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Procedimiento Experimental
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Proceelmlento Epermenal

5.1 Consideraciones previas

Vamos a describir los siguientes pasos y preparativos a realizar para la ejecucion de
una experiencia de sinterizacion.

5.1.1 Matriz

Una vez elegido el tipo y la masa del polvo a sinterizar, pasamos a la preparacion de
la matriz.

Las obleas y tubo ceramico, deben ser cubiertas por una capa de lubricante que nos
facilite la posterior extraccion del compacto. Para ello, se prepara una suspension de
grafito con acetona que gracias a su gran volatilidad, seca muy rapido.

Se ha elegido el grafito por su capacidad como lubricante y su estabilidad térmica
frente a las ceras.

Colocados los polvos dentro de la ceramica se coloca todo el conjunto en la plancha
inferior de cobre a la espera de ser sinterizado.

5.1.2 Conexiones
Se realizan las diferentes conexiones que hacen funcionar la maquina de soldadura:
el agua de refrigeracion, el aire a presion (no superior a 10 bares) y la conexion eléctrica

que enciende la maquina. Antes de hacer funcionar la maquina, habrd que esperar 15
minutos aproximadamente a que la temperatura se estabilice.

5.2 Proceso de sinterizacion

Pasamos a describir como se realiza una experiencia de sinterizacion y como se tra-
tan los datos obtenidos.

45
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5.2.1 El software de programacion

Como ya dijimos anteriormente, existe un programa suministrado por el fabricante
que nos permite realizar la programacion de los distintos pardmetros que vamos a usar
en cada experiencia de forma muy comoda y sin tener que usar la consola que trae in-
corporada la propia maquina'®®).

Basicamente consiste de dos paginas principales (fig. 5.1) donde se editan en las dife-
rentes casillas los valores de tiempos, intensidades y presiones que queremos en cada
experiencia.

El programa tiene un cédigo de colores de forma que el color del texto de las casi-
llas indica si el parametro visualizado tiene sentido o no, dependiendo de otros parame-
tros:

= Verde: parametro sin sentido.
= Blanco: pardmetro valido.

Al seleccionar una casilla, el campo del texto cambia de color. El color del fondo
indica se la casilla contiene un parametro editable o no editable:

= Azul: casilla de parametro editable.
* Magenta: casilla de parametro no editable.
= Verde: el control actual y el CPC-300ib estan en modo On-line.

Antes de nada, hay que establecer las comunicaciones entre el ordenador y la ma-
quina de soldadura, para lo que pulsamos el boton <Leer Red>.

En una primera péagina, programamos los modos de programacion, tiempos e inten-
sidades, y en la otra las presiones.

| GPE-300ib - [Parametros Contiol de mldadula] =[E]x] GPC-300ib - [Parametros Contiol de lnldndma] EIE]
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,W QJ_] &= ﬂ i J__! [CPC300D (Defaul) QJ_] - ﬂ (Il _|__|
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T o oy O |

Modo Alarma__ (TPTTTSPR| | isy W
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Modo de tiabaio del SERRATRON  [Paiametio = 21, indice = Canfiguracien] I [NOM
Figura 5.1 Primera y segunda pagina de CPC-300ib.

5.2.1.1 Secuencias de soldadura

Un ciclo de soldadura es el conjunto de operaciones efectuadas por el control para
hacer una soldadura. La maquina es capaz de realizar tres tipos de ciclos diferentes:

»  Ciclo Unico. Aquél en el que se realiza un solo ciclo por cada activacion de
Marcha.
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» (Ciclo repetido. Permite ejecutar sucesivas aperturas y cierres de electrodos
mientras se mantiene activada Marcha.

* C(iclo a rodillos. Requiere el empleo de cabezales de soldadura especiales, con

electrodos circulares y giratorios.

