Capitulo 3 — PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.- Procedimiento Experimental

3.1.- INTRODUCCION

En este capitulo del proyecto se describiran con detalle cada una de las
tareas realizadas en el laboratorio. Partiremos de los datos procedentes de
experiencias anteriores, realizadas en un proyecto anterior (Proyecto de Fin de
Carrera de Juan Antonio Castillo Robles), en el que se realiza la toma de muestras
de los polvos, medida de la porosidad y curvas de compresibilidad, por lo que la
obtencion de dichos datos no sera objeto de estudio en el presente proyecto. No
calcularemos, por tanto, las porosidades aparentes y de golpeo a partir de sus
correspondientes densidades.

Conviene recordar que estamos tratando de representar la velocidad de
deformacion frente a la porosidad, no frente a la porosidad relativa como se habia
estado haciendo hasta ahora. De igual manera, la porosidad de golpeo sera uno
de los parametros de ajuste, dado que se ha demostrado que su uso como valor
fijo no proporciona buenos ajustes, por lo que dejando la porosidad de golpeo
como variable es de esperar que el ajuste sea matematicamente mas viable.
Después de realizar estos ajustes comprobaremos si los valores obtenidos para
este parametro son coherentes.

Vamos a obviar, ademas, los datos referentes a la obtencion de las curvas
de compresibilidad caracteristicas para cada material, dado que, como se ha
indicado, daremos por conocidos estos datos.

Nos centraremos, por tanto, en la obtencion de las curvas de termofluencia
mediante la realizacion de una serie de ensayos a compresion uniaxial en caliente,
a través de un equipo especifico, y tras un procesamiento de los datos brutos
proporcionados por el programa asociado a la maquina de ensayo para el caso del
plomo, y para el aluminio y el estaiio tomaremos ensayos anteriores realizados

mediante el mismo procedimiento, y los procesaremos de igual forma partiendo
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directamente de los datos brutos y volviéndolos a procesar por completo para la

obtencién de nuevas curvas con un mejor ajuste.

Concretando, dicho proyecto presentara una primera fase de desarrollo en
el laboratorio y una segunda de procesado de datos y ajustes. En la primera fase
se realizaran una serie de ensayos para cada uno de los polvos y a partir de una
serie de temperaturas y presiones. Dependiendo de la temperatura de fusion y del
tipo de polvo el rango de temperaturas y de presiones es diferente para cada uno.
En este proyecto se analizaran, por tanto, polvo de aluminio, polvo de estafio y
polvo de plomo, todos puros. En las siguientes tablas se muestran las
temperaturas y presiones con las que se van a trabajar en los ensayos del plomo,

aluminio y estafio respectivamente.

T(°C)
25 40 55 70 85 100
P(MPa
3 A1 B.1 CA1 D.1 EA F.1
5 A.2 B.2 C.2 D.2 E.2 F.2
7 A3 B.3 C3 D.3 E.3 F.3
1 A4 B.4 C4 D.4 E.4 F.4
Tabla 1. Ensayos de termofluencia para el plomo
T(°C)
150 200 250 300
P(MPa
20 AA1 B.1 CA1 D.1
40 A.2 B.2 C.2 D.2
60 A3 B.3 C.3 D.3
80 A4 B.4 C4 D.4

Tabla 2. Ensayos de termofluencia para el aluminio
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T(°C)
25 50 75 100
P(MPa
3 A1 B.1 C.1 D.1
5 A2 B.2 C.2 D.2
7 A3 B.3 c.3 D.3
11 A4 B.4 C.4 D.4

Tabla 3. Ensayos de termofluencia para el estafio

Para cada tipo de polvo, las temperaturas de trabajo y las presiones son
diferentes.

Para el plomo tenemos una temperatura de fusion de 327.5 °C v,
considerando que el fendmeno de termofluencia aparecera entorno a 0.4 7¢K), es
decir, -32.8 °C, las temperaturas de trabajo para los ensayos de termofluencia a
compresion uniaxial de polvos de aluminio van a ser 25, 40, 55, 70, 85 y 100 “°C.
En cuanto a las presiones de trabajo, seran de 3, 5, 7 y 11 MPa, mayores que las
del aluminio, por tratarse de un material con una ductilidad mayor, e iguales a las
que se utilizaran para los ensayos del estafo.

