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Resumen

La industria minera nacional, la cual represent6 un 11,7% del producto interno bruto del pais
durante afio 2024, presenta pérdidas energéticas asociadas al desgaste que alcanzan cerca del 40% de
la energia total consumida. En este contexto, los materiales antidesgaste han cobrado gran relevancia,
destacando los cermets y hardmetals, generalmente compuestos por Ti(C,N) y WC-Co. Sin embargo,
las materias primas comunmente utilizadas para fabricarlos se encuentran bajo extraccion restringida

o representan riesgos para la salud.

Ante la necesidad de buscar reemplazos adecuados para estos componentes, surge el sistema
cermet Fe-SiC, del que se busca aprovechar sus propiedades metal-ceramicas para aplicaciones en
condiciones de desgaste. Ademas, este compuesto cermet promete bajos costos de fabricacion y
escalabilidad al producirlo utilizando la técnica de sinterizacion convencional. No obstante, en los
recientes estudios del sistema Fe-SiC no se ha logrado superar una densificacion de un76,4%

utilizando esta técnica, impidiendo aprovechar las propiedades que ofrece una mayor densificacion.

Por ello, en este trabajo se propone aumentar la densificacion de este sistema sobre un 80%,
de manera que se pueda reflejar en su microestructura, continuidad de fase y comportamiento
antidesgaste. Este mejoramiento de la densificacion se logra modificando los pardmetros de
sinterizacion, de composicion y tamafios de polvos, para luego caracterizar la influencia de los

cambios en la microestructura, densificacion y su desempeiio triboldgico.

Los resultados obtenidos mostraron una densificacion méxima de 83,4% para una condicion
sinterizada a 1000°C. Mientras que las caracterizaciones realizadas para las condiciones mas
favorables en cuanto a densificacion permitieron estudiar la difusion de los elementos del SiC y su
influencia en la microestructura, la dureza y microdureza. Ademas, se identificé la condicién que tuvo
menor pérdida de masa en el estudio tribologico y los tipos de mecanismos de desgaste presentes en

estos ensayos.
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Glosario

PIB

PNB

CRMA

REACH

Binder

Ex situ

In situ

HVOF

Producto interno bruto.

Producto nacional bruto.
Acta de materias primas criticas.
Registro, Evaluacion, Autorizacion y Restriccion de Sustancias Quimicas

Ligante o aglutinante que se utiliza para facilitar la unién de polvos.

Se refiere a aquella sinterizaciéon donde los compuestos se encuentran formados

previamente a la sinterizacion, donde no ocurren reacciones.

Se refiere a aquella sinterizacion donde existe una reaccion durante la sinterizacion,

dando a lugar a la formacion de otros compuestos.

Combustion de combustible y oxigeno a alta velocidad para proyeccion térmica de

particulas.



1. Introduccion

Las condiciones de alto desempefio a las que son sometidas maquinarias, herramientas y
equipos de transporte estiman perdidas energéticas asociadas al desgaste que representan un 23% del
consumo de energia global [1], del cual 20% corresponde a fenomenos de friccion por contacto,
mientras que el 3% remanente corresponde a la reposicion equipos o piezas que fallan debido al
desgaste [1]. Econdmicamente este gasto energético se traduce en perdidas asociadas al 1.4% del

PIB[1] de un pais desarrollado y entre un 1 y 4% de su PNB[2].

Si se hace foco al desgaste en el ambito de la mineria, la mineria extractiva es el sector
industrial que representa econdmicamente una mayor relevancia en la industria nacional, aportando
en un 11,7% al PIB del pais el afio 2024 y aumentando en un 1,2% su aporte desde el afio 2023,
impulsando al mismo tiempo la generacion de empleo, el desarrollo de servicios y de infraestructura
[3]. Por esto cabe destacar, que el consumo de energia en actividades de mineria, incluyendo de
mineral y de roca, se estima en un 6.2% del consumo de energia global, mientras que cerca de un 40%
de la energia consumida en mineria se debe a la friccion. Especificamente, las actividades que tienen
mayor consumo de energia en este ambito son molienda (32%), transporte de mineral (24%),
ventilacion (9%) y excavacion (8%)[4]. Mientras que las pérdidas econdmicas totales estimadas por
friccion y desgaste son en total 210mil millones de euros anualmente distribuidos en un 40% por
friccion, 27% debido a piezas y equipo de reemplazo, 26% por trabajo de mantencion y un 7% por

perdida de produccion [4].

Por ello, en las ultimas décadas se ha vuelto de gran relevancia el desarrollo de materiales con
foco en mitigar estas pérdidas generadas por ambientes de alta friccion o desgaste. Entre estos
materiales destacan los cermets, disefiados con una parte ceramica, la cual actiia como refuerzo de alta
estabilidad y dureza para evitar el desgaste. La parte metalica, por otra parte, entrega propiedades
como tenacidad, resistencia elastica, resistencia a la fractura, conductividad térmica, entre otras, que
ayudan a sopesar la fragilidad del ceramico de manera que sea un material idoneo para situaciones de

alta exigencia, como herramientas de corte, mecanizado de piezas y revestimientos [5—7].

El origen de los materiales cermet viene de la necesidad de mejorar los carburos cementados

y utilizarlos tanto en herramientas como en la industria del acero, apareciendo en 1931 la primera



patente que data de un cermet compuesto de TiC-Mo2C con un 10-15% de niquel [8, 9]. En 1937,
surgié una segunda patente de cermets, denominada Ramet, compuesta por TaC y Ni como metal en
proporciones del 3 al 15% en peso. Esta patente también menciond la posibilidad de utilizar otros
metales como Fe, Co, Mn, Cr, Pd, Pt. A finales de los afios 50, Moskovitz y Humenik de Ford Motor
Company presentaron en los Estados Unidos materiales basados en TiC, utilizando Ni y Mo, o Niy
Mo2C. Estos materiales se diferenciaban de los anteriores en que utilizaban TiC y Mo como materiales
base, formando una solucion sélida (Ti, Mo)C alrededor de las particulas de TiC durante el
procesamiento. Esto resultd en una mejora significativa en las propiedades mecanicas en comparacion
con los primeros cermets. Sin embargo, la fragilidad de las aleaciones seguia siendo un desafio en la

fiabilidad de las herramientas[9].

En los afios 1968-1970, Kieffer et al. [10], demostraron que los nitruros y carbonitruros de
metales de transicion se podian utilizar como fase dura en el desarrollo de cermets, mejorando la
mojabilidad de estos con anadidos de Mo y Mo>C, aumentando la tenacidad y dureza de estos
compuestos [10]. Estas investigaciones marcaron un gran precedente para que Rudy en 1974 publicara
un estudio concluyente de la mojabilidad del Mo y Mo2C para la matriz de TiCN y niquel, logrando
asi un sistema (Ti,Mo0)(C,N) [11]. A partir de esto surgen diversos sistemas multicomponentes
importantes, como en 1975 la compania Kyocera con TiC-TiN-WC-Mo2C-VC-(Ni, Co), la compaiiia
Ford a finales de los setenta con TiC-Mo2C-(Ni, Mo, Al) y a principios de los 80 Mitsubishi con (Ti,
Ta, Nb, V, Mo, W) (C, N)-(Ni, Co)-Ti2AIN, siendo a partir de esta época los sistemas mas utilizados

y con mayor demanda a nivel mundial [8, 9, 12].