Para realizar las sucesivas sinterizaciones usaremos solamente el ciclo Unico. En la
casilla <Modo Ciclo>, pondremos Unico. Este puede estar compuesto por los siguientes

parametros:
Presion
Potencia 2 Potencia 2 Potencia 2
Potencia 1 /\ /\ /\ A /‘ ‘ /\ /\ /\ A‘ /\ /\ /\ /\ Potencia 3
| jANFAN VA /\ VANANYAN
Aprox. Sold. 1 Sold. 2 Sold. 2 Sold. 2 Sold. 3 Enfr.
Apriete Pausa 1 Pausa 2 Pausa 2 Pausa 3
Slope ascendente Slope descendente
Impulsos =3
Figura 5.2 Secuencias de Soldadura.
5.2.1.2 Intensidad

La maquina permite regular la intensidad mediante kAmperios (modo Regulacion)

o grados eléctricos (modo Grados) dentro del modo KSR.

Normalmente programaremos en kAmperios, y asi en la casilla <Modo KSR> colo-
camos Regulacion, y en <I So2i>, los kA que queremos que pasen.
En la casilla <Iméx> podremos leer la intensidad méaxima que ha circulado, y en la
<I So02> la que ha regulado, asi como los grados de disparo en la casilla <Gr2>. Son
casillas no editables.

Si programamos en Grados, editamos los grados en <So2i>y en <I So2i> vemos

los kA que han pasado realmente.

Existe una tercera posibilidad, que consiste en programar en grados, pero vigilando
la intensidad que pasa (modo Gr + Vigilancia) de manera que programamos en grados,
pero indicamos la intensidad que queremos y con una tolerancia, y el programa nos da
un mensaje de error si no se cumple dicha tolerancia.

5.2.1.3

Tension

Podemos también programar en tension constante, pero s6lo en modo Grados o
Grados + Vigilancia y entonces, en la casilla <Tension de Red>, pondremos Compensa-
da. La tension serd en todo momento constante a los grados que hallamos programado.
Como la resistencia del compacto variara en el tiempo, la intensidad serd también varia-
ble para cumplir forzosamente la ley de Ohm.

Tiempo
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5.2.1.4 Presiones

En la pagina de presiones, tenemos dos casilla editables, <PVPi> donde programa-
mos el valor en kilos/1000 de la presion durante los periodos de Aproximacion, Solda-
dura y Enfriamiento (presion de Soldadura), y otra donde vemos el valor realmente eje-
cutado <PVPu>.

Manualmente, ajustamos el valor de la presion durante el periodo de Apriete con el
manometro situado en el lateral izquierdo de la maquina de soldadura (presion de
Trabajo). Girando el regulador de presion en sentido contrario a las agujas del reloj,
subimos la presion, y en sentido contrario la bajamos, sin embargo, al bajarla, la aguja
no sigue el movimiento del regulador sino que se queda atascada hasta que se aplica
presion y entonces baja a su posicion verdadera, por lo que hay que regular la presion
siempre subiéndola.

Figura 5.3 Manometros.

5.2.1.5 Tiempos

Los tiempos y la forma de contarlos a los que se hace referencia, siempre son en pe-
riodos o ciclos de red.
A 50 Hz. 1 segundo = 50 periodos
A 60 Hz. 1 segundo = 60 periodos.
En cada experiencia so6lo usaremos la Potencia 2, y en un solo impulso. Por ello, los
valores de Soldadura 1 y 3, Pausas 1, 2 y 3, y Slope descendente, son todos nulos y s6lo
programamos Aproximacion, Apriete, Slope ascendente, Soldadura 2 y Enfriamiento.

Presion

Potencia 2

AU

ERRULDRAN

Aproximacion Apriete Soldadura 2 (Sinterizacion) Enfriamiento

Slope ascendente

Figura 5.4 Intervalos de sinterizacion utilizados.

Tiempo
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Asi en las casillas <Aprox> (0-99), <Apr> (1-99), <SIUp> (0-99), <So2> (1-99) y
<Enf> (1-99) colocamos en ciclos los valores deseados.

Normalmente programamos 99 ciclos en <Aprox>, para asegurar el contacto de las
planchas de cobre con la matriz antes de que comience el tiempo de Apriete y 99 en
<Enfr> para una mejor evacuacion del calor una vez realizada la sinterizacion.

Debido a los limitaciones del software de Adquisicion de datos, tenemos 128 ciclos
para repartir entre <Apr>y <S02>, pues si nos excedemos, no tendremos datos sobre lo
que ha ocurrido.

