Capitulo 4 - MATERIALES

4.- Materiales

4.1.- INTRODUCCION

Los metales que se van a utilizar para el estudio de la termofluencia de
agregados de polvo son el Aluminio, el Estafio y el Plomo, de pureza mayor del
95%. Para poder realizar el estudio objeto de este proyecto sera necesario
conocer sus propiedades fisicas y quimicas: tamano medio de particulas,
densidad aparente, densidad de golpeo, porosidad relativa, composicién quimica,
etc...., para poder asi, justificar sus comportamientos cuando son sometidos a una

carga axial de compresion para distintas temperaturas.

En el presente proyecto utilizaremos como datos los obtenidos en
anteriores estudios realizados en el mismo laboratorio, limitandonos en el presente
proyecto a presentar los resultados que nos serviran como punto de partida para
nuestro estudio.

Para cada uno de los polvos se realizé un analisis granulométrico mediante
un difractor laser Mastersizer 2000 (Malvern Instruments) y se incluy6 también un

estudio microscoépico de los polvos mediante dos procedimientos:

"1 Microscopia SEM-SE, que nos proporcionara la morfologia del polvo

] Analisis estructural obtenido mediante microscopia optica, donde se

observara la microestructura del metal analizado.

4.2.- ALUMINIO

El aluminio puro es blando y tiene poca resistencia mecanica, pero puede
formar aleaciones con otros elementos para aumentar su resistencia y adquirir

varias propiedades utiles. Las aleaciones de aluminio son ligeras, fuertes, y de
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facil formacion para muchos procesos de metalisteria; son faciles de ensamblar,
fundir o maquinar y aceptan gran variedad de acabados. Por sus propiedades
fisicas, quimicas y metalurgicas, el aluminio se ha convertido en el metal no
ferroso de mayor uso.

Su temperatura de fusién es de 660 °C y su punto de ebullicion de 2450 °C.

En nuestro caso vamos a trabajar con el Al puro y en polvo.

4.2.1.- Propiedades experimentales

El aluminio que vamos a utilizar en este proyecto es el Al de pureza nominal
superior al 99.5%. Este polvo es fabricado por la empresa ECKARTWERKE
(Alemania), mediante la técnica de atomizacion con aire comprimido del aluminio
fundido. El polvo es designado como ECKA Aluminium tipo AS61 y presenta como
principal impureza el hierro, y que segun analisis quimico del Instituto Nacional de

Técnica Aeroespacial, Madrid, es de 0.15%.

En la Tabla 4.1 se muestran las impurezas del polvo del aluminio segun el

fabricante.

Simbolo Cantidad maxima (% en masa)

Si 0.25

Fe 0.35

Zn 0.05

Cu 0.02

Ti 0.02

Otros (cada uno) 0.03
Otros (total) 0.50

Tabla 4.1 Impurezas segun la norma DIN 1712/ 1, a la que se
adapta el polvo de Al segun el fabricante.

La empresa que proporciona el polvo remite algunos datos granulométricos y

propiedades que se muestran en la Tabla 4.2.
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Granulom::gg)seco (DIN Resultado
Pasando 125 pm 99%
Tamano medio (Fisher):dF 20 ym
Densidad aparente 0.95 g/cms
Densidad de golpeo 1.45 g/cms
Fluidez: 50 g /2 5mm No fluye

Tabla 4.2 Caracteristicas del polvo Al segun fabricante

En el laboratorio se ha llevado a cabo un analisis mas detallado del polvo
obteniéndose propiedades como las densidades aparente y de golpeo, y
porosidad (ver Tabla 4.3), asi como un estudio de su granulometria mediante un

medidor de difraccion laser (Mastersizer 2000 de la empresa Malvern

Instruments).