Los sistemas mencionados anteriormente con estudios de materiales como Ti, Nb, Mo, W, Ni,
entre otros, permiten un buen desempeio en herramientas de mecanizado, de corte y piezas de
desgaste, pues aparte de lograr buenas propiedades a altas temperaturas, se obtienen materiales de alta
dureza, alta resistencia mecanica, poco reactivos y que ademads poseen cierto grado de tenacidad [13].
No obstante, algunos de estos materiales son escasos, incrementando su valor econdémico y
dificultando su obtencién, por ejemplo, el Tungsteno, Cobalto, Niquel, Niobio y el Titanio, estan
incluidos en la lista de materias primas criticas de la unidén europea (CRMA), lo que implica que su
extraccion es controlada debido a su escasez, de manera que se evita poner en riesgo el suministro a
futuro de estos materiales [14]. Por otra parte, algunos de estos elementos o compuestos representan
ciertos riesgos para la salud como el niquel y el cobalto, convencionalmente los elementos que se
utilizan con mayor frecuencia en matrices metalicas para cermets. De manera que, en Europa el
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programa REACH clasifica al Niquel como sustancia potencialmente cancerigena y se prohibe su uso
en forma de particulas; este programa limita también la concentraciéon maxima en lugares de trabajos
a 0,01-0,1 mg/m> para particulas de Cobalto [15]. El WC-Co, compuesto altamente utilizado en
herramientas de corte y piezas de desgaste [16], es incluido en el afio 2011 dentro del informe anual
de productos carcindgenos del Departamento de Salud y Servicios humanos de Estados Unidos, en su

forma de polvo y en su forma sinterizada [17].

La problematica en términos de materia prima que se presenta al tomar en cuenta estos datos
establece la necesidad de buscar elementos que puedan cumplir las funciones necesarias que requiere
un cermet, el cual se compone por una parte metalica y otra ceramica. El Fe surge inmediatamente
como alternativa para un posible ligante metalico, pues se caracteriza por su abundancia y facil
obtencion al tratarse del cuarto elemento més abundante en la tierra y el segundo més abundante
respecto a los elementos metalicos[18, 19]. Esto deriva en el primer acercamiento a los cermets base
Fe, reemplazando elementos como el Ni y Co en sistemas basados en Ti, como TiC, Ti(C,N) y TiBa,
considerando que el Fe reporta tener inferiores propiedades metélicas que estos materiales, pero tiene
menor costo y mayor potencial para la realizacion de tratamientos térmicos [20]. Ademas, estos
compuestos cermet con Fe, en ciertas condiciones de aplicacion demuestran un desempefio
comparable, y en ocasiones superando, a compuestos como WC-Co y cermets cuyo ligante es el Ni

[20][16].

Las propiedades que mostraron los sistemas desarrollados con Fe en sistemas de Ti resultaron
completamente aptas para su utilizacién como cermet, encontrando alta dureza, resistencia al desgaste,
particularmente en sistemas deslizantes, resistencia a la corrosion y oxidacion. Sin embargo, las
técnicas que se utilizan para fabricarlos, tanto en métodos ex sifu como Spark Plasma Sintering (SPS),
Hot Pressing (HP), Hot isostatic Presing (HIP), Sinter + HIP, Liquid Phase Sintering, como en
métodos in situ con Reactive Liquid Phase Sintering (RLPS) y Combustion Synthesis (SHS) [20]
representan técnicas complejas de pulvimetalurgia y requieren de alta demanda energética. Esto deriva
en un mayor costo monetario, por lo que estos sistemas carecen de competitividad con los métodos,
técnicas y materiales actualmente utilizados, ademas del uso de Ti que no destaca por ser un elemento

de bajo costo o de facil extraccion [21].

Por otra parte, desde la perspectiva de una alternativa para estructura o refuerzo ceramico, el

SiC (carburo de silicio) es una excelente opcidn, caracterizado por su elevada dureza, baja densidad



relativa, bajo coeficiente de expansion térmica y alta estabilidad quimica, propiedades que lo
convierten en un candidato potencial para aplicaciones aeroespaciales, refractarias y tribologicas [22,
23]. Ademas, la posibilidad de su uso con metales de transicion para obtener una fuerte union
metalurgica es demostrada por Cornejo J. et al. (2010) quién estudia la mojabilidad entre Cu y SiC en
relacion al dngulo de contacto entre ellos [24]. En cuanto al desgaste, Shaikh et al. (2020) estudia la
adicion de SiC para formar sinterizados de AI-SiC fabricados por sinterizacion convencional y
sinterizacion con resistencias eléctricas (Electric Resistance Sintering), obteniendo mejoras de hasta

un 40% en resistencia al desgaste [25].

1.1. Estudio del sistema Fe-SiC

El sistema Fe-SiC se ha vuelto atractivo en el campo de la investigacion, esto se puede notar
en el surgimiento de estudios sobre los fendémenos involucrados durante su procesamiento y la
busqueda para mejorar sus propiedades mecéanicas. Algunos estudios utilizan el SiC como particulas
de refuerzo en aceros, logrando aumentar considerablemente su limite elastico y el UTS para aceros
316L con afiadidos de 6,9 y 15 vol% de SiC [26], este afiadido de SiC provoca un refinamiento de
grano, causando una reduccion de la ductilidad, pero aumentando la resistencia a la deformacion en
gran medida. También se evalud su la resistencia a la corrosion, mejorando en los casos de afiadido
de SiC, pues este promueve la estabilizacién de una estructura ferritica en los limites de grano. Por
otra parte, al aplicar un tratamiento térmico a este sistema se logran mejoras en la ductilidad, logrando
un balance entre una resistencia a la traccion de 900 MPa y ductilidad de 18.4% de elongacion [26],
demostrando la ventaja de una matriz de Fe. Sin embargo, para adiciones de 16% p/p de SiC al acero
316L sucede un efecto similar con el aumento del limite elastico, pero observandose también, la

formacion de microgrietas [27].

Segun estudios de fenémenos difusivos en el sistema Fe-SiC, la difusion del carbono es
preferente comparada con la del silicio, siendo la difusion de este Gltimo, la formadora de una pequefia
interfaz de siliciuros (Fe3Si, FeSi y Fe»Si) alrededor del carburo, lo que impediria la disociacién
excesiva del mismo. Mientras que, para estos estudios la cantidad de afiadido de SiC fue limitada, ya
que, al aumentar la cantidad de SiC se encontré que aumentaba la cantidad de porosidades y ndédulos
de grafito[28-30]. Otro hallazgo importante, es que la disolucion del carburo en la matriz de hierro
estaria favorecida por particulas de SiC de menor tamafo[29]. Ademads, una continua disociacion del

carbono a partir del SiC conduce eventualmente a un punto de saturacion de carbono en la matriz, lo
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que favorece la nucleacion de nodulos de grafito [30]. Por otra parte, también se estudia el afiadido de
SiC como particulas de refuerzo para sistemas de Fe-Cu-SiC, con una ruta de fabricacion de prensado
en caliente y en vacio (Vacuum Hot Pressing), con un afiadido de 35% en masa de SiC obteniendo

coeficientes de friccion de 0.341 y densidades relativas de 74.5-78.6% [31].

Para mantener propiedades mecédnicas adecuadas en los cermets del sistema Fe-SiC se busca
evitar la formacion de fases fragiles y menos densas como la formacion de siliciuros de hierro y
nodulos de grafito, ademas de la aparicion de porosidades, factores que pueden afectar tanto en la
dureza como en la resistencia a la fractura [32-35]. Estas bases se reflejan en el estudio realizado por
Contreras J. [36] al sistema Fe-SiC como cermet, quién evaluo su desarrollo a través de sinterizacion
convencional, utilizando proporciones 50,70 y 90% p/p de fase ceramica (SiC) para aplicaciones
tribologicas, incorporando ademas pequenas adiciones de grafito en algunos casos para analizar la
disociacion del SiC. En este estudio, se encuentra que las mejores condiciones de densificacion y
reduccién de porosidades se da al 50% p/p de fase cerdmica sin anadido de grafito, obteniendo
densidades relativas de hasta un 76.43% para particulas de hierro bimodal (1um y 10pum). Por otra
parte, en el ciclo térmico con 6 horas de mantencion a 1000°C se observo la formacion de noédulos de
grafito y ocurre una notable reduccién en el tamafio de los carburos promovida por la disociacion de
estos, lo que derivé en una disminucion en la resistencia al desgaste abrasivo [36]. Sin embargo, estos
estudios encuentran limitaciones en cuanto a alcanzar altos valores de densificacion, considerando
que propiedades como dureza, resistencia mecédnica y resistencia al desgaste tienen importantes

mejoras al obtener densificaciones altas [37—41].



