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En el presente Proyecto Final de Carrera se ha desarrollado un proceso de
moldeo por inyeccidon de metales (MIM) para la obtencién de piezas de acero rapido
T15.

La tecnologia MIM es una técnica altamente flexible por la que se obtienen
componentes de elevadas prestaciones y geometrias complejas a precios razonables.
Hay numerosas variables que influyen en el proceso de producciéon de un componente
mediante esta tecnologia. Dos de ellas son la utilizacion de aditivos para favorecer
ciertas etapas del proceso o mejorar las propiedades finales de las piezas y la variacién
de las condiciones en las que se lleva a cabo la extraccidon térmica del sistema ligante.
Por ello, este proyecto pretende evaluar en qué medida la adicién de acido estearico
favorece las distintas etapas de procesado y en qué grado la introduccién de carburos
mejora las propiedades finales de los componentes obtenidos. De igual manera se
pretende estudiar el efecto en las propiedades finales de la utilizacién de dos ciclos
térmicos diferentes durante la extraccion térmica.

Se prepararon dos “feedstocks”, uno con acido estearico y otro sin éste, con
una carga metalica del 58% en volumen. Como sistema ligante se empled una mezcla
de polipropileno y cera parafina.

Se caracterizaron los “feedstocks” mediante reologia de par de torsidn, reologia
capilar y medidas de densidad y se observd que el acido estedrico favorece
significativamente el proceso de mezclado y grado de homogeneidad. Ademas, el acido
estedrico resultd ser un aditivo critico para el proceso, puesto que el “feedstock” que
no lo contenia resulté imposible de inyectar.

Se realizé extraccion con disolventes empleando heptanol y se diseid
correctamente el ciclo de extraccidon térmica mediante analisis térmico simultaneo
(STA), el cual se llevd a cabo en nitrégeno a dos velocidades de calentamiento
diferentes, 12C/min y 52C/min. A continuacidén se sinterizaron los compactos en
marrdn obtenidos en la etapa anterior a 12502C en bajo vacio.

La evaluacidon de las propiedades finales de las piezas se realizé mediante
microscopia Optica, microscopia electrénica de barrido (SEM), estudio de energias
dispersivas de rayos X (EDAX), difraccién por rayos X (DRX), resistencia a flexidn,
dureza y densidad. Tras el andlisis de resultados obtenidos mediantes estas técnicas se
concluyd que una alta velocidad de calentamiento durante la etapa de extraccidon
térmica conlleva un aumento del tamafio de grano, mayor tamaifo de carburos vy
mayores aglomeraciones de éstos en la matriz, lo que se traduce en propiedades
mecanicas inferiores.
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In this Master Thesis a process of metal injection molding (MIM) has been
developed to obtain products of high speed steel T15. The aim of this study is to check
the effect on the microstructure and final properties of the addition of stearic acid and
tetra carbides, as well as the use of two different heating rates during the thermal
extraction stage.

MIM technology is a highly flexible technique to obtain high performance
components and complex geometries at reasonable prices. There are many variables
that influence the production process of a component using this technology. Two of
them are the use of additives to enhance certain stages of the process or improve the
final properties of the products and the variation of the conditions under the thermal
extraction of the binder system is done. Therefore, this project aims to assess how the
addition of stearic acid improves the different processing steps and to assess how the
introduction of carbides improves the final properties of the components obtained.
Also, this work had studied the effect of using two different thermal cycles for heat
extraction on the final properties.

Two feedstocks were prepared, one of them with stearic acid and the other one
without it, both with a metal loading of 58% in volume. A mixture of polypropylene
and paraffin wax was used as a binder system.

Feedstocks were characterized by torque rheology, capillary rheology, and
density measurements. It was observed that stearic acid is a critical component
because the injection of the feedstock without it was not possible.

Solvent extraction was performed using heptanol, and thermal extraction cycle
was properly designed by simultaneous thermal analysis, which was conducted under
nitrogen at two different heating rates, 12C/min and 52C/min.

Finally, the brown compacts were sintered at 12502C under vacuum.

The evaluation of the final properties of the components were made by optical
microscopy, scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive study of X-ray
(EDAX), X-ray diffraction, flexural strength, hardness and density. After analyzing the
results obtained using these techniques it was concluded that a high rate of heating
during the thermal extraction involves higher grain size, higher carbides size and more
agglomeration of them in the matrix, resulting in lower mechanical properties.
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Capitulo 1. Antecedentes
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1.1 Moldeo por Inyeccién de Polvos

1.1.1 Introduccidon

El moldeo por inyecciéon de polvos (PIM) es un proceso de fabricaciéon de
componentes que actualmente goza de un gran interés tecnoldgico. Esta técnica
resulta especialmente competitiva en el conformado de piezas de elevada
complejidad, pequefas dimensiones y elevadas prestaciones.

PIM surge a partir de los procesos de inyeccion de plasticos, los cuales resultan
altamente competitivos para la produccion de grandes series de piezas. La
incorporacion de particulas de polvo (metalico o ceramico) a dichos polimeros permite
combinar la alta productividad y flexibilidad de la inyeccidn de pldsticos con las buenas
caracteristicas mecdanicas de piezas metalicas y/o cerdmicas, consiguiendo asi
productos finales de altas prestaciones. Los polimeros actian como ligantes del polvo
y permiten inyectar la mezcla adecuadamente. Posteriormente son necesarias etapas
de eliminacién del polimero y sinterizacién de la pieza (1).

Dentro de esta tecnologia, destaca el moldeo por inyeccién de metales (MIM),
el cual es responsable de mas del 75% de la produccidn anual. Su desarrollo se inici6
en los afios veinte; sin embargo, ha experimentado un crecimiento significativo en los
ultimos veinte anos. Hoy en dia, se utiliza ampliamente en la fabricacién de piezas en
un gran numero de industrias, como la industria del automdévil, aeroespacial, médica,
defensa, microelectrénica, etc. (2).

Los materiales mds comunmente empleados en MIM son aceros al carbono,
aceros inoxidables y aceros rapidos. También se utilizan metales duros, y mas
recientemente, se emplean el titanio y sus aleaciones, aleaciones base niquel,
aleaciones de volframio, aleaciones base cobalto y aleaciones base cobre (3).

A pesar de su gran éxito tecnoldgico, es necesario un estudio mds exhaustivo
de este proceso, en concreto, aquellos aspectos relacionados con la naturaleza vy
comportamiento del ligante polimérico. En la actualidad, numerosos estudios centran
sus esfuerzos en la investigacion de nuevos materiales y formas de eliminacién que
resulten mds econdmicas y de menor impacto medioambiental (4).

12
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1.1.2 Etapas del proceso MIM

La figura 1.1. muestra las etapas del proceso MIM. La primera etapa consiste en
la seleccion de los materiales a utilizar (polvo metalico, sistema ligante y aditivos). Una
vez elegidos adecuadamente, los materiales se someten a unas condiciones de
temperatura y tiempo determinados que dan lugar a una mezcla homogénea
denominada “feedstock”. Esta se granula e inyecta en un molde con la forma final de la
pieza. A continuacién, se lleva a cabo una etapa de eliminacién del sistema ligante
(“debinding”), bien mediante un ciclo térmico o por accion de disolventes, y
posteriormente se sinteriza la pieza libre de sistema ligante para alcanzar el mayor
grado de densificacidn posible (5).

DISOLVENTE

POLVOS ==
N . | ’

/ /
LIGANTE

=1 GRANULADO

Luericante MEZCLADO = . )
1448
ELIMINACION K_'
DEL LIGANTE
ol ——

SINTERIZACION |N§ECC|()N

Figura 1.1. Etapas de un proceso MIM (6).
A continuacidn se explica de manera mas detallada cada una de las etapas.
a. Seleccion del polvo metilico

En el moldeo por inyeccion de metales, la eleccién del polvo es considerada una
etapa critica del proceso, ya que las caracteristicas de éste ejercen una fuerte
influencia sobre las propiedades finales de la pieza. Entre ellas, cabe destacar la
morfologia del polvo, su distribucién y tamaio de particula, su densidad aparente y
vibrada, etc. (7).

13
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A continuacién, se enumeran las propiedades de los polvos mas comidnmente
utilizados en MIM (8):

e Particulas esféricas, pues disponen de wuna mayor densidad de
empaguetamiento y favorecen la incorporaciéon de mayores proporciones de
polvo a la mezcla. Los polvos obtenidos por atomizacién en gas son mas
comunmente empleados en MIM ya que proporcionan esta morfologia.

e Tamaios de particula inferiores a 20 um, pues provocan menos defectos
durante la sinterizacion y retienen mejor la forma de la pieza.

e Distribucidon de particula moderadamente amplia para conseguir un mayor
empaquetamiento y facilitar el proceso de extraccion del ligante.

e Bajo grado de aglomeracién para una mayor fluidez.

e Densidad vibrada del orden del 50% de la tedrica, pues es el valor dptimo para
obtener la mayor carga de polvo admitida por el ligante (4).

b. Seleccion del sistema ligante

El sistema ligante o “binder” mantiene unidas las particulas de polvo y facilita la
etapa inyeccién, ya que dota a la mezcla de la viscosidad adecuada para su inyeccién
en la forma deseada. Suele estar formado por un polimero termopldstico que da
consistencia a la pieza en verde y un polimero de menor punto de fusién que aporta
fluidez y es facilmente eliminable durante la etapa de “debinding”. Es necesario
eliminar el sistema ligante antes de proceder a la sinterizacién sin que éste deje ningln
residuo. Ademas, las temperaturas de descomposicion de ambos polimeros han de ser
siempre superiores a las que se alcanzan durante las etapas de mezclado e inyeccidn,
para evitar su degradacion prematura. La principal ventaja del uso de sistemas ligantes
multicomponente es la posibilidad de llevar a cabo una eliminacion paulatina y reducir
asi los problemas de distorsién derivados de esta etapa del proceso (9).

Hoy en dia, existe una gran variedad de sistemas ligantes. La composicion mas
comun es la mezcla de una poliolefina con una cera como es el caso del polietileno de
alta densidad (HDPE) con parafina (PW) (10), polipropileno (PP) con parafina (11) o una
combinacion de los tres anteriores (12). Otro tipo de sistemas ligantes son resinas
acrilicas termoestables (13) o sistemas patentados por algunas empresas, como puede
ser la mezcla de ceras poliolefinicas denominada Hostamont TP EK 583 o PAN250 (14),
(15).