PROPIEDADES RESULTADO
Forma de la particula Irregular

Densidad absoluta (g/cm3) 2.72

Densidad aparente (g/cm3) 1.12 (41.26 %)
Densidad de golpeo (g/cm3) 1.43 (52.51 %)
Porosidad aparente 58.73 %

Porosidad de golpeo 47.5 %

Fluidez No fluye libremente
Tamafo medio de particula 44 Fm

Tabla 4.3 Propiedades experimentales del Al (polvo)

4.2.2.- Analisis granulométrico

Con el fin de conocer la distribucion granulométrica de las particulas
contenidas en el polvo de aluminio, se ha realizado un analisis granulométrico
mediante un medidor de difraccién laser. Puede comprobarse que existe cierta
diferencia entre las mediciones realizadas por la empresa y por nuestro

laboratorio, debido a que los procedimientos utilizados son bien diferentes. Los
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datos obtenidos del medidor laser indican que se trata de un polvo con tamario
medio (entendiéndose como tal aquel tamafio por debajo del cual se encuentra el
50% de la masa o volumen de polvo) de 44.4 um, como se muestra en la Figura
4.1 y Tabla 4.4. La diferencia respecto al dato proporcionado por el fabricante
radica en que el método Fisher (basado en la disminucion de presion de un flujo
de aire a través de una muestra de polvos) no da lugar a resultados de gran
exactitud, siendo utilizado en la industria principalmente para fines comparativos

en el control de un proceso.
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Figura 4.1 Distribucién del tamafio de las particulas de Al
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Tabla 4.4 Distribucion granulométrica del polvo de Al
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4.2.3.- Morfologia y estructura

La morfologia del polvo de aluminio se ilustra mediante microscopia SEM-
SE, en la Figura 4.2. En ella puede observarse su morfologia irregular, con tamafo
de particula no uniforme y superficies brillantes. Respecto a la apariencia de los

polvos, la masa de polvo de Al es de color gris brillante.
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Figura 4.2 Morfologia del polvo de aluminio, obtenida mediante microscopia SEM-SE

La forma irregular se debe a que son polvos atomizados en aire, por lo que
aparece una capa de oxido durante la solidificacion. Esta capa de 6xido previene

la esferoidizacion, mediante tension superficial, de las gotas de aluminio fundido
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(los 6xidos en estado sdlido tienen energias superficiales un orden de magnitud
inferior a los metales en estado sdlido). También puede apreciarse la existencia de
una cierta rugosidad superficial, motivada por la presencia de una especie de

escamas en la superficie de las particulas.

La microestructura del metal se observa a través del microscopio Optico,
previamente preparando una muestra de polvo sobre resina de poliéster y atacada
con el reactivo de Keller, se aprecia una fina estructura dendritica formada por la
solidificacion a una velocidad muy elevada, Figura 4.3. Ademas se puede apreciar,

una estructura mas o menos redondeada de los granos
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Figura 4.3 Microestructura del polvo de aluminio, obtenida mediante microscopia Optica

4.3.- ESTANO

El estafio es muy ductil y maleable. Se funde a baja temperatura; tiene gran
fluidez cuando se funde y posee un punto de ebullicion alto. Es suave, flexible y
resistente a la corrosién en muchos medios. Una aplicacion importante es el
recubrimiento de envases de acero para conservar alimentos y bebidas. Otros
empleos importantes son: aleaciones para soldar, bronces y aleaciones
industriales diversas. Los productos quimicos de estafo, tanto inorganicos como
organicos, se utilizan mucho en las industrias de galvanoplastia, ceramica y

plasticos, y en la agricultura.

Su temperatura de fusion es de 232 °C y su punto de ebullicion de 2260 °C.

