ciertas direcciones y los amplifican por interferencia constructiva, originando un
patron de difraccion. Existen varios tipos de detectores especiales para observar y medir la
intensidad y posicion de los rayos X difractados, y su analisis posterior por medios
matematicos permite obtener una representacion a escala atdmica de los 4tomos y moléculas
del material estudiado.

Microdureza:

La dureza de un material puede definirse como la resistencia que el material exhibe
contra la deformacion permanente ocasionada por la penetracion de otro material de
mayor dureza. El propdsito principal de un ensayo de dureza es determinar la
idoneidad de un material, o el tratamiento concreto al cual el material ha sido sometido.
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