Figura 1.1 Densidades relativas y propiedades mecanicas en funcion de la temperatura de sinterizacion.
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Los resultados de OZER A.y TURY. sobre los efectos de densificacion de sistemas de cermets
Cr3C>—NiCr observados en la Figura 1.1 dejan entrever que al aumentar los porcentajes de
densificacion hay notables mejoras en las propiedades mecanicas. En este estudio, se determina que
la tasa de densificacion aumenta en las cercanias de la temperatura de formacion de fase liquida, donde
se alcanza rangos de 70-75% de densificacion. Para determinar el rango de esta transformacion, se
considerd 1260°C como la temperatura inmediata bajo la transformacion a metal liquido, mientras
que 1300°C fue elegido la temperatura superior. A partir de esta tltima, es donde comienza el mayor
crecimiento en la densificacion, alcanzando un techo entre 1350°C y 1400°C donde se observa

crecimiento de porosidades, por lo que existe un leve decaimiento en la tasa de densificacion desde
97% a 94% [40].

Este efecto también se puede evidenciar en estudios de diversos sistemas de componentes para
sinterizados, incluyendo sistemas de cermets basados en Fe [20, 42—45]. En estos estudios, se reporta
que los valores mas altos de densificacion son logrados cuando el metal en el compuesto alcanza una
fase liquida, tanto para sinterizacion convencional, como para otros métodos de sinterizacion. Sin
embargo, esto no es posible para el sistema Fe-SiC, pues la mojabilidad del Fe en fase liquida con el

SiC es moderada, lo que mejora recién al aumentar la temperatura a 1300°C, donde se reduce el angulo



de contacto a 45°C y alrededor de 40° a 1600°C. Estas temperaturas, resultan ineficientes y dificultan
la formacion de una fase metdlica continua para contenidos de refuerzos ceramicos sobre 50% p/p

[28, 46-48].

En el presente estudio se busca mejorar la densificacion del cermet Fe-SiC, con el objetivo de
optimizar su desempeiio en condiciones de desgaste. Para ello, se utiliza la técnica de sinterizacion
convencional Press and Sinter, la cual ofrece una mayor versatilidad en el control de los materiales y
de los parametros de procesamiento. Mediante esta metodologia se pretende alcanzar, e idealmente
superar, densificaciones del 80% sin alcanzar fase liquida, valores que no han sido logrados por otros
autores, quienes alcanzan maximos cercanos al 76%. Este objetivo se fundamenta en que propiedades
como dureza, resistencia mecénica y resistencia al desgaste tienen importantes mejoras al obtener
densificaciones altas [37—41] . El trabajo se enfoca en la modificacion de los principales pardmetros
involucrados en el proceso, aplicando un enfoque de mejora continua a lo largo del desarrollo

experimental.

2. Marco Teorico

2.1 Cermets

El término Cermet es un acronimo utilizado para describir un material compuesto por una parte
ceramica y otra metalica, de manera que se aprovechen las propiedades de ambos componentes.
Tradicionalmente, se ha considerado que en los cermets predomina la fase cerdmica y esta se compone
principalmente de TiC y Ti(C,N), diferenciandolos asi de los llamados hardmetals donde predomina
el sistema WC-Co [9, 49]. No obstante, actualmente la definicion mas aceptada es aquella que clasifica
a los cermets entre MMC (compuestos de matriz metalica) y CMC (compuestos de matriz ceramica),
ya que se centra en el uso del concepto ceramico-metalico cermet, definicion que se usa rigurosamente
sin realizar distinciones composicionales elementales, para asi evitar confusiones y ambigiiedades.
Esta definicion permite clasificar dentro del concepto de cermet a los llamados hardmetals, ademas
de algunos 6xidos, carburos, nitruros y boruros [50-52]. El uso de estos materiales estad destinado a
aplicaciones de alto desempefio mecénico y de desgaste, como herramientas de corte y maquinado,

recubrimientos, conminucion y perforacion de rocas, entre otros [49—53]. En cuanto a los métodos de



fabricacién empleados, estos se basan cominmente en la metalurgia de polvos, aunque también se

utilizan métodos como sintesis de reaccion (RS), rociado térmico, HVOF y rociado en frio [52].

Figura 2.1Esquema de la microestructura de un cermet

Fuente: Elaboracion del Autor.

La ventaja de esta union es aprovechar las propiedades de los materiales ceramicos, los cuales
suelen tener alta dureza, estabilidad térmica y quimica, mientras que la fase metalica actiia como un
ligante para la parte ceramica en forma de fase continua, como se observa en la Figura 2.1,
contrarrestando la fragilidad de la parte ceramica y elevando la tenacidad y resistencia mecanica del

material [50, 52, 53].

Los fenémenos difusivos atribuidos a la dilucion de los carburos en los cermets son uno de los
principales objetos de estudio, estos procesos afectan la matriz metélica alterando las propiedades de
los compuestos y modificando las cercanias inmediatas de los carburos. En los sistemas tradicionales
basados en TiC y Ti(C,N) predomina la formacion de estructuras alrededor del carburo, fendmeno
denominado core-rim (nlcleo-borde) como se muestra en la Figura 2.2a, donde se distinguen sus
distintas fases. La influencia de esta estructura que rodea el carburo ha sido ampliamente estudiada,
concluyendo que la mojabilidad entre la fase dura y el ligante metalico se ve mejorada debido a la
presencia de esta fase circundante, lo que les otorga a los cermets una mayor tenacidad [52]. En el
caso del sistema Fe-SiC también existe una interaccién provocada por la dilucion de la fase dura con

sus alrededores como se observa en la Figura 2.2b. En esta disociacion, primeriza la difusion del
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carbono hacia la matriz de hierro, dispersandose en la matriz y alcanzando lejanias en comparacion al
silicio, el cual difunde apenas en los alrededores del carburo estabilizando una matriz ferritica. Esta
difusion de silicio provoca la formacion de siliciuros, los cuales forman una fina capa rodeando los
carburos. En tiempos prolongados de sinterizacion, la difusion del carbono produce el nacimiento de
noédulos de grafito en el lugar del carburo, debido a que esta estructura atrapa al carbono remanente

[29, 30].

Figura 2.2 a) Esquema de dilucion y precipitacion del Ti(C,N) b) Esquema de disociacion del SiC en el sistema Fe-SiC

B Nideo de Ti(C,N) B Borde exterior [[] capa dessiliciuros [] capa Fe-a
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Fuente: a) Adaptado por el autor de [49] b) Elaboracion del Autor.

2.2 Proceso de Sinterizacion convencional

La metalurgia de polvos o pulvimetalurgia, es un proceso de produccion y utilizacion de polvos
metalicos con o sin afiadidos de polvos no-metéalicos para la fabricacion de piezas, controlando
variables como la temperatura y la presion. Algunas ventajas que brinda este proceso es la eficiencia
energética que tiene respecto a otros procesos de conformado de metales, permite controlar la
microestructura con mayor precision y minimiza la necesidad de maquinado para piezas con formas
complejas [54]. Hoy en dia los procesos de pulvimetalurgia son numerosos y de diversas
complejidades, dando a lugar a todo tipo de piezas fabricables y se encuentra presente en la mayoria
de las industrias, como la automovilistica, aeroespacial, mineria, manufacturera, medicina, de

alimentos, etc.



Entre los métodos que ha desarrollado la metalurgia de polvos, el mas comun es el método de
sinterizacion convencional o Press and Sinter, el cual cuenta de tres pasos principales, una primera
etapa de preparacion y mezcla de polvos, luego vendria una etapa de compactacion de polvos y
finalmente se utilizaria un horno para realizar la sinterizacion, observandose este proceso en el

esquema de la Figura 2.3Figura 2.3

Figura 2.3 Etapas de una sinterizacion convencional

1. Partida de Polvos 2. Mezclado de polvos

) C

LH]

3. Compactacion 4, Sinterizacion

Fuente: Elaborado por el autor.