14
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En general, la cantidad utilizada de polimero varia entre el 15 y 50 % vol,,
dependiendo fundamentalmente del polvo de partida y del tipo de sistema ligante
empleado. Ademas del sistema ligante pueden utilizarse aditivos (acido estedrico,
glicerina, silanos, etc.) que mejoren la interaccion entre el ligante y el polvo. De esta
manera, se reduce la viscosidad de la mezcla y se aumenta la cantidad de polvo que se
incorpora a la mezcla (9).

Las caracteristicas fundamentales que ha de cumplir el sistema ligante se
enumeran a continuacion, (16):

e Mojado adecuado del polvo.

e Eliminacién de forma sencilla y rdpida.
e Quimicamente estable.

e Reciclable y de bajo impacto ambiental.

c. Mezclado.

En esta etapa se mezclan el polvo y el sistema ligante. La mezcla resultante recibe
el nombre de “feedstock”. En general, el mezclado se lleva a cabo a elevados esfuerzos
cortantes y temperatura que pueden comprometer la integridad de los componentes
del sistema ligante.

Es fundamental conseguir una mezcla homogénea para que no se produzca una
separacion de fases o segregaciones durante el moldeo y evitar asi la aparicién de
defectos en la pieza final. Un “feedstock” homogéneo se caracteriza por un adecuado
recubrimiento y dispersién de las particulas de polvo en el “binder” sin presencia de
porosidad o aglomerados. El “feedstock” debe tener baja viscosidad y no debe
adherirse al molde ni degradarse durante el proceso de mezclado y en su posterior
almacenamiento (17).

Tras el mezclado es fundamental la caracterizacion del “feedstock”. Para ello, se
emplean numerosas técnicas, como medidas de densidad y estudios reoldgicos que
permiten determinar el grado de homogeneidad del mismo. La tabla 1.1. muestra los
métodos de caracterizacién del “feedstock” mdas empleados.

15
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.. . .. Parametro a
Técnica Descripcion Ref.
evaluar
Se hace fluir el “feedstock” en estado
fundido por un capilar y se registra la
, . resién que es necesaria ejercer para | Viscosidad del
Reologia capilar | P . . 18
g P alcanzar una velocidad determinada. “feedstock” (18)
Heterogeneidades en el “feedstock”
provocan cambios en la presion.
Se registra el par de torsiéon que ha de
. roporcionar el equipo durante la etapa | Par de torsion
Reologia de par de prop quip P C
e de mezclado. Al alcanzar un valor | Carga 6ptima de (10)
torsion (torque) :
estable, la mezcla se considera polvo
homogénea.
Se realizan medidas de densidad del
“feedstock” mediante un picnédmetro de
Medidas de helio y se comparan con la densidad real Densidad del 3)
densidad calculada por la regla de las mezclas. Las “feedstock”
heterogeneidades en la mezcla provocan
variaciones de densidad.
El “feedstock” se somete a un ciclo
térmico en una atmodsfera determinada,
se evalia la pérdida de peso se L,
T P . peso 'y Composicion del
Analisis térmico | compara con la cantidad inicial de i . (15)
) ) . sistema ligante
sistema ligante.  Heterogeneidades
provocan variaciones en el contenido de
“binder”.

Tabla 1.1. Métodos de caracterizacion del “feedstock”.

d. Granulado e inyeccidn.

Tras el estudio de homogeneidad, la mezcla se granula y se inyecta. Para ello, es
necesario calentar hasta la temperatura de fusién del sistema ligante e inyectarla en
un molde de la forma final deseada. Asi se obtiene el denominado compacto en verde.

En la inyeccidn se utilizan maquinas convencionales de inyeccién de plasticos. Sin
embargo, los “feedstocks” poseen viscosidades mas elevadas que los plasticos debido a
la carga de polvo presente. Por ello, es imprescindible realizar un estudio previo de
optimizacién de los distintos parametros de inyeccion, como el tiempo de llenado del
molde, la temperatura de la muestra y el tiempo de inyeccion. También es necesario
controlar estrictamente las temperaturas del molde para evitar enfriamientos rapidos
gue causen tensiones residuales en las piezas. De esta manera se evitan llenados
incompletos del molde, agrietamientos, deformacién de las piezas, separacién de
componentes, etc. (19).

16
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Otra caracteristica importante que diferencia MIM de la inyeccidn convencional de
plasticos es la necesidad de sobredimensionar los moldes de las piezas, pues durante
los procesos de sinterizacidn se producen importantes contracciones (20).

e. Eliminacidn del ligante (“debinding”).

Durante la etapa de “debinding”, el sistema ligante debe ser completamente
eliminado con el minimo impacto sobre las propiedades de la pieza. Tras su
eliminacidn, se obtiene el compacto en marrén que posteriormente es sinterizado. Es
una de las etapas mas criticas del proceso MIM, pues es donde mas defectos pueden
generarse, y por tanto es necesario un control exhaustivo de los parametros del
proceso que minimicen las distorsiones o contaminaciones en las piezas.

En este sentido, la presencia de un sistema ligante multicomponente facilita la
extraccion del “binder” mediante un proceso de eliminacidn gradual. La degradacién
paulatina de los componentes del “binder” permite la creacidon de canales por los que
circulan los productos de la degradacidn, evitando asi la aparicion de presiones
internas que puedan generar defectos en las piezas. Todo el sistema ligante debe ser
eliminado antes de la sinterizacion (16).

Hay varias formas de extraccidon, que pueden emplearse separadamente o de
manera combinada. Las mds comunes son la extraccidn con disolventes, degradacién
térmica, extraccidon capilar y extraccidn catalitica. Con el fin de optimizar todo el
proceso de fabricacion de la pieza, es importante realizar esta etapa con el menor
gasto de energia y tiempo posible.

A continuacion se describen mas detalladamente cada uno de los métodos de
“debinding”.

e Extraccidon térmica: es el método mas sencillo desde el punto de vista

experimental. Consiste en la eliminacién del ligante mediante la accién del
calor. La dificultad de este método radica en el disefio del ciclo térmico a
aplicar. Este método puede utilizarse para eliminar un sistema ligante
multicomponente, para lo cual se somete la pieza durante un tiempo
determinado a la temperatura a la que se descompone el ligante de menor
peso molecular (y punto de fusidn). Posteriormente se incrementa la
temperatura para eliminar el resto de componentes de mayor peso molecular.
En este método se emplean atmodsferas reductoras o protectoras que
prevengan la oxidacion del polvo metalico, como argdén o una mezcla de Nj-H,.

17
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Es un método simple y sencillo con el inconveniente de que requiere largos
tiempos para la eliminacién. Por ello, en muchas ocasiones se utiliza
combinada con una anterior extraccion por disolventes, que resulta mas
efectivo en tiempo y costes (21).

e Extraccion por disolventes: este método consiste en emplear disolventes para

extraer los componentes del sistema ligante que son solubles en ellos. La
forma mas comun de llevar a cabo esta extraccién es sumergiendo la pieza en
el disolvente directamente bajo unas condiciones de tiempo y temperatura,
aunque también puede realizarse sometiendo la pieza al vapor del disolvente
(22).

e Extracciéon catalitica: se realiza sometiendo la pieza a temperaturas
relativamente bajas (por debajo de 1202C) en presencia de &acido nitrico,
provocando la despolimerizacién del sistema ligante. Este método implica

tiempos de ciclo menores que los métodos anteriores, en torno a tres horas;
sin embargo su uso queda limitado a un Unico tipo de “binder” basado en
poliacetales, ya que actualmente solo existe un “feedstock” en el mercado,
patentado por la empresa BASF, que pueda ser degradado cataliticamente
(23).

f. Sinterizacion.

La sinterizacidn se lleva a cabo sobre |la pieza en marrén para aumentar el grado de
densificacidon de la misma. Consiste en un tratamiento térmico en el ocurren procesos
de difusion, haciendo que las particulas pasen de una unidn fisica a una unién quimica,
mucho mas resistente. Debido a una reduccidn significativa de la porosidad en la pieza,
los componentes MIM presentan elevadas tasas de contraccién. En general se pueden
llegar a conseguir densidades en torno al 98% de la densidad tedrica.

Los pardmetros de trabajo ejercen una fuerte influencia sobre las propiedades
finales de la pieza. Por ello, es necesario controlar, entre otros, la temperatura, tiempo
y la atmésfera en que se lleva a cabo la sinterizacién.

Entre otros, se produce un importante incremento de la dureza, resistencia,
resistencia al desgaste, resistencia a corrosion, etc. Todas estas propiedades se
evalian mediante el estudio de las propiedades mecdnicas y estudios
microestructurales (24).
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1.1.3 Caracteristicas principales

Entre las ventajas mas importantes que ofrece MIM, cabe destacar:

v' Su elevada flexibilidad: tanto en la eleccién de materiales, geometrias vy

procesos de degradaciéon. Se trata de un proceso de fabricacion que no
presenta competencia en la produccién de grandes series de piezas pequefias.
v Presenta propiedades fisicas mejoradas en comparacidn con otras tecnologias:

se consiguen mayores grados de densificacién y menor porosidad residual. Esto
se traduce en unas mejoradas propiedades de la pieza final.
v/ Permite una alta complejidad geométrica: puesto que se parte de un proceso

de inyeccién pueden realizarse todo tipo de geometrias complejas.

v/ Se consiguen unas tolerancias_muy estrechas asi como un buen acabado
superficial: las tolerancias estdn en torno al #0,3 %. Ademds los buenos
acabados superficiales obtenidos eliminan la necesidad de posteriores

mecanizados.
v" No hay pérdidas de material y permite una total reciclabilidad: todo el material

sobrante (mazarotas, canales de inyeccidn, etc.) asi como piezas defectuosas
puede ser recicladas y reutilizadas, lo que se traduce en un ahorro en costes.
v Tiene aplicabilidad en un gran nimero de industrias: tales como la industria

aeroespacial, militar, médica, automocion, etc.
v Es sencillo de automatizar: una vez que estan perfectamente establecidas las

condiciones de operacion (4).

Con respecto a la pulvimetalurgia tradicional, ademds de aportar propiedades
fisicas mejores y mayor flexibilidad de disefio, se consiguen densidades entre el 95% y
99%. Se consiguen mejoras en la resistencia a corrosidén y resistencia mecanica.
Ademads, existe la posibilidad de fabricar formas complejas tales como roscas,
superficies curvas, ranuras, etc. sin necesidad de operaciones secundarias. También
permite la reduccién de ensambles (25).