La alta resistencia de los polvos inicialmente hace que la regulacion de la intensidad
no sea todo lo controlada que queremos, y tras un periodo de intento de paso de corrien-
te, obtenemos un pico en el valor de la intensidad que atraviesa el compacto una vez
disminuida dicha resistencia. Para evitarlo, la maquina permite programar un periodo de
subida de corriente, que hace que se vaya regulando la intensidad suministrada de forma
que no se produzca dicho pico. Para ello, programamos en la casilla <SIUp> un valor de
tiempo que evitara dicho pico de subida. Sin embargo, eso no asegura que la regulacion
sea perfecta, debido a la arbitrariedad de la situacion inicial de los polvos, asi que el
valor programado dependera de la experiencia.

Este tiempo es tomado del valor de <S02> y no introduce limitacion para el softwa-
re de Adquisicion.

P. de Soldadura P Maniobra. Presion de Soldadura Presion de Soldadura

I
Y

Aprox Apr So2 Enfr

< 129 ciclos

Figura 5.5 Nomenclatura y Ciclos. SIUp no introduce tiempo a So2.

5.2.2 Ejecucion

Una vez preparada la matriz y elegidos los parametros de sinterizacion, se procede a
la ejecucion de la secuencia de sinterizacion.

Tras colocar la matriz en la plataforma inferior, se espera un tiempo aproximado de
10 minutos para que se estabilice la temperatura del conjunto por medio del agua de
refrigeracion.

Antes de hacer pasar la corriente por el compacto, se realiza una secuencia con el
interruptor del panel lateral de la maquina en su posiciéon Soldadura NO, para realizar

Tiempo
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primero una compactacion de los polvos a la presion elegida durante un poco mas de
tiempo, y asi asegurar mejor el contacto entre las particulas de polvo metalico.

Para hacer funcionar la méquina de soldadura, se pulsan simultaneamente los dos
botones verdes de Marcha situados en los dos brazos exteriores. Soltando alguno de
ellos, se interrumpe la secuencia de sinterizacion.

No debe existir ningin error en el software de programacion pues la maquina no
responde en ese caso. Los errores se eliminan desplegando el menu del botén derecho
del raton, y pulsando ‘Reset Errores’.

5.2.3 El software de adquisicion

5.2.3.6 El interfaz

Las sefiales producidas por los diferentes sensores son enviadas al control de la ma-
quina que los muestrea y los almacena en un buffer. Hay que notar que el buffer es una
memoria volatil, y como tal, necesita estar alimentada eléctricamente para cumplir su
funcioén, perdiéndose cualquier tipo de informacion cuando se deja de suministrar co-
rriente eléctrica. De ahi que sea recomendable la captura de datos inmediatamente des-
pués de realizar cualquier experiencia de sinterizacion para no correr el riesgo de la pér-
dida de resultados.

El buffer recoge los datos a partir del inicio del periodo de apriete o fin de la aproxi-
macion, y hasta el fin del periodo de soldadura o comienzo del enfriamiento.

El software utilizado para la lectura de datos ha sido una aplicacién de la hoja de
calculo Excel, parte de la cual ha debido ser implementada mediante el lenguaje Visual
Basic, aunando asi tanto la potencia de la hoja de calculo de la Exce/ como la flexibili-
dad de un lenguaje como Visual Basic. La macro utilizada, aparece editada en el Apéndi-
ce ll.

En la figura 5.6 se muestra los botones que se han introducido en la hoja de calculo y
que llaman a diferentes macros.

Q OpenCom, se encarga de establecer las comunicaciones entre la maquina y el or-
denador. Con este comando verificamos que las comunicaciones estan establecidas
ya que el programa nos devuelve por pantalla el mensaje “Returnl” si las comuni-
caciones ordenador-maquina estan habilitadas y el mensaje “Return 0” en caso con-
trario.

o CloseCom, se encarga de cerrar las comunicaciones entre ordenador y maquina.
Al contrario de lo que ocurria con OpenCom, para que este comando funcione per-
fectamente en el momento de ejecutarlo debe aparecer en la pantalla el mensaje
“Return 0”.

a Polling, comando en el que se combinan tres funciones: leer los datos de la ma-
quina, trasladarlos al ordenador y escribirlos en la hoja de calculo. Estas tres fun-
ciones se realizan en el mismo botdn, pero no simultaneamente, teniendo el usuario
que presionar tres veces el boton polling para poder realizar un traslado completo de
datos. Ademas, el boton polling nos proporciona informacion sobre la cantidad de
datos trasladados y el momento en el que ha comenzado ha a pasar la intensidad,
escribiendo por pantalla un mensaje en el caso de que el nimero de datos a leer sea
superior a los que soporta el buffer que en nuestro caso es de 4 096 registros.