Para la seleccion de polvos se debe tener en cuenta la morfologia de las particulas y el tamafio
de estas, pues estos factores juegan un papel fundamental en los mecanismos de sinterizacion
afectando las propiedades finales de la pieza [55]. En la mayoria de los casos los polvos son mezclados
con ligantes y lubricantes, con el objetivo de aumentar la densificacion y de facilitar la compactacion,
la manipulacion del compacto, y la remocion de la pieza de la matriz. Una vez seleccionados los
polvos y aditivos se procede a la mezcla de los polvos, idealmente se puede realizar en una mezcladora
tridimensional para obtener una buena homogenizacion de la partida de polvos, evitando fendmenos
como segregacion. La compactacion de la pieza se realiza de forma compresiva con los polvos al
interior de una matriz de compactacion, siendo esta forma la mas utilizada en la industria. En el
proceso de sinterizacion convencional la compactacion se realiza en frio, mientras que otros métodos
incluyen mas direcciones de esfuerzos de compactacion y afiadido de temperatura como el prensado

isostatico en caliente (HIP) o solo el afiadido de temperatura a los esfuerzos compresivos de
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compactacion, como el Hot Pressing [56]. Finalmente, los compactos se llevan a un horno donde a
través de la temperatura se busca una mayor consolidacion de la muestra. Cada una de estas etapas

son explicadas a continuacion.

2.3 Preparacion de polvos

Esta etapa es fundamental en el proceso de sinterizacion convencional para determinar la
calidad del compacto previo al tratamiento térmico, influyendo directamente en la densificacion y
distribucion homogénea de los polvos. Por ello, es importante cuidar de los parametros que influyen
en la seleccion de polvos, como el tamafio, la morfologia y pureza. Estos pardmetros se pueden
controlar dependiendo del método de produccion de polvos, los cuales pueden ser conminucion
mecanica, atomizacion, deposicion electrolitica, descomposicion térmica, precipitacion a partir de una

reaccion, entre otros [57, 58].

La morfologia y tamafio de los polvos determinaran importantes propiedades, como el area
superficial que tendran los polvos, que a su vez inciden en la friccion entre ellos, de manera que a
medida que incremente el area superficial de un polvo, la friccion también lo hara. En consecuencia,
el tamafo también influye en la friccion del sistema de polvos, a menor tamafo mayor sera la friccion,

pues habra mayor area superficial en el sistema lo que generard mayor cantidad de puntos de contacto.
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Figura 2.4 Algunos tipos de morfologias de polvos
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Fuente: Extraido y modificado de [58].

La forma de los polvos también influye en la friccion del sistema, como se observa en la Figura
2.4 hay diversas morfologias, lo cual depende de la ruta de procesamiento de estos polvos. Lo
importante a tomar en cuenta para determinar de qué manera la morfologia influira en el sistema, es
la relacion de area superficial por unidad de volumen y la irregularidad que posea la morfologia. En
este sentido, los polvos con forma esférica presentan menor friccion, facilitando una compactacion
uniforme y mejorando la densificacion del compacto. Esto determinard también la capacidad de
fluidez que tendran los polvos, también llamada flowability. Esta medida depende de la friccion que
posea el sistema de polvos, y resulta un factor crucial durante el mezclado para prevenir
aglomeraciones y tener buena dispersion, mientras que en la compactacion determina la facilidad de

compresion incidiendo directamente en la calidad del compacto [58].

El mezclado de polvos es una etapa previa a la compactacion que cumple la funcion de
homogeneizar el sistema de polvos, para asi evitar segregacion y obtener una buena distribucion. Es
gracias a esto que existen diferentes morfologias de contenedores para mezclado como se observa en
la Figura 2.5. Con el objetivo de maximizar la eficiencia de mezclado el contenedor se debe llenar

hasta un 20-40% [58], mientras que las velocidades de mezclado no deben ser muy altas, para asi
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evitar fuerzas centrifugas excesivas. Para este efecto existen diferentes morfologias de contenedores

y movimientos que estos realizan durante el mezclado.

Figura 2.5 Geometrias de equipos comunes para mezclado de polvos; a) Cilindrico, b) Cubo rotatorio ¢) Doble cono d)
Doble carcaza.
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Fuente: Extraido y adaptado de [58].

2.4 Compactacion

Como se menciona anteriormente, la fluidez de los polvos incide directamente en la
compactacion, una baja fluidez indica que en el sistema existe friccion que impedira lograr un buen
densificado en verde del compacto o lo dificultard, requiriendo mayores presiones de compactacion.
Por ello, es comun el uso de lubricantes para facilitar la compactacion durante el reacomodo de las
particulas y evitar estas dificultades, esto también se aplica a la reduccion de la friccion con el molde
de compactacion, esta friccion puede incidir durante la compactacion, asi como también, al momento
de retirar la pieza en verde. Los lubricantes comunmente utilizados son el grafito, estearatos y ceras.
Sin embargo, cuando se dificulta la formacidén de un compacto manipulable o dificil de densificar en
verde se utilizan aglomerantes, también llamados ligantes o binders, entre ellos el PVA, resinas,

celulosas, entre otros.

Compactacion Uniaxial
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En los procesos de sinterizacion convencional, cominmente el tipo de compactacion que se
utiliza es la denominada compactacion uniaxial esquematizada en la Figura 2.6. En esta técnica, la
fuerza de compactacion se aplica en una sola direccion, generalmente descendente, provocando
esfuerzos compresivos de parte de los punzones y la matriz que contiene los polvos. Ademas, durante
este proceso se distinguen claramente tres etapas que atraviesan los polvos durante la compactacion,
primero un estado inicial gobernado por la densidad aparente del polvo, una segunda etapa de
reordenamiento sin deformacion de los polvos, y luego una tercera etapa donde existe una

deformacion de particulas [58].

Figura 2.6 Esquema del proceso de compactacion uniaxial.
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Fuente: Elaboracion del autor.

Al comenzar la compactacion, inmediatamente comienza a incrementar la densidad de los
polvos representado en la Figura 2.7, con una tasa de aumento de densidad que decrece a medida que
sube la presion de compactacion, esto debido al endurecimiento por deformacion del material [56].
Como se menciono anteriormente, un tamafo pequeio de particulas dificulta la compresion, debido a
la existencia de una mayor cantidad de puntos de friccidon y que también generan cavidades y poros

de menor tamafio, los cuales son mas dificiles de “aplastar” [58].
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Figura 2.7 Evolucion de la densidad en funcion de la presion, durante la compactacion de una masa de
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Fuente: Extraido de [56].

El aumento de la presion de compactacién, como se menciond, provoca una reduccion de
porosidades, un aumento en la densidad del compacto y en la deformacion pléstica, logrando un
aumento en la densidad de dislocaciones en el material, esto beneficia las etapas iniciales de la
sinterizacion, donde importa el flujo plastico, indicando un beneficio en el aumento de la presion de
compactacion. Sin embargo, una presion de compactacion demasiado alta puede provocar grietas en
materiales menos ductiles, ademas de un atrapamiento de porosidades al no permitir el escape de gases
durante la compresion, donde también pueden nuclear grietas, provocando una reduccidon en las

propiedades mecanicas del material [56].

La friccion generada entre las paredes de la matriz y el polvo de compactacion representa una
problematica, centrandose en el esquema de la Figura 2.8, si se considera una probeta cilindrica de
diametro D y altura H durante la compresion, analizando un disco de espesor dH perteneciente al
volumen y realizando el balance de fuerzas, se tiene que la fuerza de friccion ejercida por la pared es

igual a la diferencia entre la fuerza aplicada en la cara superior y la cara inferior [58]:

Z F = A(P, — P) + uF, 2.1)

Donde n F es la fuerza normal, u es el coeficiente de friccion ente el polvo y la pared de la matriz, y

A es la seccion transversal.
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Figura 2.8 Balance de fuerzas en un elemento del volumen del compacto.
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D
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Fuente: Extraido de [56].