No obstante, la tecnologia MIM presenta una serie de limitaciones. Entre ellas cabe
destacar:

x Limitacién en el tamafio y espesor de la pieza. El peso maximo permitido esta
en torno a los 200 gramos y el espesor alrededor de los 100 milimetros. Esto es
debido a que espesores mayores requieren mayores tiempos de eliminacién
del sistema ligante.

x Las producciones comienzan a ser rentables por encima de las 20.000 piezas al
afio, y Unicamente para morfologias de elevada complejidad.
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x  Precio elevado del polvo, al ser necesario emplear un tamafio por debajo de las
20 pm sin aglomerados
x Requiere una gran inversion inicial (9).
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1.2 Aceros rapidos (HSS)

1.2.1 Introduccion

Los aceros rapidos (“High Speed Steels”, HSS) pertenecen a la familia de los
aceros para herramientas, que son empleados en la fabricacién de utiles destinados a
mecanizar, cortar o en definitiva, dar forma a otro material. También son utilizados en
ciertos elementos de maquinaria donde se requiere una elevada dureza a altas
velocidades. Se emplean en la fabricacion de brocas, cuchillas, fresas, etc.

La composicidon quimica de los aceros rapidos actuales nace de numerosas
investigaciones, en las que el carbono, volframio y cromo se introducian como
primeros aleantes. Con el tiempo, sus concentraciones se han visto modificadas por la
presencia y/o sustitucion de otros elementos como vanadio, molibdeno y en algunos
casos cobalto. El contenido en carbono juega un papel esencial en estos aceros, pues
las propiedades finales de los HSS dependen directamente de la proporcién entre el
carbono y la suma de los aleantes presentes. En algunos casos, el porcentaje de
carbono puede llegar a superar el 0,3 % (26).

Esta compleja composicion de los HSS dota al acero de una serie de
propiedades, entre las que cabe destacar una elevada dureza, alta templabilidad,
buena resistencia al desgaste, cierta tenacidad, resistencia a fatiga y buen
comportamiento frente al mecanizado a elevadas velocidades y altas temperaturas, en
torno a los 6002C. En estas condiciones son capaces de conservar sus altos niveles
dureza, cuyos valores se situan entre los 65 y 70 HRC (27). Ademas, practicamente la
totalidad de los aceros para herramientas reciben tratamientos térmicos después de
su conformado. La principal finalidad de estos tratamientos térmicos es elevar la
dureza gracias a la precipitaciéon de carburos y aumentar la tenacidad (28).

En cuanto a su obtencion, los HSS pueden fabricarse por procesos de colada; sin
embargo, el uso de técnicas pulvimetalirgicas permite la obtencion de
microestructuras mas homogéneas y menores tamafios de grano, lo que se traduce en
mejores propiedades en la pieza final. Entre ellas, destaca el moldeo por inyeccion de
metales, ya que, ademas, posibilita la fabricacion de piezas de mayor complejidad
geométrica. Ademas este procedimiento elimina las operaciones secundarias al
proporcionar la pieza en su forma final. Por ello MIM es una tecnologia especialmente
interesante en el caso de piezas fabricadas con metal duro, como los aceros rapidos
(28).
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1.2.2 Clasificacion general de los aceros rapidos

Este tipo de aceros se divide en dos categorias:

a) Aceros rapidos tipo T: el principal elemento de aleacién empleado es el
volframio. Tienen muy buena resistencia al desgaste y buena tenacidad.

b) Aceros rapidos tipo M: su elemento de aleacién mayoritario es el
molibdeno. Tienen buena resistencia al desgaste y dureza en caliente.

El acero rapido tipo T fue el primero en descubrirse. Sin embargo, tiempo
después se observd que el molibdeno aporta practicamente las mismas caracteristicas
que el volframio, con la ventaja de que éste ultimo posee menor peso atdmico, lo que
hace que sea requiera una menor cantidad de material para conseguir similares
caracteristicas. Fue entonces cuando empezaron a emplearse los aceros rapidos tipo
M.

Otros elementos de aleacién utilizados en este tipo de acero son el cromo y el
vanadio. El cromo se emplea para mejorar la capacidad de endurecimiento mediante
tratamientos térmicos, mientras que el vanadio se utiliza para aumentar la dureza en
caliente y resistencia al desgaste. En las siguientes tablas se recogen las composiciones
mas tipicas de los aceros rapidos de cada uno de los dos tipos.

Aceros rdpidos tipo T

Tipo (%wt) C W \Y Cr Co Si Mn Mo
T1 0,75 18,00 1,00 4,00 - 0,3 0,3 0,7

T2 0,80 18,00 2,00 4,00 - 0,3 0,3 0,6

T4 0,75 18,00 1,00 4,00 5,00 0,3 0,3 0,7

T5 0,80 18,00 2,00 4,00 8,00 0,3 0,3 0,8

T6 0,80 20,00 1,80 4,50 12,00 0,3 0,3 0,7

T8 0,75 14,00 2,00 4,00 5,00 0,3 0,3 0,7
T15 1,50 12,00 5,00 4,00 5,00 0,3 0,3 0,5

Tabla 1.2. Composiciones tipicas de aceros rapidos tipo T (27).
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Aceros rdpidos tipo M

Tipo (%wt) C W V Cr Co Mo Si Mn
M1 0,85 1,50 1,00 3,75 - 8,50 0,3 0,3
M2 tipo 1 0,85 6,00 2,00 4,00 - 5,00 0,3 0,3
M2 tipo 2 1,00 6,00 2,00 4,00 - 5,00 0,3 0,3
M3 tipo 1 1,05 6,00 2,50 4,00 - 5,00 0,3 0,3
M3 tipo 2 1,20 6,00 3,00 4,00 - 5,00 0,3 0,3
M4 1,30 5,50 4,00 4,00 - 4,50 0,3 0,3
M6 0,80 4,00 1,50 4,00 12,00 5,00 0,3 0,3
M7 1,00 1,75 2,00 3,75 - 8,75 0,3 0,3
M10 tipo 1 0,85 - 2,00 4,00 - 8,00 0,3 0,3
M10 tipo 2 1,00 - 2,00 4,00 - 8,00 0,3 0,3
M15 1,50 6,50 5,00 4,00 5,00 3,50 0,3 0,3
M30 0,80 2,00 1,25 4,00 5,00 8,00 0,3 0,3
M33 0,90 1,50 1,15 3,75 8,00 9,50 0,3 0,3

Tabla 1.3. Composiciones tipicas de aceros rapidos tipo M (9).

El grupo de aceros tipo T posee contenidos en volframio entre el 12% y el 20%,
como componente principal. Los otros elementos empleados son el vanadio (del 1% al
5%) el cromo (entre el 4-4,5%) y cobalto (del 5% al 12%). Todos ellos son empleados en
menores cantidades que el tungsteno. El contenido en carbono oscila entre el 0,75% y
el 1,50%. Los contenidos en carbono se situan entre el 0,85% y el 1,5%.

En cuanto a la familia de aceros tipo M, las cantidades de molibdeno utilizado
varian entre el 3,5% y el 9,5%. El volframio también es utilizado, con cantidades que
oscilan entre el 1,5% y el 6%. El resto de elementos de aleacidn utilizado son el vanadio
(entre el 1% vy el 5%), el cromo (del 3,75 al 4%) y el cobalto (entre el 5% y el 12%).

En conclusién, los aceros tipo M y tipo T poseen composiciones similares en
cuanto a contenidos en carbono, cromo, vanadio y cobalto. La diferencia fundamental
estd en que la familia tipo T utiliza Unicamente el volframio como componente
principal, y la familia tipo M el molibdeno, con ciertas adiciones de volframio. Esto
hace que los aceros tipo T posean menor tenacidad que los del tipo M, y sin embargo
presenten mayor resistencia a la temperatura y al desgaste (9).Los aceros rapidos son
empleados en la producciéon de herramientas de altas prestaciones. Se utilizan
numerosos métodos de fabricacion, como la fundicién, forja, pulvimetalurgia
tradicional y moldeo por inyeccion de metales. Sin embargo, estas dos ultimas técnicas
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son las que han hecho posible desarrollar aceros rapidos de mejores propiedades asi
como aceros rapidos reforzados a un coste asequible.

1.2.3 Moldeo por inyeccién de aceros rapidos

El moldeo por inyeccion de metales de aceros rapidos se presenta como una
tecnologia muy competitiva, pues permite la fabricacidon de piezas metalicas pequeiias,
de morfologia muy compleja y altas prestaciones en su forma final, sin necesidad de
operaciones finales de acabado, lo que redunda en una reduccién significativa de los
costes finales.

La produccion de HSS mediante MIM es hoy en dia una realidad tecnoldgica,
pues ha supuesto una mejora de las propiedades en servicio del material. De esta
manera, se evitan los problemas de segregacién de carburos inherentes a los procesos
de fabricacion convencionales. Como resultado, se obtienen materiales con
prestaciones superiores, y por tanto, mejor resistencia al desgaste y/o temperatura,
dureza y control dimensional (29). La introduccion de MIM como método de
procesado de HSS, ademads, permite aumentar la ventana de sinterizacion y disminuir
la temperatura de sinterizacidn, gracias a la mayor presencia de carbono de los
procesos de degradacidn del sistema ligante, lo que supone un ahorro sustancial en los
costes (9).

A continuacidn, se describen las caracteristicas mas relevantes y diferenciadas con
respecto a otros materiales del procesado de aceros rapidos mediante MIM:

e Sistema ligante.

Como en el caso de otros materiales metalicos, el uso de sistemas de ligantes
multicomponente minimiza los riesgos de distorsién durante el proceso de
extracciéon del mismo. La mezcla poliolefina-cera se presenta como la mejor
alternativa para los aceros rapidos. Entre otros, la mezcla de polietileno con
parafina es un sistema ligante muy desarrollado para este tipo de aceros (7),
también lo es el polipropileno con parafina, que muestra una viscosidad inferior al
anterior (30), o polipropileno o polietileno con PEG, pues el PEG ofrece similares
propiedades al “feedstock” que la parafina, con la ventaja de que en su eliminacion
se utiliza agua como disolvente, lo que resulta en un proceso mas barato e inocuo
(31).
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e Eliminacion del ligante (“Debinding”).