La temperatura de fusiéon para el aluminio es de 660.4 °C, por lo que 0.4

7=100.36 °C, asi que las temperaturas elegidas para los ensayos son 150, 200,
250y 300 °C, y las presiones 20, 40, 60 y 80 MPa.
Los ensayos con el estaio, por ser su temperatura de fusion es de 232 °C, la
termofluencia aparecera a partir de 04 7r = -71 °C. Por este motivo las
temperaturas de trabajo son 25, 50, 75y 100 °C. Las presiones seran, al igual que
con el plomo, 3, 5, 7y 11 MPa.

Mediante el equipo disponible en el laboratorio (Maquina de ensayos
Universal Instron 5505) y el software Merlin se realizaran cada uno de los

ensayos. El parametro mas directo que obtendremos del programa sera la
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deformacion ingenieril. A partir de ésta, se obtendra la velocidad de deformacion
que se expresara en funcion de la porosidad, a través de una hoja de Excel. (Los

pasos a seguir estan descritos en el Apéndice).

3.2.- TOMA DE MUESTRAS REPRESENTATIVAS DE LOS POLVOS

En este apartado se explicara solo el procedimiento que se ha seguido para
la obtencion de la muestra representativa del polvo de plomo, puesto que las
muestras de aluminio y estafio corresponden a ensayos anteriores. No obstante, el
procedimiento es similar y puede ser consultado en la bibliografia.

Sabemos por dichos ensayos anteriores que la muestra representativa para
realizar los ensayos corresponden a 10 g de estafio, por lo que debemos hallar los
gramos correspondientes de plomo, conociendo las densidades de ambos

materiales:

_ a8
Psi = 7'34;113 _ 10114

Xpp
Ppy = 11-4%’"3

Siendo x los gramos de plomo a considerar en cada ensayo.

~15.62¢

Sabemos, pues, que si vamos a realizar 24 ensayos, necesitaremos un
minimo de 374,88 g de plomo, que almacenaremos en un bote de plastico
marcado con su correspondiente identificacion. La extraccion se realizara
mediante una cucharilla, ya que el polvo tiende a aglomerarse, por lo que el
método de extraccion a través de un tubo de vidrio (método utilizado para la
extraccion del aluminio) no es efectivo. En la siguiente imagen se muestran los

utiles utilizados para ambos métodos:
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Figura 3.1.Toma de muestras del Al (tubo de vidrio) y Sny Pb (cucharilla)

3.3.- ENSAYO DE TERMOFLUENCIA A COMPRESION UNIAXIAL

Para la realizacion del ensayo de termofluencia se ha empleado una
maquina dinamica de ensayos INSTRON 5505, ver Figura 3.2, con una célula de
carga de 100 kN, dotada de una camara de temperatura.

El ensayo consiste en someter un agregado de polvo alojado en el interior
de una matriz cilindrica a una carga axial constante de compresion a través de un
punzoén. La duracién del ensayo se ha fijado a 5 horas, y se requiere que la carga
se alcance aproximadamente a los 2000 segundos para poder tener un tiempo
experimental de termofluencia representativo. Para ello es importante la eleccion
adecuada de la rampa de subida de la carga, ésta no debe ser muy rapida para
evitar posibles fluctuaciones cuando se alcance la carga deseada. La velocidad de
subida de la carga se ha tomado como 0.1, 0.2, 0.3 y 0.4 mm/min a medida que la
presion aumenta, es decir, para el estafo y el plomo a 3 MPa y el aluminio a 20
MPa, 0.1mm/min; 0.2 mm/min para el estafio y el plomo a 5 MPa y el aluminio a 40

MPa, y asi sucesivamente.
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La maquina incorpora un software, denominado “Merlin”, de la propia
empresa INSTRON. Merlin es un paquete de programas de ensayo de materiales

disefiado para funcionar en el entorno de Microsoft Windows®.

Figura 3.2 Maquina dindmica Instron 5505

Merlin actia como base de una serie de aplicaciones que ayudan a ensayar
materiales y estructuras, y a recoger y analizar datos de los mismos. Se ejecuta en
un ordenador conectado a través de una tarjeta digital de interfaz al bastidor
INSTRON Serie 5500 de gran rigidez, que aplica las cargas del ensayo al punzén

de la matriz. El programa de ensayo proporciona todas las opciones de
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configuracion, control, seguimiento y anadlisis del ensayo. Para entrar en el
programa se selecciona el icono correspondiente a Merlin y luego aparece una
ventana para elegir el método de ensayo. Para nuestro caso seleccionamos *
fluencia-relajacion con compresion en caliente”.