Si se expresa la fuerza normal mediante una constante de proporcionalidad z que varia con la
densidad del compactado, y que representa la razon entre el esfuerzo radial y el esfuerzo axial. La

constante z toma en consideracion la friccion interna del polvo:
E, = nzPDdH (2.2)

Se puede utilizar la misma ecuacion intercambiando la fuerza de friccion por la fuerza normal,

permitiendo afiadir el coeficiente de friccion y:
Fr = unzPDdH (2.3)

Se combinan ambos términos para obtener la diferencia de presion entre la cara superior y la

inferior del disco:

F AuzPdH
dP=P—Pd=—Zf=—MT (2.4)

Se integra la presion respecto a la altura del compacto, se obtiene la presion en cualquier

posicion x desde la cara del punzon superior:

4uzx) 2.5)

P, = Pexp (— D

De esta forma la ecuacion 2.5 muestra que la caida de presion depende del factor uzH/D, lo
que implica que el factor de forma H/D (relacion de altura respecto al diametro) influye directamente

en la diferencia de presion entre la cara superior del volumen y la cara inferior, de manera que entre
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mas alto sea el valor de H/D mas alta sera la diferencia de presion entre ambas caras, impidiendo una

distribucion uniforme de cargas.

2.5 Parametros de Sinterizacion

Las piezas compactadas son llamadas Green Bodies o piezas en verde, a las cuales se les
aplicard un tratamiento térmico de sinterizacion, proceso que consiste en aumentar la temperatura para
activar mecanismos de difusion y formar “cuellos” en los puntos de contacto entre particulas, este
proceso generalmente se realiza en atmosfera reductora para evitar la oxidacion. El exceso de energia
superficial actia como fuerza impulsora para activar los mecanismos de transporte de masa en los
puntos de contacto formando microsoldaduras en las particulas que se encuentran adyacentes, estos
son los llamados cuellos de sinterizacion [59]. El proceso de sinterizacion se caracteriza por tres etapas
principales observables b), ¢) y d), en la Figura 2.9, en la etapa inicial disminuyen las vacancias de la
estructura atémica iniciando los procesos de difusion y de union metaltrgica, en la etapa intermedia
comienza el crecimiento de los cuellos formados en la etapa inicial aumentando la densificacion y
disminuyendo la fase porosa. En la etapa final la difusién de vacancias provoca una disminucion de
la fase porosa provocando un crecimiento de grano, los poros se pueden mantener en los limites de

grano o se pueden aislar dentro del grano.

Durante la aplicacion de calor la tasa de calentamiento también es un factor importante que
considerar, pues dependiendo del sistema de polvos, puede acelerar o frenar los fendémenos de
difusion, resultando en un sinterizado de mayor o de menor calidad, o afectar pardmetros que se

requieran controlar como lo es la difusion o disociacion excesiva.
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Figura 2.9 Esquema de etapas de sinterizado, a) Pieza en verde, b) etapa inicial, c) etapa intermedia, d) etapa final

a b I

)
B
~Si

——

\/\

Fuente: Elaborado por el autor.

La temperatura adecuada para realizar el proceso de sinterizacion dependera directamente de
los componentes involucrados en la mezcla de polvos y el tipo de sinterizacion que se quiera realizar,
para esto se debe seleccionar una temperatura cercana a la temperatura de fusion si se quiere realizar
una sinterizacion en fase solida, o en el caso de que exista un aleante que posea bajo punto de fusion
con respecto a los demés se podra realizar una sinterizacion en fase liquida. En esta sinterizacion en
fase liquida, el componente con menor punto de fusion mojara a los demas rellenando las porosidades
y alcanzando una mayor densificacion final de la pieza, esta fase liquida hace de puente para la
difusion atomica entre la fase sélida y permite el proceso de solucion-precipitacion [60]. Mientras que
el tiempo de sinterizacion influye en la porosidad que presentara la pieza, asi como la aparicion de

fases nuevas.

La tension superficial actia como fuerza motriz del desplazamiento atémico, que tiende a
reducir la alta energia de superficie asociada al material pulverizado. La energia de superficie por
unidad de volumen es inversamente proporcional al tamafio de particula. En consecuencia, un polvo
fino que tiene mucha superficie por unidad de volumen tiene mucha energia superficial, y se

sinterizard mas rapido que un polvo grueso. Sin embargo, no toda la energia esta disponible para
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sinterizar, ya que cada punto de contacto entre particulas desarrolla un limite de grano, con el

consecuente gasto de energia asociado a la interfaz [56].

Otro parametro importante al momento de sinterizar es la atmosfera en la que se realiza el
proceso, esto influira en las reacciones que podrian propiciarse debido a la temperatura, cominmente
se utilizan atmosferas inertes para este proposito como el argdn, también se utiliza vacio con la ventaja
de que facilita la formacion de cuellos de sinterizacion [61]. Por otra parte, es comln también afiadir
flujo de un gas inerte a la atmosfera de sinterizacion, asi se puede evacuar los gases provenientes del

proceso, ya sea de los poros, como de la evaporacion de aditivos utilizados en la compactacion.
2.6 Desgaste abrasivo

El desgaste abrasivo es producido cuando particulas de alta dureza entran en contacto con una
superficie de menor dureza y se mueven a través de ella, provocando la deformacion o perdida de
material, esto debido a las acciones de cortes, surcos y fracturas, dependiendo del tipo de superficie y
sus propiedades [62]. Como se observa en la Figura 2.10, el desgaste abrasivo se puede clasificar
segun la naturaleza del contacto en desgaste, puede ser de dos cuerpos, que consiste en una superficie
rugosa de mayor dureza que a través del contacto con otra superficie de menor dureza la desgasta, y
desgaste de tres cuerpos, que sucede cuando particulas abrasivas se interponen entre dos superficies

en movimiento [16].

Figura 2.10 Esquema de desgaste abrasivo (a) Dos cuerpos (b) Tres cuerpos

////T ::: /2/// 7 . % [ b | Particulas abrasivas

Superficie Blanda

Fuente: Elaborado por el autor.

Uno de los parametros criticos que gobierna el desgaste abrasivo en cermets es la relacion de
durezas entre el abrasivo y el material (Ha/Hm). Cuando esta relacion es menor a 1.2, se denomina

abrasion suave, donde si bien el abrasivo no consigue indentar completamente al material, la fase
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ligante sufre deformacion plastica y puede extruirse o arrancarse. En cambio, cuando Ha/Hm > 1.2,
se considera abrasion dura, en la que las particulas abrasivas son lo suficientemente duras para cortar,
penetrar o fracturar la superficie. Esta relacion de durezas determina el mecanismo predominante de

remocion del material [16].

El sistema de desgaste abrasivo es afectado también por la carga normal aplicada sobre el
cuerpo de desgaste, como también el tamafio, la dureza y la morfologia de las particulas abrasivas, de
modo que, particulas grandes con bordes agudos tienden a generar cortes con mayor profundidad
sumando un mayor desgaste, en cambio, particulas pequenas y redondeadas favorecen un desgaste

por deformacion superficial [63].

Tanto en sistemas de desgaste de dos cuerpos como de tres cuerpos, se tiene que propiedades
del material como la dureza y el tamafio del refuerzo ceramico influyen directamente en la tasa de
desgaste abrasivo especificamente en cermets [16], de modo que al aumentar la dureza el desgaste
abrasivo serd menor y lo mismo sucede con el tamafio del refuerzo cerdmico. Esto es debido al rol
que cumple el refuerzo cerdmico en este tipo de desgaste, como se ilustra en la Figura 2.11, es
importante que posea la dureza suficiente para que se minimicen los efectos de deformacion en la

superficie y que estos refuerzos cubran una gran area superficial.