5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 51

Una vez trasladados los datos al PC, son organizados en la hoja «Adquisicion» en
cuatro columnas: Desplazamiento, Carga, Intensidad y Tension, cuyos datos se repre-
sentan graficamente en diferentes hojas de célculo («G_A», «G_B», «G_C» y «G_D»).

AlB] ¢ |D]
920 452 0
921 455
922 449
922 452
922 452
924 452
919 454
917 451
912 452
911 452
915 452
917 452

920 452 e
s - Ejecutar

3876 964 454\5357 99
3817 959453 6357 99
950 453 6357 99
966 453 6357 99
3820 964 453 6357 99
3821 970453 6357 99
3822 970452 6357 99
3823 970 454 6357 99
3824 972 453 6357 99
3825 971453 6357 99
3826 969 451 6357 99
3827| 972 451 6357 89
3828 973 453 6357 89

[T a Dy [l Farametros / Desplazamients [ Fuerza /. Resistenca s Adquisicion (G A/ GBAG Cdans 4]

0 IRsex %
i OpenCom | 172,16,1,14

17 CloseCom | Abrir canal. (IP: 172,16,1,14)(Return: 1)

17 Paling Recibidos de 3829 registros (Soldadura:980)
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Figura 5.6 Botones de control de adquisicion.

5.2.3.7 Procesado de datos
a  Ejecutar, es el encargado del procesamiento de los datos adquiridos.

Los sensores de desplazamiento y carga, obtienen 16 registros en cada semiciclo
(un valor cada 0.000625 s) mientras que los valores de intensidad y tension son presen-
tados en sus valores eficaces en cada semiciclo (un valor cada 0.01 s), pero repetido 16
veces. Ademas, aparecen desfasados en un semiciclo con respecto a los de desplaza-
miento y carga por lo que tendremos un dato menos.

Por todo lo anterior, lo primero que se realiza es un filtrado de los datos obtenidos
de forma que nos quedamos con cada valor eficaz de intensidad y tensiéon y un solo va-
lor de desplazamiento y carga de cada 16 muestras. Dichos valores son trasladados a
diferentes hojas calculo («Desplazamientoy», «Fuerza» y «Resistencia») donde también
seran representados.

La primera serie contiene solo 2 registros y debe ignorarse. De los siguientes 16 re-
gistros de cada serie elegiremos como representativo el tercero. La tltima serie también
esta truncada y suele tener 3 registros, pero si la consideraremos.

Sin embargo, los registros no estan en las escalas adecuadas. Ademas, para comple-
tar la informacion se requieren datos (como la altura final) de los compactos sinteriza-
dos, y que incorporamos en la hoja «Pardmetros». A continuacion se describen las ope-
raciones a realizar con cada tipo de dato.
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= Desplazamiento

Cada registro leido corresponde al valor del desplazamiento relativo en mm. Res-
tando el valor inicial a cada dato, obtenemos la curva x(t) que representa el desplaza-
miento de la placa superior.

x(t)= (Valor(tl)o-o\(;alor(O)

)- 50 (mm)

A partir de él, y con los datos de altura final (hy), masa (g), superficie (cm®) del
compacto extraido y densidad (g/cm’) del material utilizado, calculamos la variacion de
la altura de la probeta h(t), y la porosidad ©O(t).

h(t) = h¢+ x¢- x(t) (mm)
masa

o) =1- : ——-10 (adim)
h(t) - superficie - densidad

Se realiza un offset con los datos obtenidos durante el apriete, y en los 7 ultimos re-
gistros, ya que el sensor presenta bastante ruido.