Entre los métodos de “debinding” mas empleados destacan la eliminacién por
disolventes seguida de eliminacion térmica, debido a la presencia de un
componente soluble en el sistema ligante multicomponente (32). La eliminacidn
térmica generalmente se realiza en nitrégeno, argdn o una mezcla de nitrégeno-
hidrégeno, todas ellas empleadas para evitar la oxidacién del polvo metadlico (11).

e Sinterizacidn.

La sinterizacién de los HSS se realiza tradicionalmente en vacio, aunque algunas
investigaciones muestran que el uso de atmésferas reductoras ricas en nitrégeno
da lugar a la precipitacién de carburos mas estables, que frenan el crecimiento del
grano en este tipo de aceros. No obstante, el uso de éstas uUltimas requiere un
control exhaustivo de todos los parametros para evitar la aparicidon de carburos no
deseados (33). Se lleva a cabo en lecho de alumina para un mayor control del
carbono y evitar la aparicién de distorsiones en la pieza (14).

Las temperaturas de sinterizacion mas comunes de los HSS se encuentran entre
10509C y 13002C, dependiendo de los elementos de aleacién presentes. En este
rango de temperaturas se consiguen mejores distribuciones de los carburos
precipitados (33). En muchas ocasiones, una fase liquida coexiste con la fase sélida
durante el proceso de sinterizacién, lo que denomina sinterizacion en fase liquida.

La sinterizacidon con fase liquida puede ser transitoria o permanente, pero en
ambos casos dota a la pieza de mayores areas de contacto entre componentes,
facilitando los mecanismos de difusion (34), (35). En estado liquido la densificacién
se produce de forma mas rapida desde el punto de vista cinético (36), lo que
permite disminuir la duracién del ciclo y obtener piezas con mayores grados de
densificacidon, que implican aumentos de dureza y resistencia (37). En aceros
rapidos se puede reconocer la presencia de fase liquida durante la sinterizacién en
la microestructura cuando se produce la migracién de carburos de vanadio, tipo
MC, hacia los bordes de grano (33).
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1.2.4 Moldeo por inyeccion de acero T15

El acero T15 pertenece a la familia de aceros rdpidos tipo T, en los que el
principal elemento de aleacidn es el volframio. Ademas esta compuesto por otros
elementos de aleacion como el vanadio, cromo, cobalto, silicio y manganeso (ver
composicion detallada en tabla 1.2). Debido a esta compleja composicién MIM es una
tecnologia idénea para la produccidn de este acero pues permite obtener propiedades
mecdanicas isotrdpicas, altos grados de densificacion y una mejor distribuciéon de
carburos precipitados y de menor tamafio, lo que se traduce en mejores aptitudes
para corte y aumento de resistencia al desgaste (33), (29). A continuacién se explica el
efecto de cada elemento de aleacién en las propiedades finales. Hay que tener en
cuenta que varios aleantes pueden influir en una misma propiedad.

a. Carbono: es unos de los elementos que ha de ser afiadido con mas
meticulosidad. Las tolerancias en los valores de este elemento son
muy estrechas y pequefias variaciones pueden dar lugar a cambios
microestructurales no deseados. Altos contenidos en carbono
disminuyen la temperatura solidus, aumentando el porcentaje de
austenita retenida. Con ello se consigue elevar la dureza y la
capacidad de corte a altas temperaturas. Se consigue también la
aparicidon de carburos tipo MgC y MC durante el enfriamiento vy
tratamientos térmicos, que contribuyen a la resistencia al desgaste y
abrasion. Con contenidos menores de aparecen carburos no
deseados (38).

b. Volframio: es el elemento de aleacién principal. Aporta dureza en
caliente, resistencia al desgaste y abrasién gracias a la formacién de
carburos tipo MgC y M,C (9).

c. Molibdeno: contribuye a la dureza y confiere buenas propiedades
de resistencia al desgaste. Es un elemento formador de carburos
tipO MgCy M,C (9)

d. Cromo: se utilizan cantidades del 4% o muy proximas a éste. Es la
cantidad optima que aporta las mejores propiedades. Entre ellas
estdn la resistencia a la oxidacién, aporta capacidad de
endurecimiento y reduce las contracciones durante tratamientos
térmicos (5), (38).
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e. Vanadio: aporta alta resistencia a la abrasidn y desgaste gracias a la
formacién de carburos tipo MC de elevada dureza (9).

f. Cobalto: no es un elemento formador de carburos, sino que se
disuelve en la matriz y ayuda a que los carburos interactien mejor
con la matriz de Fe, produciendo menor coalescencia de
precipitados. Incrementa la eficiencia de corte ademas de elevar la
dureza en caliente. Sin embargo disminuye ligeramente la tenacidad

(9).

La sinterizacion del acero rapido T15 se lleva a cabo bajo distintos tipos de
atmdsferas. Una de las mas empleadas es el nitrégeno, debido a que protege frente a
la oxidacidn. Ademas, el nitrégeno reacciona con los elementos de la matriz,
transformando los carburos de tipo MC en carbonitridos metdlicos (MX), ricos en
vanadio, que son mas estables a altas temperaturas e inhiben el crecimiento de grano
(33). La temperatura dptima de sinterizacion para este tipo de atmdsfera son 12109C,
en la que se obtienen mayores grados de densificacion. Otro medio también muy
empleado es el vacio, entre la que se puede hacer dos distinciones, bajo y alto vacio.
Los maximos valores de densidad en sinterizacidon en bajo vacio se consiguen a altas
temperaturas, en torno a los 12409C, mientras que en alto vacio se precisan menores
temperaturas, en torno a los 11002C (13), (33).

En cuanto a las propiedades mecdanicas obtenidas mediante esta tecnologia, se
obtienen valores de dureza en torno a 617 HVy, y resistencia a flexién de 1000 MPa
(4). Los valores de densidad obtenidos son en torno al 98-99% de la densidad real (4),
(23).

La microestructura tipica del acero T15 obtenido mediante MIM estd
constituida por finos carburos distribuidos uniformemente en la matriz. Los carburos
mas comunes son del tipo MC, compuestos por vanadio, carburos tipo MgC, formados
por volframio y molibdeno (9), (33), y cuando la sinterizacion se lleva a cabo en
nitrégeno, carburos del tipo MX, compuestos por vanadio (4), (33). En la figura 1.2.
puede observarse la dureza relativa de los carburos mas comunes en un acero rapido
T15.
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Figura 1.2. Dureza relativa de los carburos mas comunes en la microestructura de un
acero rapido T15.

En la figura 1.3. puede observarse la microestructura tipica de un acero rapido
T15 obtenido mediante MIM.

Figura 1.3. Microestructura de un acero T15 obtenida por MIM, sinterizada en vacio a
1240°C (13).

En la produccidon de este tipo de aceros es muy frecuente el uso de aditivos
para aumentar la precipitacion de carburos en la matriz, asi como para introducir

carburos nuevos. Entre los mds empleados se encuentran los formados por titanio,
tantalo y niobio (11).
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En la tabla 1.4. puede observarse los carburos mdas comunes en la
microestructura de un acero rapido T15 con carburos de volframio, titanio, niobio y
tdntalo como aditivos. También se muestran las propiedades mecdnicas que éstos
aportan a la pieza final (22).

Carburos mds comunes en la microestructura del acero T15 obtenido mediante MIM Ref.
Carburo Propiedades mecdnicas aportadas a la pieza final
VC Resistencia a abrasion y desgaste. De elevada dureza (9)
WC Dureza y resistencia en caliente (22)
VX Estabilidad a altas temperaturas e inhibicidn del crecimiento de grano (33)
MogC Resistencia al desgaste y abrasion 9)
WeC Resistencia al desgaste y abrasion 9)
TiC Dureza y resistencia en caliente (12)
TaC Dureza y resistencia en caliente (11)
NbC Dureza y resistencia en caliente (11)

Tabla 1.4. Carburos mas comunes en la microestructura de un acero T15 con tetra
carburos como aditivo, obtenido mediante MIM.
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Capitulo 2. Motivacion y objetivos
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El moldeo por inyeccién de metales ha experimentado un gran auge desde el
punto de vista industrial durante estos ultimos afios. Su aplicacién en el campo de los
aceros rapidos ha permitido el desarrollo de microestructuras avanzadas, con una
dispersidn uniforme de carburos mas finos que contribuyen a alargar la vida en servicio
de estos materiales. El uso de sistemas ligantes de diferente naturaleza o la presencia
de nuevos aditivos en la mezcla ejerce una fuerte influencia sobre las propiedades
finales de la pieza. Por ello es necesaria la realizacion de estudios cientificos de cada
una de las etapas del proceso del proceso MIM con el fin de conocer las limitaciones
reales de la tecnologia asi como todos los materiales que pueden ser empleados.

Entre ellos, el acero T15 es un acero rdpido muy empleado en la industria ya
qgue su buena proporcién de elementos de aleacién combinada mediante la
produccién por MIM da lugar a una microestructura compuesta por una distribucion
uniforme de finos carburos en la matriz, lo que da lugar a un acero de altas
prestaciones. No obstante, suscita gran interés en la actualidad desde el punto de vista
de la investigacion. Muchos estudios se centran en el desarrollo de nuevos métodos de
produccién asi como en la introduccién de nuevos elementos de aleacién en su
composicidon que mejoren sus prestaciones.

Se propone desarrollar el proceso de produccion MIM de un acero répido T15,
basado en un “binder” convencional poliolefina/cera al que se afiaden dos nuevos
aditivos: treta carburos, para mejorar las propiedades mecanicas del material, y acido
estedrico para favorecer compatibilidad entre los componentes del “feedstock”.

Por tanto, el objetivo principal de este Proyecto Fin de Carrera es evaluar el
efecto de la introduccién de ambos aditivos en cada una de las etapas del proceso y en
las propiedades finales de la pieza al utilizar dos ciclos térmicos diferentes para la
eliminacion térmica del sistema ligante.

El objetivo general de este proyecto se lleva a cabo a través de los siguientes
objetivos particulares:

e Estudio de la homogeneidad del “feedstock” mediante reologia de torque, y
medidas de densidad con el fin de obtener el grado de homogeneidad
adecuado para el posterior proceso de inyeccién y “debinding”.

e Estudio reoldgico del “feedstock” mediante reologia capilar para evaluar la
viscosidad y prever su comportamiento durante la inyeccién.
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e Estudio del sistema de “debinding” mas adecuado mediante el uso de dos
velocidades de calentamiento durante el ciclo térmico que favorezca la
densificacidn de la pieza y disminuya los riesgos de distorsidn.

e Evaluacién de las propiedades mecanicas finales de la pieza sinterizada vy
correlacién de éstas mediante el estudio de la microestructura.
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Capitulo 3. Proceso Experimental
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3.1 Materiales

3.1.1 Polvo Metalico

El polvo metalico empleado ha sido polvo de acero rapido T15. Este polvo es
suministrado por la compaiia Osprey Metals Ltd. La composicidon quimica del polvo asi
como la proporcionada segln la normativa AlSI se recoge en la tabla 3.1.