La particula de refuerzo al cubrir una mayor area reducira la probabilidad de que la particula
abrasiva se incruste en el ligante metélico, el cual tendrd menor dureza, esto puede ocasionar
agrietamiento de la fase ceramica como se observa en la Figura 2.11(a), también el desprendimiento
de los refuerzos si no hay una fuerte interfaz entre ceramico-metalico, o causando una delaminacion
de la superficie por efectos de un desgaste disparejo. Aunque, en un sistema de desgaste abrasivo de
alto esfuerzo para un sistema de tres cuerpos, el mecanismo de desgaste difiere en cierta medida,
donde propiedades como resistencia mecéanica y tenacidad cumplen un mayor rol en evitar el desgaste
abrasivo, pues al tener una alta energia de impacto se pueden generar grietas en el ligante metalico

como se ilustra en la Figura 2.11(b) [16].
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Figura 2.11 impacto de particulas abrasivas en refuerzo ceramico, a) agrietamiento del refuerzo ceramico y huellas de
abrasion, b) Agrietamiento del Ligante metdlico

v

Fuente: Elaborado por el autor.

b

2.7 Ensayo de desgaste abrasivo ASTM B611

El ensayo de desgaste basado en la norma ASTM B611 es un ensayo de desgaste abrasivo de
alta tension para materiales duros, enfocado en materiales como carburos cementados, ceramicos,
cermet y revestimientos duros de matriz metalica con una dureza superior a 55 HRC [64]. En este
ensayo se recrea un sistema de desgaste abrasivo de tres cuerpos entre una rueda de acero, un lodo
con particulas abrasivas y las muestras, que son forzadas contra la rueda de acero con la participacion
del abrasivo entre ambas superficies como se observa en la Figura 2.12. Lo que diferencia a este
ensayo de otros ensayos de desgaste es que es un ensayo de alta agresividad, pues la probeta se fuerza
en contra de la rueda con tal carga que el abrasivo se tritura entre ambos, a diferencia de otros ensayos

que utilizan caucho como superficie para desgaste [64].

Este ensayo esta disefiado para recrear condiciones de perforaciones, aplastamientos y
conminuciones de rocas en ambiente de alta tension en la mineria, donde la carga es suficiente para
fracturar la roca, por lo que esta destinado a probar materiales para este tipo de equipos [64]. Lo que
se mide es la pérdida de masa del material sometido al ensayo, utilizando esta pérdida de masa y su

densidad para calcular la pérdida de volumen [64].
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Figura 2.12 Esquema del equipo B611, a) espécimen de prueba; b) Rueda de acero; c) Lodo abrasivo, d) Solapas para

levantar el lodo, e) Masa que produce la fuerza normal

Fuente: Extraido de norma ASTM B611 [64].

2.8 Ensayo de desgaste ASTM G75 (Miller Test)

Este ensayo de desgaste se utiliza para medir la abrasividad de un lodo a través del
numero de Miller, y la respuesta a la abrasividad de cualquier lodo de un material determinado con el
nimero SAR. El ensayo estd destinado a calcular un nimero relacionado a la pérdida de masa
(posteriormente se calcula la pérdida de volumen) de una probeta de desgaste de interés en un tiempo

de ensayo determinado, correspondiente al nimero SAR [65].

Figura 2.13 Esquema del montaje de la probeta en equipo diseriado segun norma ASTM G75

Peso Muerto de
5lb (22.24N)

Probeta de

desgaste Lodo abrasivo

Caucho

Fuente: Elaborado por el Autor.
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En la Figura 2.13Figura 4.13, se esquematiza el mecanismo de desgaste del ensayo, el cual
consiste en presionar a través de una carga de 22.24N una probeta de un material de interés para
desgaste, contra una superficie de caucho en un medio de lodo abrasivo de interés. Si bien se aplica
una carga que presiona la probeta, este ensayo resulta bastante menos agresivo que el ASTM B611.
Este ensayo tiene una duracion efectiva de 6 horas, con intervalos de medicion de pérdida de masa de

2 horas, con el objetivo de calcular la tasa de pérdida de masa[65].
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3. Hipotesis y Objetivos

Hipotesis

El uso de mezclas de polvos bimodales de Fe de menor tamaifio que las de SiC, el aumento de
presion de compactacion y la reduccion de temperatura en sinterizacion convencional para el sistema
Fe-SiC, reducird la porosidad y aumentara la continuidad de la fase metéalica en comparacion al 76,4%
de densificacion méaxima en estudios previos. Esto resultara en un aumento en la densificacion del
sistema sobre el 80%, lo cual influird directamente en el desempefio frente a sistemas de desgaste

abrasivo.

Objetivo General

Estudiar la densificacion de cermets Fe-SiC a través de los principales pardmetros de operacion

de la técnica de sinterizacion convencional, con el fin de lograr densificaciones superiores al 80%.

Objetivos Especificos

e Estudiar la influencia de los principales pardmetros de sinterizacion de temperatura, presion
de compactacion y tiempo de sinterizacion en la densificacion del sistema.

e Analizar la incidencia en la microestructura de los tamafios de particula y de los pardmetros
de sinterizacion en la densificacion del material.

e Evaluar el desempefio triboldgico de las condiciones modificadas del sistema Fe-SiC

fabricadas por sinterizacion convencional.
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4. Metodologia experimental y de Caracterizacion

4.1 Diseiio experimental

Se realiz6 el disefio experimental teniendo en cuenta la composicion en p/p de las muestras, la
presion de compactacion, el ciclo térmico de sinterizacion y los tamafios de particulas asociados al
hierro y carburo de silicio, mientras que las dimensiones se mantendran constantes en las probetas por
efecto de caracterizaciones utilizando un diametro de probeta de 2.54 cm y la altura de 0.5 cm para
mitigar los gradientes excesivos de presion y esfuerzos, y minimizar los efectos de friccion con las

paredes de la matriz, estas dimensiones se pueden ver esquematizadas en la Figura 4.1.

Figura 4.1Dimensiones de probetas cilindricas para sinterizar

2,54 cm

0,5cm

L

Fuente: Elaborado por el autor.

Como el objetivo principal del presente trabajo es alcanzar una densificacion mayor al 80% en
un sistema de polvos determinado (Fe-SiC), se necesita trabajar analizando resultados y aplicando
correcciones para asi optimizar los procesos y afinar el sistema, por lo que se utilizé un enfoque de

disefio experimental secuencial, que permite tomar decisiones a medida que se analizan resultados.

En la Tabla 1 mostrada a continuacion se muestran las variables de respuestas esperadas
respecto al disefio de los experimentos realizados, si bien se enfatiza la obtencion de la densificacion
en algunos parametros de respuesta, también se obtienen distintos tipos de informacion de interés en

el estudio de este sistema de cermet para desgaste.
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Tabla 1 Diserio experimental y variables.

Variable de entrada Valores de partida Variable de Respuesta

Temperatura de sinterizacion 1000°C Densificacion (%) y
Continuidad de fase (% de
porosidad)

Tiempo de sinterizacion 180 min Dureza (HV1) y Resistencia al

desgaste (pérdida de masa en

mg)
Tamafios de particula Fe (10um, 44um) y SiC | Dureza (HVi), Microdureza
(100pm) (HVo.01) y Porosidad (%)
Composicion p/p de | 50%Fe(bimodal),50%SiC Densificacion (%), Dureza
componentes (HV1) y Resistencia al desgaste

(pérdida de masa en mg)

Se utilizan los valores de partida mostrados en la Tabla 1 a partir de lo revisado en la literatura
y los mejores resultados del estudio de Contreras J.[36] del que se amplia conocimiento en esta
investigacion. Si bien el estudio est4 centrado en la densificacion del sistema, el proposito es evaluarlo
en situaciones de desgaste, por lo tanto, es importante controlar variables como dureza, microdureza,

porosidad y continuidad de fases, que influirdn en un desempefio tribolégico del material.

Como precedente para la modificacion del sistema, se tomard en cuenta la condicion de
Fe50SiC con Fe bimodal de 1-10um en partes iguales, sinterizada a 1100°C durante 3 horas fabricada
en estudios previos [36], esta condicion fue la que alcanz6 la densificacion maés alta con un 76,43%.