Datos de origen

«Desplazamiento» «Adquisicion»
EBlCclDIE - [A]8] ¢ |
1 | ciclos |seq | x(0 | hig | 0{9 1
2 | o0s5|001| -0.01Ng88| 0.4048 2
3 | 1.0|002] -0.01] 7.468]TN040 3| 9321449 o] 17
4 1.5 0.03] -0.01|W4e8] 0.4048 4 | 922|452 o] 17 i ;
g 20| 0.04] 0.04 ?\aéga 0.4008 o 027| 7 B «Resistencia»
25| 0os| -0.11] 7.598| 0.4126 7
7 | 30|oos| oo4] 7438 04008 - Bk o 1 e - £ P
8 22 007|004l 7 432\0 4008 __T__ Q9| 454 ol 17 1 | ciclos | seq Tensidn | Resistencia | Potencia
9 | a0|oos| -001] 7 488 Nanss = 7)a51 i % ?; Eg; Vi EEE;( Egjg
10 45| 009 oo 7.488) 0\m Lo/l 9121457 OL 7] B o/ ool oo
11| 50| 010] -008| 7538] 048 | 911] 452 Ol 171 [8[ 200, o] oo
12| 55|01] 00| 7.488] 0.0 11 915 452 of 17 6 | 28fos]  Aom| oo
12| 917|452 al 17 7 aflooe| / oom|  oom
prv— 8| wolasa| o 17| | Ay wml o
// 14 | 9201 452 o] 17 71? 1.5] Aog ooon| ooz
Bl ¢ sz 15| 921|452 al 17 ,' s# 010 0000)  oodo
e ; 12| Aslon e
L ciclos | seq | Fuerza %esiﬂn 18] 921[452 0 ﬂ'/
2 | os{oo| se| 77oe \[7 | 923} 452 0} 17
3 | 10|om| sessl 779 '_ 8_ 919] 452 0 1/
4| 15{003] 88 ‘%\g il g 0l/21
5 20004 eEes] 7796 28\ 921 450 A 2
6 | 25|05 mees| 7706 21 @027 0
7 3.0| 006 BBEAE| 7813 22| 9221452 of 21
8 | 3s5|007] BEEB[ 7796 ' e !
g 40/ 008 8848 7778
10| 45/009| 8898 7813
11| s0{010] 88| 7847
121 sslonl ssorl 7830

Figura 5.7 Traslacion y procesamiento de datos, desde los datos de origen hasta las diferentes hojas.
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= Fuerza

Del buffer obtenemos los datos de la fuerza ejercida por el cilindro en cada instante
dados por el amplificador de sefial.

Fuerza ()=~ 2" 2981 4\
1000

A partir de ella y con la superficie de la probeta calculamos la presion en cada ins-
tante (MPa y bar).
Fuerza (t)

~Z.107 (MPa)
superficie

Presion (t) =
= Intensidad
Viene dada directamente con el valor eficaz (A).

Valor

Intensidad (t) =
1000

(kA)

=  Tension

La obtenemos dividiendo el registro obtenido por 10 (V).

Como ya dijimos en el capitulo 3, presenta un offset de aproximadamente 0.2 V por
lo que restamos el valor medio de los datos del apriete (donde no pasa intensidad) a to-
dos los valores obtenidos.

Ademas, al estar los puntos de medida lejos del compacto, realizamos la correspon-
diente correccion debido a la resistencia que presentan los punzones y obleas.

inicio
soldadura

V,=— E‘Tensi()ni

I picio
apriete
R = ¥(p h + ‘)
tot . punzones punzones p obleas obleas
superficie
Valor

Tension (t) = -V, -R - 1(t) (V)

Q.
T~ Resistividad
R | punzones:
, N p =2.42-10° Q-mm
Voltimetro et A Resistividad
\-\ = i obleas:
S 2 p =3.83-10° Q'mm
@
Figura 5.8 Medida de tension.

Con los datos de Tension e Intensidad, calculamos los valores de Resistencia (m£2)
y Potencia (kW) suministrada en cada instante.
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Tension (t)
Intensidad (t)

Potencia (t) = Tension (t) - Intensidad (t) (kW)

Resistencia (t) =

(m¢2)

En la hoja «Pardmetros», aparece también el valor total de la energia disipada (kJ)
por el espécimen, calculada como el area debajo de la curva de la potencia frente a
tiempo.

fin
soldadura

Energia=0.01- 2 Potencia, (kJ)
soldadura

5.2.4 Extraccion de los compactos

Una vez realizada la sinterizacion se procede a la extraccion del espécimen. Debido
a la fragilidad de la ceramica que lo recubre, hay que tener especial cuidado durante la
extraccion.