C W \Y) Cr Co Si Mn Mo
%Peso
OSPREY 1,5 12,5 5,0 4,5 4,75 0,4 0,4 0,5
%P
AAIE;;O 1,5-1,6 11,75-13,0 4,5-5,25 3,75-5,0 4,75-5,25 0,15-0,4 0,15-0,4 1,0 (max)

Tabla 3.1. Composicion del acero T15.

El polvo es de morfologia esférica, pues su obtencién es a través de

atomizacion en gas.

3.1.2 Sistema ligante

Los componentes del sistema ligante son los siguientes:

e Polipropileno (PP): es un material muy utilizado en MIM. Se ha elegido

este polimero por su caracter termoplastico, que aportara cierta
resistencia a la pieza en verde ademas de dar capacidad a la mezcla para
retener la forma del molde después de la inyeccidn. Su extraccidon de la
pieza se realiza mediante tratamiento térmico.

Su temperatura de fusion es de 1739C y se descompone por encima de
300 oC. Tiene una densidad de 0.95 g/cm?> (9).

e Cera parafina (PW): es muy utilizada en MIM junto con otro tipo de

polimeros. Debido a su muy bajo punto de fusién se utiliza para
disminuir la viscosidad de la mezcla y aumentar la fluidez. Con todo ello
se consigue un mejor procesado de la mezcla. Ademds es un
componente de facil extraccion mediante disolventes.

Su punto de fusién es de 58.32C. Su descomposicidon comienza en torno
a los 2809C y finaliza en 4002C. Posee una densidad de 0.907 g/cm? (9).
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En la tabla 3.2. se recogen las principales caracteristicas de los componentes
del sistema ligante.

Componente Densidad (g/cm"') T2 Fusion (2C) T2 Descomposicion (2C)
Polipropileno (PP) 0.950 173 300
Cera parafina (PW) 0.907 58.3 280-400

Tabla 3.2. Caracteristicas de los componentes del sistema ligante.

3.1.3 Aditivos

Los aditivos que se han utilizado son los siguientes:

e Acido estedrico (SA): es uno de los mas empleados en MIM debido a su
capacidad como dispersante pues disminuye la viscosidad de la mezcla.
Entre otras cualidades, disminuye la energia superficial entre el polvo y

el “binder” aumentando el contacto entre ambos. También tiene
capacidad lubricante que facilita el mezclado y la inyeccién (30).

Su punto de fusion estd comprendido entre 66 y 69 2C, mientras que su
densidad es de 0,96 g/cm3 (19).

e Tetra carburos: es un aditivo especifico para aceros rapidos. Se afiaden

junto con el polvo metalico. La adicién de este componente provoca un
aumento en la dureza en caliente y la resistencia gracias a la
precipitacion de mas tipos de carburos (22).
Se ha utilizado un aditivo compuesto por carburos de wolframio, titanio,
tantalo y niobio, suministrado por Treisbacher Industrie Ag. El tamafio
de particula del polvo suministrado por el fabricante se encuentra entre
1.5y 2.5um Las composicion se recoge en la tabla 3.3.

Carburos WC TiC TaC NbC
%Peso 33 33 25 8

(*) Suministrado por el fabricante

Tabla 3.3. Composicidn del aditivo tetra carburos*.
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3.2 Proceso experimental

3.2.1 Esquema del proceso

SELECCION MATERIALES
Polvo T15 + Tetra
Carburos + PP + PW +
Acido estedrico

MEZCLADO
Temperatura: 1752C
Tiempo: 120 min
Velocidad: 50 rpm

REOLOGIA
Tas: 170 y 1802C

INYECCION
T2 Inyeccién: 175,552C
T2 Molde: 402C
Tiempo inyeccidén: 15 seg

*Distribucion y tamafio
particula
*Densidad aparente
y densidad del polvo
vibrado

q POLVO T15

*Reologia de par de
torsion (torque)
FEEDSTOCK == -<Reologia capilar
*Densidad
*Analisis térmico
simultaneo (STA)
—

—>

COMPACTO
EN VERDE

—>

EXTRACCION CON DISOLVENTES

Temperatura: 602C
Tiempo: 8 horas

“DEBINDING “TERMICO
Temperatura maxima: 4502C
Velocidades de calentamiento:
12C/min y 52C/min
Atmdsfera: Nitrégeno

SINTERIZACION
Temperatura: 12502C
Tiempo: 60 min
Medio: Bajo vacio

- COMPACTO EN MARRON

[~ +Densidad final
*Resistencia a flexion
*Dureza
*Microscopia 6ptica
*Microscopia electronica
de barrido (SEM)
*Analisis de energias
dispersivas de rayos X
(EDAX)
*Difraccion de

rayos X (DRX)

- PIEZA FINAL =
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3.2.2 Etapas del proceso experimental

1. Caracterizacion del polvo T15

Se ha obtenido las densidades aparente y vibrada del polvo de partida asi como

su distribucidn y tamafio de particula.

Densidad aparente: se determina mediante la relacidon entre la masa de

polvo y el volumen ocupado por éste cuando es vertido en un recipiente
sin la aplicacidn de presion o movimiento. Por medio de un Flujémetro
de Hall, se obtuvo midiendo la masa de polvo que ocupaba 25 ml de
volumen (39). Se realizaron cinco medidas con el fin de obtener un valor
medio lo mas éptimo posible.

Densidad del polvo vibrado: se determina mediante la relacion entre la

masa de polvo y la diferencia entre el volumen que éste ocupa antes y
después de ser vibrado. De esta manera, se obtiene la capacidad de
empaquetamiento del polvo. Se obtuvo introduciendo 100 gramos de
polvo en un recipiente de volumen determinado y se sometid el
recipiente a vibracion durante 10 min (19).

Distribucion del tamano de particula del polvo de partida: se obtuvo

mediante un equipo Mastersizer 2000E, Malvern.

2. Mezclado de los componentes

Para la realizacidon del estudio se fabricaron dos “feedstocks” diferentes, cuyas

composiciones se recogen la tabla 3.4. Ambos incorporan 58 vol.% de carga de polvo

metalico. Sin embargo, la formulacién del “binder” varia, ya que sdlo el feedstock 2

incorpora acido estedrico como aditivo.
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Componente Polvo T15 Tetra Carburos PP PW  Acido Estedrico
Feedstock 1 (%vol) 58 10 16 16 0
Feedstock 2 (%vol) 58 10 14 14 4

Tabla 3.4. Proporcién en volumen de los componentes de los “feedstocks”.

El mezclado se llevd a cabo en una mezcladora de rotores modelo 252P,
Thermo Haake Polylab, cuya capacidad es de 69 cm®. El proceso se realizé a una
temperatura superior al punto de fusidon de los componentes del sistema ligante, a
175°C durante 120 minutos. La velocidad de giro de los rotores fue de 50 rpm.

Para la fabricacion del “feedstock” con acido estedrico y previamente al
proceso de mezclado del mismo, fue necesario mezclar el polvo de tetra carburos con
acido estedrico en metanol y calentarlo durante 30 minutos a 602C hasta evaporar
todo el metanol. Con este procedimiento se asegura el recubrimiento del polvo de
tetra carburos y mejorar su interaccion con el polvo metalico (11).

3. Caracterizacion del “Feedstock”

La evaluacién de la homogeneidad del “feedstock” se llevd a cabo mediante los
siguientes analisis:

e Reologia de par de torsién (torque): se empled para caracterizar de

forma cuantitativa la homogeneidad de los “feedstocks” y evaluar la
influencia de los aditivos en el comportamiento reoldgico. Cuanto
menor es el valor final alcanzado del par de torsién menor es la
viscosidad del “feedstock”.

e Reologia capilar: se considera que el “feedstock” es inyectable cuando

se obtiene una relacién lineal entre la velocidad de cizalla y la presién
ejercida (30). La caracterizacién reoldgica de las mezclas se realizé a 170
y 1802C en un reémetro capilar de la marca Haake, modelo Rheocap
S20.

e Densidad: se realizé mediante un picndmetro de helio. Este valor se
compard con la densidad tedrica, obtenida mediante la regla de las
mezclas. Diferencias entre ambos resultados indica presencia de
heterogeneidades en el “feedstock” producidas durante el proceso de
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mezclado (tiempo insuficiente, degradacién de componentes, excesiva
viscosidad, etc.).

4. Inyeccion

En el proceso de inyeccidn se empled una inyectora de transferencia de carga
de la marca AB Machinery, modelo AB-400. Los pardmetros de inyeccidn se recogen en
la tabla 3.5.

T2 de inyeccion 175,559C
T2 del molde 40°C
Tiempo de inyeccion 15s
Tiempo de postpresion 7s

Tabla 3.5. Pardmetros de inyeccién del “feedstock”.

La caracterizacion del compacto en verde se realizd mediante inspeccién visual
(comprobacion de la ausencia de defectos tras la inyeccion).

5. Eliminacion térmica (“Debinding”)

e Extraccion con disolventes: tras la inyeccién se sometieron los

compactos en verde a un “debinding” con heptanol comercial. Se eligid
este disolvente debido a la buena miscibilidad con la parafina y a su
inocuidad, en comparacién con otros disolventes comunmente
utilizados como hexano o heptano. Para favorecer el proceso se realizé
la eliminacidn a 602C. Para determinar el tiempo dptimo necesario para
la extracciéon de la parafina se introdujeron los compactos en el
disolvente, y cada hora se fue extrayendo una de las piezas, hasta un
tiempo maximo de 9 horas. Tras este proceso, se procedié al secado de
las piezas en una mufla a 802C durante 24 horas. Se determiné la
pérdida de masa en funcién del tiempo de inmersidn en el disolvente,
obteniendo el tiempo mdaximo necesario para la extraccion.
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Para el disefio del ciclo de eliminacion térmica se realizé un andlisis térmico
simultdneo (STA). Este realiza simultdneamente los siguientes analisis:

e Calorimetria diferencial de barrido (DSC): se emplea para analizar la

miscibilidad de la mezcla, registrando los intervalos de fusion de los
componentes del sistema ligante (9). Se llevé a cabo en un intervalo de
temperaturas de 30 a 600 2C, en atmdsfera de argdn en un equipo de la
marca Perkin Elmer, modelo DSC-7.

e Andlisis termogravimétrico (TGA): mediante TGA se determinan las

temperaturas de degradacién de los componentes del sistema ligante
(5). Se realizé bajo atmdsfera de argén, entre 30 y 6002C en un equipo
de la marca Perkin Elmer, modelo TGA-7.