Los parametros modificados a este sistema para una primera sinterizacion son las siguientes:

e Cambio de mezcla bimodal de Fe de 1/10um a 10/44pm: Esta modificacion se realiza para
evitar la friccion generada por los polvos de menor tamafio de 1um, sin embargo, se mantiene la
bimodalidad con el objetivo de que los polvos mas pequefios (10um) ocupen las cavidades entre
las particulas de mayor tamafio. También se aumenta el tamafio de la particula de hierro a 44pm,
ya que la diferencia de tamafio excesiva con el polvo de mayor dureza de SiC (100pm) dificulta

la deformacion de la particula ductil durante la compactacion, por lo que se busca que esta
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particula de mayor tamafio se deforme con mayor facilidad durante esta etapa, mejorando la
calidad del compacto.

e Eliminacion del uso de ligante PVA: La naturaleza de la sinterizacién convencional es no utilizar
presion durante la aplicacion de temperatura, por lo que no hay un mecanismo que apoye la
contraccion de la pieza durante el sinterizado ademas de los procesos difusivos, en comparacion
con métodos como HIP, Hot Pressing y sinterizacion con fase liquida, por lo que se dificulta el
llenado de las cavidades que deja el ligante al evaporarse.

e Reduccion de temperatura de 1100°C a 1000°C: Se reporto la aparicion de fase menos densas
que ocupaban mayor volumen al comenzar la difusion del Si a 1050°C, por lo que el cambio tiene
el objetivo de evitar la difusion excesiva del carburo, para evitar la aparicion de estas fases que
ocupan un mayor volumen y disminuyen las propiedades mecanicas del sistema.

e Incremento de la presion de compactacion de 600Mpa a 700Mpa: Después de la realizacion
previa de una curva de compactacion para el sistema se observo una mayor densificacion en verde

de la probeta a 700Mpa.

Por otra parte, se afiaden las condiciones de SiC-70Fe y SiC-55Fe, con el objetivo de evaluar la

consolidaciéon con una mayor fase metalica.

4.2 Mezcla de polvos

Se utilizan polvos de Hierro 99% de pureza Dso = 44um NANOGRAFI y de Dsp = 10um
EMSURE?®, y de Carburo de silicio ISESA de 98% de pureza Dso= 100um, mientras que para masar
estequiométricamente los polvos se utilizé una balanza de precision 0,001g. Una vez masados los
polvos se guardaron al interior de recipientes de plastico etiquetados, posteriormente se llevaron los
polvos masados a una tarbula con movimiento oscilatorio tridimensional durante 30 minutos, como
se muestra en la Figura 4.2, movimiento que asegura una mezcla homogénea evitando la segregacion

o acumulacion excesiva del mismo tipo de polvo.
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Figura 4.2 Esquema de turbula de mezclado con movimiento tridimensional

Fuente: Elaborado por el autor

4.3 Compactacion

Para realizar la etapa de compactacion en frio se utiliza una prensa hidraulica, para esto se
utiliza una matriz de hierro de compactacion uniaxial para la fabricacion de probetas de diametro de

2,54cm, como se puede ver esquematizado en la Figura 4.3:
Figura 4.3 Diametro de matriz y punzones de compactacion

@ 2,54 cm
Punzon superior

Matriz de v
Compactacion
\‘

Punzon inferior

Fuente: Elaborado por el autor.

Para conocer la presion de compactacion se utilizé una celda de carga que muestra el tonelaje
aplicado, por lo que se debe hacer la conversion a presion segun el area de compresion en el punzon
de la matriz, de manera que se pueda medir las toneladas fuerza de presion ejercidas por la celda de

carga en una pulgada (25,4mm):

F(N)

P(MPa) = m

(4.1)
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A(mm?)
a(52)

La fuerza se puede descomponer en la ecuacion (4.1) para asi despejar la masa como en la ecuacion

m(Kg) = P(MPa) * (4.2)

(4.2) y esta expresarla en toneladas, de esta forma se puede medir la presion aplicada en mega pascales
en el area determinada observando el tonelaje de la celda de carga. Se realiz6 esta conversion para
determinar los valores de tonelaje necesarios para realizar una curva de compactacion del sistema 50%
Fe bimodal de 10um-44um, 50% SiC de 100pum y asi determinar la presion de compactacion ptima
para el desarrollo de la investigacion, utilizando presiones mostradas a continuacion en la Tabla 2

cercanas a lo indicado en la literatura

Tabla 2 Conversion de tonelaje a presion aplicada

Tonelaje en celda de carga (Toneladas) Presion aplicada (MPa)
20.7 400
25.9 500
31 600
36.2 700
41.36 800

Durante el proceso de compactacion se utilizo estearato de zinc como lubricante sélido al
interior de la matriz y de los punzones, para evitar friccion durante el proceso y para evitar la adhesion
de la muestra una vez finalizado el proceso, pues, este lubricante no tiene ninguna incidencia en

sistema de polvos utilizado.

4.4 Sinterizacion.

Para realizar el ciclo térmico de sinterizacién se utilizd un horno tubular LENTON con
atmosfera de argon grado 5 LINDE de pureza 99.999% para evitar la oxidacion de las muestras al
interior del horno durante el ciclo térmico, se realiz6 purga completa al interior del horno alternando
con vacio y argon un total de tres veces, para remover al maximo las impurezas en la atmosfera, luego
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se aplico flujo de argén constante durante la sinterizacion para desplazar los gases derivados del

proceso y remover contaminacion remanente.

Las muestras compactadas en verde fueron posicionadas en una canoa de alimina en un orden
que permita identificar cada probeta como se observa en la Figura 4.4, previamente a introducir las
muestras al interior del horno tubular se introduce un crisol con ldminas de titanio para que puedan
actuar como sacrificio para la minima contaminacion de oxigeno presente al interior del horno y en el
flujo de argon, como se observa en la Figura 4.5, estas ldminas son corrugadas para que se pueda

maximizar la superficie de contacto con el gas.

Figura 4.4 Posicion de muestra sobre canoa de alumina para sinterizacion en horno tubular.

Fuente: El autor.

Figura 4.5 Laminas de Titanio corrugadas para maximizar su drea superficial

Fuente: el autor.

Una vez introducido el crisol con el titanio en la zona de entrada del flujo de argon se procede

a introducir las muestras con la canoa de alimina, posiciondndola en el centro del horno tubular donde
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tiene mayor precision el marcaje de temperatura, quedando ambas muestras posicionadas como

muestra la siguiente figura:

Figura 4.6 Posicion referencial del centro del horno tubular donde se introducen las muestras.

Fuente: El autor.

El ciclo térmico que se utilizé inicialmente para la sinterizacion de las probetas es el que se
indica en la Figura 4.7, considera una rampa de calentamiento de 10°C/min, un tiempo de mantencion
de 15min a 150°C como etapa de liberacion de gases y de seguridad, luego un calentamiento hasta
1000°C/1100°C segutn etapa de sinterizado, y un tiempo de mantencion a 1000°C/1100°C de 3 horas,

para un posterior enfriamiento.
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Figura 4.7 Esquema grdfico Temperatura vs Tiempo del ciclo térmico de sinterizacion para la sinterizacion a 1100°C.
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Metodologia de caracterizacion de muestras

4.5 Densidad muestras

Para la medicidn de densidad de las muestras se utiliz6 un célculo simple utilizando el volumen
y la masa de cada probeta, de esta forma el valor registrado hace referencia solo al s6lido sin considerar
posibles porosidades cerradas, por lo que se realizdo mediciones de didmetro, masa y altura promedio
de cada probeta, luego la densidad obtenida se compara con la densidad tedrica para obtener el

porcentaje de densidad de las muestras.

Para el célculo de la densidad tedrica del sistema se utiliza la siguiente ecuacion:

1 X, X, X, X,
=—+—=+—=+-+— (4.3)
Ptedrica P1 P2 P3 Pn

Donde ptesricq Tepresenta la densidad teorica total del sistema, Xn representa la fraccion p/p
de cada polvo presente, mientras que p,, representa la densidad tedrica de cada uno. Luego para el
calculo de la densidad real, se utilizan las mediciones de didmetro, altura y masa en la ecuacion comun

de densidad:
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m
Preal = W (4.4)

4

Donde p,.q;Corresponde a la densidad real de las probetas sinterizadas, m corresponde a la
medicion de la masa, h a la altura y D al diametro. Luego, para el calculo de densidad relativa del

sinterizado se compara la real y la tedrica para obtener el porcentaje de densificado:

%densificacion = 100 * Preat (4.5)

Pteédrica

4.6 Ensayo de Arquimedes

Se utiliz6 el ensayo de Arquimedes para determinar el porcentaje de porosidades abiertas,
informacion que se utilizd para calcular también el porcentaje de porosidades cerradas, para esto se
utilizé la norma ASTM B962-23 para materiales porosos sinterizados y una balanza PCE-ABE220C

con precision de 0,0001g equipada para este ensayo:

Figura 4.8 Montaje del ensayo de Arquimedes en balanza PCE-ABE220C

Fuente: El autor.
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Previo a la realizacion del ensayo se satur6 la muestra con agua, sumergiéndola en agua
destilada a temperatura ambiente y utilizando presion de vacio durante 35 minutos, como se muestra

en la Figura 4.9.