En algunos casos, para la extraccion, ha sido necesario el uso de la prensa hidraulica
y el propio punzon superior, lo que nos asegura la perpendicularidad y la aplicacion de
la presion de forma lenta (sobre 300 kgf aproximadamente), para que la ceramica no se
vea afectada.

Las obleas pueden quedar pegadas al compacto si el conjunto se ha calentado dema-
siado, por lo que habra que separarlas (incluso golpedndolas, cubriéndolas previamente
con una goma, para evitar deformarlas o haciendo cufia con un cuter entre la oblea y el
compacto).

5.2.5 Activacion eléctrica

La activacion eléctrica se realiza sobre la propia maquina de sinterizacion, para
aprovechar la fuerza que esta ejerce. Por ello, es necesario aislar eléctricamente la ma-
triz y la maquina de sinterizacion ya que, en caso contrario, cualquier corriente aplicada
a la matriz podria trasladarse a la maquina y dafarla. Hemos utilizado unas planchas de
madera entre matriz y maquina tal y como muestra la figura 5.9. Estas planchas solamen-
te se utilizan en la fase de activacidon y posteriormente se quitan para realizar a conti-
nuacion la sinterizacion.

i =

Figura 5.9 Madera aislante entre matriz y maquina.
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5.3 Sinterizacion tradicional

Se han realizado también compactos mediante sinterizacioén tradicional (prensado
en frio con posterior calentamiento en horno) de los cinco tipos de polvos empleados en
el presente proyecto, para su posterior comparacion con los compactos obtenidos me-
diante sinterizacion eléctrica.

Para la obtencion de dichos compactos se han seguido los diferentes manuales del
laboratorio asi como la consulta de handbooks™".

Una vez obtenidos los compactos, se han caracterizado de igual forma.

En la tabla 5.1 se resumen las condiciones empleadas para dichas sinterizacion.

Material Presiéon (MPa) Temperatura (°C) Tiempo (min) Porosidad (%)
Fe WPL200 500 1175 30 12.56
Ni T210 1300 700 38 8.27
Ni 4SP 1300 700 38 12.21
Ti P150 800 1000 120 4.39
Al AS61 950 650 60 1.03

Tabla 5.1 Condiciones de sinterizacion tradicional.

5.4 Caracterizacion de los compactos

Una vez extraidos los compactos, se procede a analizarlos dimensional y metalogra-
ficamente.

5.4.1 Dimensiones

Lo primero que hay que hacer, es eliminar las rebabas y las capas de grafito con un
papel de lija fino de la casa Struers (P#1000 6 P#500). Seguidamente, se limpia, se pesa
y se anotan sus dimensiones en la hoja «Parametros», de donde obtenemos la superficie,
volumen, densidad y porosidad del espécimen.

5.4.2 Esmerilado y pulido

Tras el analisis dimensional, pasamos al metalografico, para lo cual es necesario un
buen corte y pulido de la probeta a analizar.

Lo primero que hay que realizar es cortar la probeta longitudinalmente de forma
que obtengamos el plano medio de simetria para lo cual la colocamos un poco descen-
trada en la cortadora por abrasion. Dicho plano serd representativo de toda la probeta
supuesta ésta simétrica. Para el Hierro, Niquel y Aluminio, usamos un disco de corte 34
TRE, y para el Titanio, al ser un material mas duro, uno 32 7TRE.

Tras el corte, se empastilla en resina, y se pasa al esmerilado y pulido de la misma.
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Para el hierro y niquel, hacemos un esmerilado con papel de P#500 y P#1000, y pu-
lido con diamante de 3 um y alimina de 8000 A.

Con el titanio, tras un esmerilado con papel P#220 y P#500, pasamos a un pulido
con una disolucién de alimina con amoniaco y peroxido de hidrogeno. (96% vol. alu-
mina, 2% vol. de amoniaco y 2% vol. de peroxido de hidrogeno)™"".