4.3.1.- Propiedades experimentales

El siguiente polvo con el que vamos a trabajar es estafio puro. Este ha sido
obtenido mediante atomizacion por aire comprimido, presenta una forma irregular

de la particula y tiene una pureza del 99.9%. Ha sido fabricado por la empresa
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ECKA Granules Poudment S.A.S., la cual nos proporciona las caracteristicas

siguientes:

Caracteristicas Unidades Valor lim. Valor
inferior lim.superior

Cribado (tamices):

»0 > 200um % - 0.1
»0 > 63um % -
Densidad aparente g/em’ 3.4 4
Tamaiic medio de particula um 17 23
(Fisher)
Superficie especifica cm/g 330 480
Analisis quimico:
Contenido de Pb ppm - 400
Contenido de Cd,Cr,.Hg ppm - 50

Tabla 4.5 Caracteristicas del estafio en polvo proporcionadas por el fabrcante

En los laboratorios se han llevado a cabo, por otro lado, una serie de pruebas
experimentales que nos han servido para obtener las propiedades fundamentales

del estafio. En la Tabla 4.6 se muestran dichas propiedades experimentales.

PROPIEDADES RESULTADO
Forma de la particula Irreqular /esférica
Densidad absoluta (g/cms) 7.3
Densidad aparente (g/cms) 3.96 (54.35 %)
Densidad de golpeo (g/cms) 3.97 (54.4 %)
Porosidad aparente 45.64 %
Porosidad de golpeo 45.5 %

Fluidez No fluye libremente
Tamano medio de particula 29.57 ym

Tabla 4.6 Propiedades experimentales del Sn en polvo
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4.3.2.- Analisis granulométrico

La distribucion granulométrica se ha obtenido mediante difraccién laser

(Mastersizer), método, que como es sabido, difiere del utilizado por el fabricante

(Fisher). En la Figura 4.4 y en la Tabla 4.7 se muestran los resultados obtenidos.
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Tabla 4.7 Distribucién granulométrica del polvo de Sn

De los datos obtenidos, llegamos a la conclusion del que el tamano medio de

particulas de Sn es de 29.57um, que no se situa en el intervalo dado por el

fabricante (1723 pm) porque como ya hemos comentado anteriormente, el método

empleado es el de Fisher.
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4.3.3.- MORFOLOGIA Y ESTRUCTURA
De igual forma que en el caso del aluminio, la morfologia del estafio se

muestra a través de miscroscopia SEM, Figura 4.5, donde se observa que las
particulas tienen forma casi esférica y la superficie practicamente lisa. El polvo es

de color grisaceo.
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Figura 4.3 Microestructura del polvo de estafio, obtenida mediante microscopia 6ptica

En cuanto a su microestructura, la Figura 4.6 nos revela una estructura de
granos poligonales. Para revelar esta microestructura se ha tomado una muestra
de polvo de estano sobre resina de poliéster y se ha atacado con 0.2 ml de HCl y

9.5 ml de etanol
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Figura 4.6 Microestructura del polvo de estafio

4.4.- PLOMO

Dado que el proyecto en el que se basa el presente estudio solo traté con
ensayos de aluminio y estafio, no se poseen datos para el plomo tan detallados
como del resto de los materiales. Presentamos a continuacion los datos referentes
a la obtencion de la curva de compresibilidad y granulometria, asi como de la

microestructura:

4.4.1.- Curva de compresibilidad

En las figuras 4.7 y 4.8 se representa la densidad relativa y la porosidad (en

%) frente a la presion para el polvo de plomo utilizado en los ensayos.
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Figura 4.7 Densidad relativa frente a presion para el polvo de plomo
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Figura 4.8 Porosidad frente a presién para el polvo de plomo
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4.4.2.- Granulometria:

En la tabla 4.8 se muestran los resultados obtenidos en las mediciones de

granulometria del polvo de plomo utilizado en los ensayos:

1 2 3 4 5 6 7 8 Media Error
Diam. ext. 12,21 | 12,22 | 12,23 | 12,21 | 12,21 | 12,22 | 12,22 | 12,22 | 12,218 | 0,007
Altura fuera 12,60 | 12,69 | 12,65 | 12,65 | 12,66 | 12,63 | 12,61 | 12,59 | 12,635 | 0,034

Tabla 4.8 Resultados de las mediciones de granulometria para el polvo de plomo
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