Una vez obtenidos las temperaturas de fusion y degradacién del sistema ligante
se procedié al disefio del ciclo de extraccidn térmica.

e Extraccidn térmica: se llevd a cabo en atmdsfera de nitrégeno, a dos

velocidades de calentamiento diferentes, 12C/min y 52C/min, para
evaluar el efecto de la velocidad de calentamiento en las propiedades
finales de las piezas. Las probetas fueron situadas en una barquilla de
alumina porosa. El ciclo térmico se realizd en varias etapas, la primera
hasta alcanzar 2509C seguida de un tiempo de mantenimiento de 15
minutos y un posterior calentamiento hasta 4509C con 30 minutos de
mantenimiento.

En la Figura 3.1 se muestra un esquema del ciclo de extraccién térmica.
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4508C t=30 min
Velocidad de
calentamiento

Velocidad de
calentamiento

Figura 3.1. Esquema del ciclo de eliminacién térmica del “binder”.

6. Sinterizacion

El ciclo de sinterizacion empleado consistié en calentamiento a 52C/min hasta
12509C y mantenimiento a esa temperatura durante una hora, en bajo vacio (p < 10-
mbar). Se realizé en una barquilla porosa de alimina para evitar la adherencia de las
probetas a ésta. Se realizé en un horno tubular horizontal de la marca Carbolite,
modelo Hut 15/50/450.

7. Caracterizacion de las piezas sinterizadas

e Densidad final: se obtuvo mediante un picndmetro de helio. Este valor se

comparé con el valor de la densidad tedrica.
e Dureza: se obtuvo el valor de la dureza Vickers para las piezas sinterizadas
mediante un durémetro Time Technology Europe, modelo HVS-1000. Los

valores obtenidos se compararon con los datos bibliograficos.

e Resistencia a flexion: se determind mediante una maquina de ensayos universal

con control electromecanico de la célula de carga. Los valores obtenidos se
compararon con los obtenidos por la bibliografia.
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e Microscopia 6ptica: se empled un microscopio 6ptico para llevar a cabo el

analisis microestructural. Antes de su observacién las muestras se prepararon
segun la siguiente metodologia:

- Cortado de las piezas en su seccién representativa con disco de diamante
debido a la elevada dureza del material de estudio, en un equipo de corte
de la marca Struers Minitom.

- Embutido de las piezas en resina para un manejo mas sencillo de éstas. Se
empled una embutidora Hitech Europe, EP Series.

- Desbaste de las probetas embutidas con lijas de distintos tamafios de grano
(180, 320, 600, 1000 y 1200) a 500 rpm, comenzando por la de mayor
tamafio de grano. Como lubricante se utilizd agua, para evitar el
sobrecalentamiento de la pieza. La probeta ha de girarse 902 tras cada
cambio de lija para asegurar un desgaste lo mas homogéneo posible. Se
realizé en una lijadora modelo Grinder-Polyser.

- Pulido de las muestras en suspension de alimina de 1y 0,3 um a 250 rpm,
en una pulidora Struers Dap.

- Limpieza de la pieza en ultrasonidos en un equipo Ultranonics Cleanning
Technology, para eliminar cualquier resto o impureza.

- Ataque quimico de la superficie de las muestras en una solucion Nital al 2%
durante 6-8 segundos. Para detener la reaccién se introdujeron las
muestras en agua y finalmente en etanol.

e Microscopia electrénica de barrido (SEM) vy estudio de energias dispersivas de

rayos X (EDAX): mediante SEM se obtuvieron imagenes de la microestructura y

se caracterizaron las distintas fases presentes en ésta utilizando la tecnologia
EDAX que incorpora este microscopio electrénico. Para ello se realizd un
analisis composicional semicuantitativo del interior de grano de cada fase,
obteniendo el porcentaje de los distintos elementos presentes en dicha fase.
Este analisis se realizd en un equipo de la marca Philips XL-30.

Las muestras se prepararon previamente a este estudio siguiendo la
misma metodologia seguida para microscopia dptica. Finalmente se aplicé un
recubrimiento de carbono a la resina y a una pequeifia porcién de la muestra
para aumentar la conductividad.
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e Difraccién de rayos X: esta técnica permite obtener los mdximos de difraccién

correspondientes a las fases presentes en la microestructura de las muestras.
Se empled para determinar la composicidén y estequiometria de los carburos
presentes en la microestructura de los compactos. Los ensayos se realizaron un
equipo de la marca Philips, modelo PW825, con un angulo 26 comprendido
entre 302 y 1209. Se utilizé una intensidad de 40mA y un voltaje de 20kV.
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Capitulo 4. Resultados.
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4.1 Caracterizacion del polvo de partida

En la figura 4.1 se observa la distribucién del tamafio de particula del polvo de
partida.

e diferencial == e=3cumulada

7
-aGE e eo» o oo '100

—_ 7 -
X6 N 90 X
o / o
2 / -8 2
5 ° l 70 3
S 4 ! 60 2
()

£, | 1 S50 3
S 40 S
2 ] 9
32 30 3
: J !\ %
‘v 1 2
o [a]

! / ! - 10
0 - -0
0,01 0,10 1,00 10,00 100,00 1.000,00 10.000,00
Tamaiio de particula (um)

Figura 4.1. Distribucion del tamafo de particula del polvo de partida.

En las siguientes tablas se recogen los datos de la media y distribucion del
tamafio de particula y densidades real, aparente y del polvo vibrado.

Tamaifio medio de particula 10 um
Distribucion al 10% 4,64 um
Distribucion al 50% 11,9 pm
Distribucion al 90% 28,5 um

Tabla 4.1. Tamafio medio y distribuciones del tamafio de particula al 10, 50 y 90 %.

Densidad real* 8,19 g/cm’
Densidad aparente 3g/cm?
Densidad del polvo vibrado 4,86 g/cm®

*Dato suministrado por el fabricante

Tabla 4.2. Densidades real, aparente y del polvo vibrado.
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4.2 Caracterizacion del “feedstock”

Reologia de par de torsion (torgue)

En la figura 4.2. se muestra la evolucidon del par de torsién en funcién del
tiempo para los dos “feedstocks” preparados.

== Feedstock 1 (sin SA) —Feedstock 2 (con SA)

4 1
E
Z2 3 -
=
N~
Y
s 2
o — 1,3N'm
T
g 1

——+p O0,IN'm
O T T
0 20 40 60 80 100 120
Tiempo (min)

Figura 4.2. Evolucion del par de torsién en funciéon del tiempo del mezclado
para los dos “feedstocks” preparados.

Los maximos observados en las figuras corresponden a cada adicion del polvo y
tetra carburos en la cdmara. Para el feedstock 1, sin acido estedrico en la mezcla, el par
de torsion se estabiliza a partir de los 100 min, con un valor final de 1,3 N-m. En el
feedstock 2 el valor de torque se estabiliza mas rapidamente, a los 70 minutos, con un
valor final menor, 0,1 N-m.

Reologia capilar

En las figuras 4.3. y 4.4. se observan los resultados obtenidos tras el estudio de
reologia capilar, en el que se representan los valores de viscosidad frente a la
velocidad de cizalla de los dos “feedstocks” elaborados, con el fin de evaluar su
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capacidad de ser inyectados asi como de prever el comportamiento de los mismos
durante la etapa de inyeccién. El ensayo se realizd a 170 y 180°C.

Feedstock 1 (sin SA)
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Figura 4.3. Resultados de reologia capilar para el feedstock 1.

Feedstock 2 (con SA)
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Figura 4.4. Resultados de reologia capilar para el feedstock 2.
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En ambos casos, se observa un comportamiento pseudoplastico, ya que la
viscosidad de la mezcla disminuye segin aumenta la velocidad de cizalla. Puede
observarse también la linealidad para ambos “feedstocks” entre la velocidad de cizalla
y la viscosidad, y que ésta ultima disminuye segin aumenta la temperatura.

Densidad de los “feedstocks”

En la tabla 4.3. se pueden observar los valores de densidad real obtenidos
mediante picndmetro de helio para los dos “feedstocks” elaborados.

Feedstock 1 (sin SA) 6,39 g/cm?
Feedstock 2 6,34 g/cm3

Tabla 4.3. Densidad real de los “feedstocks”.

En la figura 4.5. se muestra la comparativa entre los valores de densidad real
obtenidos para ambos “feedstocks” con la densidad tedrica obtenida mediante la regla
de las mezclas.

6,39 g/cm3

6,34 g/cm3
6,16 g/cm3

Tedrica Feedstock 1 Feedstock 2

Figura 4.5. Comparativa de los valores de densidad real de los “feedstocks” con
la densidad tedrica.

El valor de densidad real obtenido para el feedstock 1 (sin SA) es ligeramente
mayor que para el feedstock 2, y ambos valores son mayores que la densidad tedrica
obtenida mediante la regla de las mezclas.
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4.3 Inyeccion

La inyeccion del feedstock 2 se realiza correctamente con los pardametros
indicados en la seccién 3.2.2. Tras inspeccidn visual, las piezas resultan libres de
defectos. La inyeccion del feedstock 1 (sin acido estearico en la mezcla) no resulta
posible, incluso después de la optimizacion de los pardmetros de inyeccién.

4.4 Eliminacion del ligante (“Debinding”)

Extraccion con disolventes

Tiempo 6ptimo de
extraccion

100 (
L

80

60

% Pérdida de masa

" -

20

0 T T T T T T T 2 4 ,
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Tiempo (h)

Figura 4.6. Representacion del porcentaje de la pérdida de masa de parafina
frente al tiempo de inmersién en heptanol.

Como se puede observar en la figura 4.6., a medida que transcurre el tiempo el
porcentaje de parafina extraida aumenta, hasta llevar a un punto en que se estabiliza,
alrededor de 8 horas. El porcentaje total de cera parafina extraida es del 78%.
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Extraccion térmica

Se realiz6 un andlisis térmico simultaneo (analisis termogravimétrico, TGA, y
calorimetria diferencial de barrido, DSC) con el fin de optimizar los parametros del
proceso de extraccion térmica del sistema ligante.