La pantalla de Merlin se divide en dos areas principales, la consola y el area
de trabajo. La consola ocupa la parte superior de la pantalla y comprende los
iconos de configuracién del equipo, los displays activos y la barra de menus.
Contiene todos los controles y lecturas de salida que se requieren para configurar
el equipo de ensayo y monitorizar los ensayos. El area de trabajo ocupa el resto
de la pantalla y en ella se recogen datos de los ensayos, resultados y graficas. La
Figura 3.3 muestra las dos areas de la pantalla.

1K S : | 2 n;g.ﬁud-hlfnl_ll _ :
1539 ko' 0000mm 0000 min &l

¥ Control del ensapo - Manaal

Movimients Canal: Accidin
1. ¥ Activado Curgn

Sueenos Mant cargn

7, ¥ Activado Tiempa Detener

CONSOLA LT Activado Extensiin | le Delener

AREA DE TRABAJO

Figura 3.3 Consola y Area de trabajo del programa de Merlin

En la consola hay que destacar una serie de controles. Cuando se carga el
programa y entramos en esta pagina principal, lo primero que hay que hacer es

“balancear la carga” (botén n° 1), asegurandonos previamente de que la matriz no
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esté colocada sobre el plato inferior. ElI boton n°® 2 debera registrar la opcion
“restablecer distancia inicial” que podremos cambiar segun la necesidad o tipo de
ensayo. El “icono del bastidor” nos indicara en todo momento el movimiento del
bastidor, que en nuestro tipo de ensayo tiene que ser ascendente con el fin de que
el sistema se someta a compresion. Las pantallas informativas o displays mas
importantes o significativas son la de la carga, extension y tiempo. Las dos
primeras deberan aparecer con el sigo menos (-) ya que estamos en ensayos a

compresion y el tiempo final sera de 300 min. (5 horas).

3.3.1.- Componentes fisicos de Merlin

El sistema de ensayo Merlin incluye varios componentes fisicos, que en
sintesis y para ensayos de compresion son:
* Bastidor.
* Panel de control.
* Células de carga.
* Ordenador.
Para los ensayos a compresion se dispone de un plato inferior donde se apoya la
matriz y de un brazo superior que entra en contacto con el punzén. En la Figura

3.4 se muestra dichos elementos con la matriz.
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Figura 3.4 Plato inferior y brazo superior de la maquina de ensayo para compresion

3.3.1.1.- Bastidor

El bastidor Merlin es un armazén inflexible en el que se instala el plato inferior
donde descansa la matriz con el polvo. Se compone de una mesa base, dos
columnas, una cruceta fija y una movil. Cada columna tiene un husillo conectado a
la cruceta movil mediante un mecanismo de husillo de recirculacién de bolas. La
mesa alberga un motor y un mecanismo de avance para rotar los husillos en
cualquier direccion, de forma que cuando éstos giran, desplazan la cruceta hacia
arriba o hacia abajo. El brazo superior tiene que estar en todo momento en
contacto con el punzon para poder transmitir la carga. Una célula de carga mide la

fuerza ejercida sobre la matriz.
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Antes de iniciarse el ensayo, se debe revisar y establecer los limites del
bastidor. Estos limites restringen el recorrido de la cruceta tanto hacia arriba como

hacia abajo, como se observa en la Figura 3.5.

CRUCETA

TOPE SUPERIOR
BRAZO ACTUADOR DE LIMITES
TOPE INFERIOR

VARILLA DE LIMITES

Figura 3.5 Limites del bastidor

El programa Merlin controla el bastidor en funcién de sus indicaciones. Al
comenzar un ensayo, el programa envia una sefal al bastidor para que dirija la
cruceta en una direccién concreta a una velocidad dada. A medida que la cruceta
se desplaza hacia arriba (para compresion), el punzén va descendiendo y la célula

de carga mide la fuerza aplicada.

3.3.1.2.-Panel de control

El panel de control esta disefiado de forma que permite preparar un ensayo y
realizarlo muy facilmente una vez completada la preparacion del programa. Incluye
botones para comenzar y detener un ensayo, volver a situar la cruceta en la
posiciéon de distancia inicial y especificar una nueva distancia inicial, asi como

teclas programables a las que se puede asignar directamente funciones que se
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realizan con frecuencia durante los ensayos. También incorpora teclas de posicion
con las que puede controlar el movimiento de la cruceta mientras se prepara para
ejecutar un ensayo, y una funcién de proteccion que evita que las probetas se

expongan a una carga excesiva (ver Figura 3.6)

Figura 3.6 Panel de control

3.3.1.3.- Células de carga
Una célula o transductor de carga es un dispositivo que convierte una fuerza en

una senal eléctrica proporcional. La circuiteria del bastidor puede leer esta sefial y

medir asi la fuerza que se esta aplicando a la probeta.
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3.3.1.4.- Ordenador