El aluminio se realiza igual que el hierro y niquel, afiadiendo un esmerilado con pa-
pel #2400 y sustituyendo el pulido con alimina por uno con 6xido de magnesio (mago-
met).

La forma de realizar dichos tratamientos, esta detallada en el Manual de Laborato-

rio?®,

5.4.3 Macrografias

Una vez pulida la probeta, se puede obtener una macrografia de la misma con cama-
ra digital marca Nikon, modelo COOLPIX 950. El tratamiento de la luz es importante
para obtener buenos resultados.

Figura 5.10 Macrografias tomadas mediante camara digital.

5.4.4 Analisis de imagen

Consiste en realizar un barrido con la cadmara del microscopio por la superficie de la
probeta de forma que el ordenador mide en cada punto la porosidad que presenta dicha
superficie. Indicamos al ordenador cuantas imagenes debe capturar tanto vertical como
horizontalmente, asi como la segmentacion de grises que corresponde a la porosidad.
Una vez indicados estos parametros el programa ejecuta una macro que desplazan la
probeta y mide el porcentaje de porosidad en cada imagen capturada. Los resultados
obtenidos se trasladan a una aplicacién de hoja de calculo donde se transforman en un
mapa de niveles que nos da una idea cualitativa de como se distribuye la porosidad.

Sin embargo, los resultados obtenidos sobre el valor de la porosidad final son siem-
pre menores que los obtenidos por medidas dimensionales. Este hecho puede deberse a
la subjetividad de la eleccion del nivel de grises y a que la zona mas superficial, donde
la porosidad es mucho mayor, se excluye intencionadamente del analisis, para no incluir
ninguna zona de resina.

Todos los analisis se han realizado con la lente 10.100x del microscopio y la camara
SONY, modelo CCD-IRIS, con un aumento de 1x / 16, ya que si pasamos a la siguiente
lente, el analisis resultaba demasiado largo y los resultados no mejoraban.

Hay que hacer notar también que con dicho aumento, no tomamos imagenes exac-
tamente solapadas, sino que dejamos pequefio margen tanto horizontal como vertical-
mente, debido a una limitacion en la velocidad de movimiento de los motores de la me-
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sa motorizada. Ademas, la camara presenta en algunas capturas algunos defectos de

imagen que distorsionan los datos, como se muestra en la figura 5.11 ®.
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Figura 5.11 ® Mapa de porosidad obtenido por Analisis de Imagen, ® imagen distorsionada por franjas

oscuras verticales y horizontales que son tomadas como poros.

5.4.5 Analisis metalografico

Para llevar a cabo el analisis metalografico de las probetas sinterizadas, se atacan
convenientemente con diferentes reactivos segin el material, para seguidamente foto-

grafiar la estructura metalografica en el microscopio.

La tabla 5.2 muestra los diferentes reactivos que se han utilizado

Material Reactivo
Nital
Hierro Marshall
Beraha
, nitrico-
Niquel acético
Titanio Kroll
Aluminio Keller

Composicion

2 mL de HNO; y 98 mL de
etanol

(A) 100 mL de H,O, 8g de
acido oxalico y 5 mL de
H,S0,

(B) 30% H,0,

3 g de K28205, 10 g de N328203
en 100 mL de H,O

1 parte de HNO; (conc) por 1
parte de acido acético (glacial)

2 mL HF, 4 mL HNO;, y H,O
hasta 1000 mL

5 mL HF (conc), 3 mL HCI
(conc), 5 mL HNO; (conc), 190
mL HzO

[31]

Aplicacion
30-60 s aplicados con algo-
don
Mezclar partes iguales de
(A) y (B) justo antes de
atacar. Aplicar de 3 a 6 s,

con un preataque previo de
3 s con nital

Aplicar 30 s con un preata-
que previo de 4 s de nital

Sumergir el espécimen de 2
alls

Sumergir el espécimen de
90a120s

Sumergir durante 20 s y
limpiar con agua templada y
aire seco.

Tabla 5.2 Reactivos utilizados en el analisis metalografico.

Se han atacado, para comparar su microestructura, probetas de polvos sueltos, sinte-

rizacion tradicional y sinterizacion eléctrica para cada tipo de material.