En la figura 4.7. pueden observarse las dos curvas obtenidas tras el analisis STA
del feedstock 2.
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Figura 4.7. Curva correspondiente al analisis térmico simultaneo del feedstock 2.

En el andlisis termogravimétrico la primera caida de la curva corresponde a la
degradacion de la cera parafina y 4cido estedrico, que comienza en torno a 200°C y
termina alrededor de 4109C. La segunda caida corresponde a la degradacién del
polipropileno, cuya descomposicion comienza a 4302C y termina en 495°C.

En cuanto al andlisis DSC, hay tres picos. El primer pico corresponde a la fusién
de la cera parafina, que comienza a 53,12C; el segundo pico corresponde a la fusién del
polipropileno a 145,24°C; la tercera caida comienza a 350°C y corresponde a la
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degradacion térmica del polipropileno. Dicha caida termina a 4792C, lo que podria
deberse también a mecanismos de aglomeracién de carburos en la matriz.

Se observa que las temperaturas de fusién y degradacion de los componentes
no corresponden exactamente con los valores de fusion y degradacion de los
componentes puros, posiblemente debido a efectos sinérgicos entre los componentes
poliméricos del sistema ligante.

Una vez determinadas las temperaturas de fusidon y degradaciéon de los
componentes del sistema ligante se disefia el ciclo térmico de extraccién. Se eligieron
dos mesetas de mantenimiento de temperatura, una de 2502C durante 15 minutos y
otra de 4502C durante 30 minutos. En la primera meseta se efectua la fusion de todos
los componentes del sistema ligante mientras que en la segunda se lleva a cabo la
degradacion de los mismos.

De ahora en delante de denominara “Compacto 1” a aquel cuya eliminacién
térmica se realizd a una velocidad de calentamiento de 12C/min, y “Compacto 5” al de
velocidad de calentamiento de 52C/min.

4.5 Sinterizacion

Tras la sinterizacién, realizada de acuerdo a los parametros indicados en la
seccion 3.2.2, se obtuvieron los valores medios de la densidad de los compactos,
mediante picndmetro de helio. Los valores obtenidos se recogen en la tabla 4.4.

Muestra Densidad real (g/cm?®) Densidad relativa (%)
Compactol 8,69 95,5
Compacto5 8,30 91,2

Tabla 4.4. Valores medios de densidad obtenidos mediante picnémetro de helio.

Se observa que el compacto 1 presenta un valor de densidad real superior al
compacto 5. No obstante, ambos valores son menores que el valor de la densidad
tedrica de este acero, 9,11 g/cm? (dato obtenido mediante picnémetro de helio).
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4.6 Propiedades mecanicas

La figura 4.8. recoge los resultados medios obtenidos tras la realizacion del
ensayo de flexion en tres puntos.
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Figura 4.8. Resultados medios de resistencia a flexion de las piezas finales.

Como se observa en la figura 4.8., el compacto 1, cuya velocidad de
calentamiento durante la extraccién térmica es menor, presenta mayor resistencia a
flexién, con un valor medio de 999 Mpa frente a 915 MPa, valor medio que se obtuvo
para el compacto 5. Ademas, el valor de la desviacién estdndar es menor para el
compacto 1, pues los resultados de resistencia a flexion de las diferentes probetas
mostraron valores mas similares que los obtenidos para el compacto 5.

En la figura 4.9. se observan los datos medios de dureza Vickers obtenidos para
cada uno de los compactos. Como se observa en la figura, los valores medios de dureza
obtenidos para el compacto 1, 583 HV;o son algo superiores a los obtenidos para el
compacto 5, 570 HVyo. En este caso, el valor de la desviacidn estandar para el
compacto 1 es algo mayor que para el compacto 5.
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Figura 4.9. Resultados medios de resistencia a flexidn de las piezas finales.

4.7 Evaluacién microestructural

Microscopia dptica y electrénica de barrido (SEM)

COMPACTO 1

En las figuras 4.10. y 4.11. se pueden observar las imdagenes de la
microestructura obtenidas mediante microscopia éptica y microscopia electrénica de
barrido para el compacto 1. Las imagenes se realizaron a diferentes aumentos. Se
tomaron imagenes tanto del interior de las muestras como del borde de las mismas.

En las imagenes obtenidas puede observarse porosidad residual, poco
abundante y de morfologia redondeada, lo que indica un estadio avanzado de
sinterizacién. En cuanto a las fases presentes, las zonas blancas y grisaceas
corresponden a los carburos, mientras que la zona oscura es la matriz, perlitica. Se
observa que los carburos de menor tamaiio y morfologia angular se concentran en el
interior del grano, mientras que los carburos de mayor tamafio se sitlan alrededor del
borde de grano, los cuales presentan algunas zonas de aglomeracién. Por ultimo, no se
observaron diferencias significativas entre las imagenes tomadas del interior de la
muestra y del borde.
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Aglomeracion

de carburos

Figura 4.10. Microestructura correspondiente al compacto 1, obtenida mediante
microscopia 6ptica a 100x aumentos.
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Figura 4.11. Microestructura correspondiente al compacto 1 obtenida, mediante SEM
a 800x aumentos.
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COMPACTO 5
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Figura 4.12. Microestructura correspondiente al compacto 5, obtenida mediante
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Figura 4.13. Microestructura correspondiente al compacto 5, obtenida mediante SEM

a 800x aumentos.
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La microestructura obtenida para el compacto 5 presenta las mismas fases y
morfologia que el compacto 1, aunque puede apreciarse mayor tamafio de grano y
mas zonas de aglomeracion de carburos de mayor tamafio, como se observa en las
figurar 4.12.y 4.13.

Andlisis de energias dispersivas de rayos X (EDAX)

COMPACTO 1

En la figura 4.14. se muestra la microestructura correspondiente al compacto 1,
sobre la que se realizé en andlisis quimico EDAX, mientras que en la tabla 4.5. se puede
observar la composicion obtenida mediante dicho andlisis de los carburos presentes en
la microestructura.

&

AccV Spot Magn Det WD
200KV 5.0 3500x BSE 102 A

Figura 4.14. Microestructura correspondiente al compacto 1, obtenida mediante SEM,
en la que se realizé el analisis EDAX.
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Carburo1 | Carburo2 | Carburo3 | Carburo 4

Elemento Wt. % Wt. % Wt. % Wt. %
C 4,6 7,88 0 9,86

Fe 19,35 1,63 22,26 2,17
Mo 0,36 1,14 0 0,77
Ti 0 3,18 0 2,6

Vv 4 30,57 2,85 30,27

w 71,69 55,59 74,89 54,33

Tabla 4.5. Composicion de los distintos carburos presentes en la microestructura del
compacto 1, obtenida mediante andlisis EDAX.

El andlisis muestra que las zonas blancas corresponden a carburos mixtos ricos
en volframio con pequenos porcentajes de vanadio, mientras que las zonas grises de
distintas tonalidades se corresponden con carburos mixtos de vanadio y volframio, con
pequefias cantidades de titanio en su composicién. En cuanto al tamaio y distribucién
de los mismos, se aprecia que los carburos cuyo componente mayoritario es el
volframio muestran morfologias mas angulares y aparecen aglomerados con los
carburos mixtos de volframio y vanadio.

Se observa que el componente mds abundante en los carburos es el volframio,
pues es el elemento de aleacién mayoritario en el polvo de acero T15, 12,5% en peso y
se ha afladido un 5,67% en peso con el aditivo tetra carburos. También se aprecia que
en el analisis no se obtuvo tantalo ni niobio en la composicién de los carburos, debido
a que su porcentaje en la mezcla es minoritario, del 4,3% y 1,37% en peso
respectivamente.

COMPACTO 5

En la figura 4.15. se muestra la microestructura correspondiente al compacto 5,
sobre la que se realizé en analisis quimico EDAX, mientras que en la tabla 4.6. se puede
observar la composicion obtenida mediante dicho andlisis de los carburos presentes en
la microestructura.

El analisis muestra que las zonas blancas corresponden a carburos ricos en
volframio, con porcentajes menores de éste elemento que para el compacto 1. Las
zonas grises oscuras corresponden a la matriz y su tonalidad diferente al resto de la
matriz se debe a que el ataque de la superficie de la muestra fue mas severo en esta
zona. Las zonas grises claras son carburos mixtos de titanio, volframio, vanadio y
tantalo.
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De nuevo se observa que el componente mas abundante en los carburos es el
volframio, y que el niobio no aparece en la composicién. Sin embrago, en este analisis
si se aprecia la presencia de tantalo. Esto es debido a que durante este analisis se
observd que el espectro del volframio y tantalo es muy similar, y se consiguid
diferenciar dichos elementos. Por otro lado, para este compacto se aprecia que los
carburos mixtos de vanadio y volframio (fases grises) rodean a los carburos ricos en
volframio (fases blancas) y no aparecen de forma tan diferenciada como en el
compacto 1.

20.0 kV 5.0 6500%

BSE 9.5 5Ci/min

Figura 4.15. Microestructura correspondiente al compacto 5, obtenida mediante SEM,
en la que se realizé el analisis EDAX.

Carburo1 | Carburo2 | Carburo3 | Carburo4

Elemento Wt. % Wt. % Wt. % Wt. %

C 2,82 2,32 7,27 7,51

Ta 5,11 7,98 10,94 11,17

Vv 0,48 2,19 27,76 28,94

Ti 0 0 2,21 2,31

Fe 80,39 20,56 3,39 -

W 6,63 64,49 48,43 50,08

compacto 5, obtenida mediante andlisis EDAX.

Tabla 4.6. Composicion de los distintos carburos presentes en la microestructura del
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Difraccion de rayos X

En la figura 4.16. se muestran los difractogramas obtenidos para los dos
compactos.

En los difractogramas obtenidos se observa que las fases cristalinas
encontradas para ambos compactos son las mismas: ferrita, carburos mixtos de
volframio y titanio de tipo MC, y carburos de volframio de tipo MgC.

Mediante este andlisis no se observé la presencia de vanadio, tantalo y niobio
en la composicién. Estos dos ultimos, como se comenté con anterioridad, debido a su
escaso porcentaje en la mezcla. En cuanto al vanadio, aunque por medio de difraccién
de rayos X no se detecta su presencia, el andlisis EDAX muestra que es el segundo
componente mayoritario en los carburos para ambos compactos.