El ordenador constituye el nucleo del sistema, y en él se ejecuta el programa

Merlin, incluidas sus aplicaciones de ensayo

3.3.2.- Camara de temperatura

Esta camara esta formada por un armazén de acero que la divide a su vez
en dos camaras, frontal y posterior, ambas separadas por una mampara de acero
inoxidable. La camara, en su conjunto, posee una capa ceramica de 50 mm de
espesor que actua como aislante. Entre esta capa de aislante y la pared exterior
de la camara frontal existe un espacio hueco necesario para la circulacion del aire
de refrigeracion. Por otro lado, en la parte trasera de la camara se disponen los
equipos necesarios para el suministro de energia y control de temperatura. Posee
ademas un hueco para entrada de aire de refrigeracion. El aire frio es impulsado
hacia la camara frontal a través de un ventilador, refrigerando las paredes
exteriores de dicha camara y saliendo al exterior a través de aberturas realizadas
en su parte inferior y en la puerta de acceso.

En la parte posterior de la camara frontal se disponen los elementos
calefactores, separados de la camara a través de una pantalla de acero
inoxidable. Esta pantalla tiene un acabado mate con objeto de optimizar la
actuacion de los extensdmetros Opticos. Aberturas existentes en la parte superior
e inferior de la camara, permiten la introduccion de las mordazas y del
extensometro, necesarios para la realizacion de ensayos a traccion. Estas
aberturas permiten también introducir cables de sefal en el interior de la camara.

La puerta esta abisagrada en la parte izquierda. Un dispositivo de seguridad
interior, corta el suministro de energia a los elementos calefactores y al ventilador
si la puerta se encuentra abierta durante la operacién. Esta puerta se encuentra
provista de una ventana formada por una doble capa de cristal. El cristal exterior

refleja el calor radiante que le llega, y el interior, es un vidrio borosilicatado para
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poder resistir la alta temperatura que se origina en el interior. Ambos vidrios
disponen de un sellado a base de silicona en su borde exterior. Asimismo, existen
espacios huecos interiores en la puerta, entre la capa de aislante y el panel
exterior para permitir la circulacién del aire de refrigeracion. La expulsion del aire
caliente hacia el exterior, se realiza a través de aberturas existentes en la parte
inferior de dicha puerta. En la Figura 3.7 se muestra un esquema de la camara de

temperatura.

CIRCULATICGN
FANS HEATING

HEATING ELEMENTS EHTEP:EJE#E"EH

COOLIMNG PULLAOD PORTS

INNER CHAMBER

HEATED WINDOW
INTERIOR LIGHT

Figura 3.7 Esquema de la cAmara de temperatura

La apertura de la puerta se realiza con ayuda de dos agarraderas, mediante
un mecanismo de deslizamiento y giro de ambas. La Figura 3.8, muestra el
procedimiento de apertura de la puerta de acceso a la camara de temperatura.
Esta instalacion posee la ventaja de proteger al operador de una llamarada de aire

caliente procedente del interior de la camara cuando la puerta se abre durante la
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ejecucion del ensayo. Ademas, de esta forma, se evita el contacto directo con el

cristal interior de la puerta que esta sometido a alta temperatura.

(iv)

Figura 3.8 Procedimiento de apertura de la puerta de la cAmara de temperatura

En cuanto a la circulacion del aire, ésta se realiza a través de un ventilador
accionado a través de un motor eléctrico, montado sobre la mampara de
separacion de las dos camaras interiores, asegurando una distribucién uniforme
de temperatura en el interior de la camara. La velocidad de giro del motor puede
ser ajustada a voluntad durante el ensayo con objeto de reducir o aumentar, segun
convenga, la turbulencia en la camara. El aire es conducido por este ventilador,
pasando a través de los elementos calefactores, hacia la parte inferior y superior
de la camara interior frontal. Adicionalmente existe otro ventilador situado justo
entre las dos camaras interiores, cuya misién es distribuir el aire de refrigeracién,
haciéndolo pasar por el espacio hueco existente entre la superficie exterior de la

camara interior y la capa de aislante. Este aire, como se coment6 con anterioridad,
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abandona la camara a través de orificios realizados en la parte inferior tanto de
dicha camara como de la puerta de acceso. La Figura 3.9 muestra un esquema de

la circulacion del aire a través de la camara de temperatura.