——Compactol —— Compacto5 A Ferrita
X (W, Ti)C
° ® Fe;W,C

300 -

AR L
200 ':(LWML\L v UWWWMM

Inensidad Relativa

100 -

°
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° |o ° A * &
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30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
20 (deg)

Figura 4.16. Difractogramas de los compactos 1y 5.
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Capitulo 5. Discusion de resultados
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5.1 Optimizacion de la mezcla e inyeccién

En el desarrollo de un proceso MIM es fundamental el obtener una mezcla
homogénea, en la que se produzca una adecuada interaccion entre sistema ligante y
polvo, que permita un adecuado mezclado y moldeo. Mezclados inhomogéneos dan
lugar a un recubrimiento defectuoso de las particulas de polvo por el sistema ligante,
lo que provoca segregaciones en las piezas y dificultades en la extraccion del sistema
ligante. Todo ello se traduce en problemas de retencién de forma y distorsiones en las
piezas finales (38).

Mediante el presente estudio, en el que se ha desarrollado un proceso MIM
para componentes de acero rapido T15 reforzado con tetra carburos, la adicién de
acido estedrico en la mezcla resulta esencial para llevar a cabo el proceso, pues la
etapa de inyeccién no resulta posible sin la utilizacién de este aditivo. El acido
estearico mejora la interaccién entre las particulas de los componentes de la mezcla,
disminuyendo la abrasién entre éstas y evitando la separacion del polvo y sistema
ligante, pues como se ha observado mediante el presente estudio, reduce de forma
significativa el valor de torque durante el mezclado, favorece mayores grados de
homogeneidad, ademas de disminuir el tiempo necesario de mezclado.

La presencia de acido estearico en la mezcla no modifica el comportamiento
pseudoplastico de la misma, resultado muy positivo, puesto que este tipo de
comportamiento es el mas adecuado para un proceso de inyeccidn, ya que durante el
paso del material por la boquilla se registran altas velocidades de deformacién y son
precisos valores bajos de viscosidad para facilitar el flujo. Ademas, una vez lleno el
molde y desaparecidos los esfuerzos de deformacion, es preciso que la viscosidad
vuelva a aumentar (34).

Mediante los resultados obtenidos para el feedstock 1 no se puede concluir que
éste no sea inyectable, puesto que muestra comportamiento pseudoplastico y valor de
torque final adecuados para la inyeccidn. Es posible que se consiga aumentar su grado
de homogeneidad con adiciones mas lentas del polvo en la cdmara de mezclado asi
como aumentando la duracién de esta etapa.
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5.2 Extraccion del sistema ligante

La extraccion del sistema ligante es una etapa critica en el desarrollo en un
componente mediante MIM. Durante esta etapa ha de eliminarse todo el sistema
ligante que sirvié como vehiculo durante la etapa de inyeccion. Con el fin de evitar la
aparicion de distorsiones en las piezas finales, han de disefarse los ciclos de extraccién
Optimos para cada material de estudio.

Mediante los resultados obtenidos en el presente estudio, se observa que la
utilizacién de una mayor velocidad de calentamiento produce un aumento del tamafio
de grano, como puede observarse en la figura 5.1. Ademas, el aumento de la velocidad
de calentamiento también produce mayor tamafio y mayor grado de aglomeracidon de
carburos, como se observa en la figura 5.2. Estos resultados se traducen en valores
inferiores de resistencia a flexiéon y dureza.

Compacto 1 Compacto 5

Figura 5.1. Comparativa entre el tamafo de grano para las dos velocidades de
calentamiento empleadas en la extraccién térmica.
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Compacto 1 Compacto 5

Figura 5.2. Comparativa entre el tamafio de carburos y aglomeracién de los
mismos para las dos velocidades de calentamiento empleadas en la extracciéon térmica.

Por otra parte, el aumento de la velocidad de calentamiento durante la
extraccién térmica también produce una distribucion de carburos diferente. Para el
compacto 5, cuya velocidad de calentamiento fue mayor, se aprecia la precipitacién de
los carburos mixtos alrededor de los carburos ricos en volframio. Los observados en el
compacto 1 aparecen en pequeiias aglomeraciones de carburos de tamafios mas
similares. En la figura 5.3 se muestra un esquema de las diferentes formas de
aglomeracion de carburos para cada compacto, mientras que en la figura 5.4. puede
observarse una imagen real de dicho comportamiento.

Compacto 1 Compacto 5

Carburo rico Carburo Carburo rico Carburos
en volframio mixto en volframio mixtos

Figura 5.3. Formas de aglomeracion de los carburos para los dos tipos de compactos.
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Compacto 1 Compacto 5
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Figura 5.4. Comparativa de la distribucién de carburos para el compacto 1y el
compacto 5.

No obstante, la modificacién de dicha velocidad de calentamiento no modifica
las fases presentes en la microestrutura de ambos compactos, pues se obtiene la
misma matriz perlitica, como se observa en la figura 5.4. y el mismo tipo de carburos
precipitados, como muestran los analisis EDAX. Ademas, dicho andlisis muestra que los
carburos de volframio son del tipo MgC, no tan duros como serian los de
estequiometria MC, pero que aportan mas tenacidad (4). Mediante este analisis no se
ha podido determinar la estequiometria de los carburos de vanadio, ya que su
contenido en el polvo de partida es muy pequefio y el estudio mediante difraccién de
rayos X no es capaz de mostrarlos.

5.3 Grado de densificacion y propiedades mecdnicas de las piezas sinterizadas

La ultima etapa de un proceso MIM corresponde a la sinterizacion, tratamiento
térmico que se lleva a cabo con el fin de incrementar el grado de densificacién de los
componentes e incrementar las propiedades mecdnicas finales.

Tras la sinterizacion de los compactos en marrén, el material de estudio, acero
rapido T15 reforzado con tetra carburos, muestra valores de densidad relativa
menores a los obtenidos por la bibliografia para acero rdpido T15 sin aditivos. La
comparativa de dichos valores se muestra en la figura 5.5.
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Los valores obtenidos para el grado de densificacion para ambos compactos
resultan un tanto bajos para tratarse de un proceso de moldeo por inyeccién de
metales. Estos resultados junto con los bajos valores de torque obtenidos para el
mezclado, muestran que seria posible introducir mayor carga de polvo metalico T15 en
la mezcla, con un posible aumento en los grados de densificacidn finales.

M Dato Bibliografico M Compacto1 M Compacto 5
aceroT15

100 +

80 -

60 -

40 -

Densidad Relativa (%)

20

Figura 5.5. Comparativa de los datos obtenidos con los datos bibliograficos para la
densidad relativa (4), (13).
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W Dato Bibliografico M Compacto1l M Compacto 5 W Dato bilbiografico M Compacto1 ™ Compacto 5
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Figura 5.6. Comparativa de los datos obtenidos con los datos bibliograficos para la
resistencia a flexion y dureza (4).
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Como se observa en la figura 5.6. los resultados obtenidos de resistencia a
flexion y dureza del compacto 5 son inferiores a los datos bibliograficos. Esto muestra
que la utilizacion de una mayor velocidad de calentamiento durante la etapa de
extraccién térmica produce un empeoramiento de las propiedades mecdnicas finales
debido, como se dijo en la seccion anterior, al aumento del tamafio de grano y al
mayor tamafio y aglomeracidon de carburos en la matriz. Para el compacto 1, los
valores de resistencia a flexién y dureza son similares a los datos bibliograficos, lo que
muestra que se ha llevado a cabo correctamente el desarrollo del proceso MIM para
dicho compacto.
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Capitulo 6. Conclusiones
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Tras los resultados obtenidos durante la elaboracién del presente Proyecto Fin
de Carrera se puede llegar a la conclusidn general de que se ha llevado a cabo
satisfactoriamente el desarrollo del proceso de producciéon mediante MIM de
componentes base acero rdpido T15 con acido estedrico y tetra carburos como
aditivos.

Las conclusiones parciales que mantienen dicha conclusidon general son las
siguientes:

e Se ha demostrado que el acido estedrico es un aditivo esencial para la
elaboraciéon de un acero rdpido T15 con tetra carburos como aditivo, pues
resulta imprescindible para la etapa de inyeccidén. Los efectos que produce
sobre el material son aumento de la homogeneidad, y reduccion del valor de
torque durante toda la etapa de mezclado, mientras que no afecta al
comportamiento pseudoplastico del material.

e Se ha comprobado que la utilizaciéon de una menor velocidad de calentamiento
durante la etapa de extraccién térmica produce una microestructura de menor
tamafio de grano, de carburos mds pequefios y con menores grados de
aglomeracion, que se traduce en valores superiores de resistencia a flexién y
dureza.

e Los valores de resistencia a flexion y dureza para el compacto de menor
velocidad de calentamiento durante la etapa de extracciéon térmica son
similares a los obtenidos por la bibliografia. No obstante, los valores de torque
muestran que es posible el aumento de carga metdlica en la mezcla, lo que
conllevaria un aumento del grado de densificacién de las piezas finales, y a una
mejor resistencia a flexidon y dureza de las mismas.
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Capitulo 7. Trabajo futuro
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En el presente Proyecto Fin de carrera se ha desarrollado un proceso de
produccién de un material compuesto base acero rdpido mediante MIM y se ha
evaluado, entre otros, el efecto en las propiedades mecdnicas finales de ciertos
aditivos. Por ello, el trabajo futuro deberia encaminarse a estudiar en mayor
profundidad la microestructura obtenida, para poder correlacionarla de forma mas
directa con las propiedades mecanicas finales. Por tanto, se propone:

e Realizar un andlisis metalografico mas detallado de los carburos presentes en la
microestructura. Para ello deberd realizarse nano indentacion con el fin de
obtener informacion de la dureza de las distintas fases presentes.

e Cuantificar el porcentaje de carbono final tras la sinterizacidn asi como antes de
ésta mediante un andlisis LECO, con el fin de comprobar que se ha extraido el
100% del sistema ligante y no se estan produciendo variaciones en el contenido
de carbono inicial que puedan alterar la composicién y morfologia de los
carburos obtenidos.

e Desarrollar nuevos feedstocks con mayor carga metalica de polvo T15 con el fin
de determinar la carga 6ptima de polvo asi como para obtener grados de

densificacién mayores.

e Llevar a cabo diferentes tratamientos térmicos con el fin de mejorar las
propiedades mecdnicas de las piezas finales.

e Realizar un estudio detallado del comportamiento al desgaste de los materiales
obtenidos, propiedad fundamental en aceros para aplicaciones de corte.
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