POWER SUPPLY AND TEMPERATURE COOLING AIR

CONTROL EQUIPMENT CHAMBER AIR

. CIHCTLATIDN DISTRIBUTION
J—'— | I:.'-:'{,‘} ]
MOTOR | H - Jrﬂ

1l

N\

! pe—
|
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|
COOLING AIR /
INLET /
COOLINGAIR CHAMBER COOLING AIR
IMPELLER  IMPELLER DUTLET

Figura 3.9 Esquema de la circulacion del aire a través de la camara

3.3.3.- Seleccion de parametros

En primer lugar hay que seleccionar en la entrada al programa el tipo de
ensayo que se quiere realizar, en nuestro caso fluencia-relajacion, compresion en
caliente. Una vez cargada la hoja principal del programa, se procede a balancear
la carga y a introducir los parametros necesario para realizar este tipo de ensayo,
como la carga, la velocidad de la rampa de subida, y el tiempo. El resto de

parametros estan definidos por defecto y almacenados en el tipo de método
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seleccionado. Los displays que tenemos que tener visibles en la pantalla seran la
carga, extension y tiempo.

Cuando el ensayo finalice se almacenard en memoria como un archivo
*.TDM, que nos proporcionara una copia almacenada con la extensiéon *.raw, que
sera la que necesitaremos para procesar los resultados. En el programa no se va
a trabajar en el area de trabajo, es decir, que las graficas se procesaran fuera de
él, exportando los datos tipo *.raw a una hoja de Excel.

A continuacion vamos a describir como se introducen los datos de entrada y

qué botones del menu son necesarios usar para introducirlos.
e Cargay tiempo

De la columna de la izquierda de la hoja principal se selecciona el botén E
con el icono de un semaforo y entramos en una ventana denominada control de
ensayo-manual. En ella seleccionamos el botén Sucesos para introducir la carga
necesaria (a compresion con el signo menos) y el tiempo (300min) (ver Figura
3.10).

ﬁ Control del ensayo - Manual

Movimiento | Canal: Yalor: Accidn:

| Sucesos 1. ¥ Activado Carga -230.80 kgf Mant carga
Ciclado I 2.V Activado Tiempo 300.00 min Detener

Natns 3. Artivadn Extencidn | 0.00 Detener

!
1

Figura 3.10 Introduccion de parametros de carga y tiempo

e Velocidad de subida de carga

Para introducir el parametro de la velocidad con la que queremos que se
alcance el valor de la carga fijada, se selecciona la opcion Movimiento y se

introduce el dato de velocidad en mm/min. (ver Figura 3.11).
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%% Control del ensayo - Manual

| Movimiento [ ampa rDireccion inicial — - Rotura

- ~ i i ™ Activado
Sucesos Modo ctrl 9 Hacia arriba
" Ciclado | Extensién ||| | **Hactazshafo Sensibil: [0 ]%
Ciclado -
Yelocidad:

Accian:

Datos |
0.1000 mmjmin | Detener |

Figura 3.11 Introduccion del parametro velocidad de subida de carga

3.3.4.- Preparacioén del ensayo

Se tomaran muestras de polvos de cada uno de sus botes para cada
ensayo. Para el caso del estafio se extraeran 10 g. y para el aluminio 3.7 g. por el
método descrito en el proceso de compactacion, apartado 3.5. De la misma forma
se lubricaran las paredes de la matriz con cera o gafito segun convenga (el grafito
se comporta mucho mejor), eliminando por las partes inferior y superior los
excesos de lubricante.

Se introduce la sufridera por la cara inferior de la matriz y con la ayuda de la
tolva se introduce el polvo. Se mantiene 2 minutos en el vibrador, se coloca el
punzon y se introduce en el horno sobre el plato inferior como se mostraba en la
Figura 3.11. El conjunto matriz sufridera y punzén es diferente al utilizado en el

proceso de compactacion y se muestra en la Figura 3.12.
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Figura 3.12 Matriz, sufridera y punzon para ensayo de termofluencia

Una vez situado el conjunto en el interior del horno se aproxima el brazo
superior sobre el punzon mediante el controlador, pulsando el botdn APROX.
ARRIBA. Para conseguir un ajuste mas fino se usa la rosca de posicién fina (ver
Figura 3.12).

Una vez fijada la posicion se pulsa el boton restablecer distancia inicial para
poner el contador de extension a cero. Mediante el controlador de temperatura
(Figura 3.13) se introduce la deseada y se deja todo el conjunto cerrado en el
interior del horno durante unos 15 minutos para que todas las piezas alcancen la

temperatura fijada, y a continuacion se inicia el ensayo pulsando el botén play.
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Figura 3.13 Control de temperatura
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