Figura 4.9 Saturacion de las muestras para ensayo de Arquimedes en vacio.

Fuente: El autor.

4.7 Preparacion de analisis microestructural

Se realiza un corte en direccion del eje de la probeta de modo que la seccion transversal quede
expuesta para su estudio como se muestra en el corte A-A de la Figura 4.10 con un disco circular de

diamante a una velocidad de 500RPM.
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Figura 4.10 Corte A-A a través de la seccion transversal de la probeta
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Fuente: Elaborado por el autor.

Se realizd6 un montaje de las muestras para mejor manipulacion durante los procesos de
desbaste, pulido y observacion al microscopio en una matriz de baquelita, utilizando un maquina
peletizadora BUEHLER Ia cual aplica presion y temperatura durante un tiempo determinado para el
conformado de las piezas montadas, luego para el desbaste de las superficies se utilizé discos para
desbaste P3 y P4 CAMEO DISK PLATINIUM, mientras que el pulido se realizé con particulas de
diamante en suspension de tamafios 6pm, 3umy 1lum LECO PREMIUM DIAMOND SUSPENSION
con sus pafos correspondientes, ambos procesos utilizando el equipo de pulido giratorio y adicién

constante de agua.

4.8 Ensayo de dureza y microdureza

Para evaluar la dureza y microdureza se emplea un microdurometro Vickers modelo LECO
LM310 mostrado en la Figura 4.11 el cudl puede realizar ambos ensayos, siendo el ensayo de dureza
realizado aplicando una carga de 1kg utilizando una punta de diamante con forma piramidal, mientras
que para el ensayo de microdureza se utiliza la misma punta de diamante y una carga de 10g, ambos

ensayos con un tiempo de mantencion de 10 segundos.
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Figura 4.11Microdurémetro utilizado para ensayos de Dureza HV; y Microdureza HV .91

La ecuacion (4.3) muestra el calculo para obtener el valor de la dureza en Vickers a partir de
las diagonales del rombo producido por la indentacion realizada con la punta de diamante piramidal
como se muestra en la Figura 4.12, donde D; y D> son las medidas de las diagonales del rombo en

milimetros, mientras que F es la fuerza aplicada en kilogramos fuerza.

Figura 4.12 Indentacion y huella obtenida para la medicion de sus diagonales dI y d2.

ds
. b
ra dz
Fuente: Adaptado por el autor de [36]
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2
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Para realizar un estudio confiable y representativo se realizo un total de 12 indentaciones, eliminando

el mayor valor y el menor valor que puedan afectar desproporcionadamente la desviacion estandar.

4.9 Microscopio electronico de barrido (MEB/SEM)

Se realizo un anélisis superficial con el microscopio electrénico de barrido (MEB) con detector
EDS modelo JSM-6010 PLUS/LA marca Jeol con el objetivo de observar los niveles de difusion
durante el sinterizado, la continuidad de fases, posibles segregaciones y formacion topografica como
porosidades y el nivel de formacion de cuellos de sinterizacion, esto con la ayuda del EDS que entrega

informacion cualitativa de elementos presentes en la imagen.

Para realizar esta caracterizacion la probeta se prepara superficialmente con un proceso de
desbaste con discos, para un posterior pulido con pasta de diamante y sus pafios correspondientes, al

igual que se detalla anteriormente.

4.10 Ensayo de desgaste abrasivo ASTM B611

Para este ensayo se utiliza el equipo adaptado por Salinas J.[66] segiin la norma ASTM B611
. Los parametros utilizados también se rigen por la norma, los cuales consisten en una carga normal
de 200N que empuja la probeta contra una rueda de acero AISI 1020 que posee un didmetro de 168mm.
Para el lodo abrasivo se utilizdo 6xido de aluminio (alimina) de uso abrasivo grano 30 (600um) en
proporcion de 4g de alimina por cada mL de agua destilada, para mantener el nivel adecuado del lodo
durante el ensayo, lo que por norma es entre 2,5-3cm por debajo del centro de la rueda. Para el lodo

se necesito un total de 8,21Kg de alimina y 2,05Lde agua destilada.

Ciclo del ensayo: Como se muestra en la Figura 4.13, se realizo el ensayo de 1000 revoluciones, a

100rpm durante 10 minutos.
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Figura 4.13 Panel de control de parametros de operacion del equipo para ensayo ASTM B611

Confguracidn Expedmanto

SET velockiad

100 R

Reverse

Fuente: El autor.

4.11 Ensayo de desgaste ASTM G-75 (Miller test)

Este ensayo de desgaste se lleva a cabo utilizando un equipo adaptado segin las
recomendaciones de la norma ASTM G735, equipo que se observa en la Figura 4.14, para este ensayo
se utiliza alimina para desgaste abrasivo de 400mesh (37um) en una proporcion 50% con agua
destilada de manera que se utilizd 100g de agua y 100g de alimina. La muestra se prepard como se
indica la norma suavizando las esquinas que entran en contacto con la superficie y el ensayo se realiz6
durante 6 horas a 48rpm, cada 2 horas se retiraron las muestras limpiando las superficies de restos de
alimina con un cepillo suave, se limpian en ultrasonido para luego ser secadas en un horno, esto con

la finalidad de pesarlas y registrar la pérdida de masa.
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Figura 4.14 Equipo utilizado para ensayo de desgaste de Miller adaptado segun la norma ASTM G75

Para realizar el célculo del nimero de Miller y el nimero SAR, se utiliza la pérdida de masa
en mg de la probeta y el tiempo t para generar una curva, a la cual se realizard un ajuste alométrico

para obtener dos coeficientes A 'y B, como se observa en la ecuacion (4.4):
mg = At (4.4)

Una vez obtenidos los coeficientes, se utilizan para calcular la tasa de pérdida de desgaste

representada por M, como se observa en la siguiente ecuacion:

m
M,Tg =A*Bx*tBD (4.5)

Luego, para obtener el nimero de Miller NM, se multiplica la tasa de desgaste por un factor

de escalado C, que representa los efectos de abrasion-corrosion del lodo utilizado:

MN=C=*M (4.6)
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Finalmente, para el calculo del nimero SAR, se debe multiplicar el numero de Miller con el
numero de la gravedad especifica de la probeta estandar del ensayo, la cual es 7.58, dividido por la

gravedad especifica del material utilizado para el ensayo, de la siguiente manera:

SAR = MN ( 7.58 ) (4.7)
= * | ———— .
SGprobeta
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5. Resultados y discusiones

5.1 Curva de compactacion

Para la curva de compactacion se utilizaron los datos de la tabla 2, y las condiciones de partida
de las muestras, siendo 50% Fe bimodal 10um y 44pum en proporcion 50/50 y 50% SiC 100um, para
diametro de probeta de 2.54cm y 0,5cm de altura obteniendo la curva mostrada en la Figura 5.1. Las
muestras compactadas a 400MPa y 500MPa presentaron una baja consolidacion, imposibilitando su
manipulacion para realizar las mediciones, por ello en la curva se reportan solo los valores de 600,700

y 800Mpa.

Figura 5.1 Primera curva de compactacion de probetas Fe50SiC bimodal Fe 10-40um
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En la curva se observa un punto de inflexion en los 700MPa, por lo que se realiza nuevamente
el ensayo para alcanzar una presion de compactacion ideal, utilizando 650MPa, 700MPa, y 750MPa,

obteniendo los resultados mostrados a continuacion:
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Figura 5.2 Segunda Curva de compactacion, para ajustar valores precisos.
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Se observa de estos resultados que la densificacion en verde de este sistema se maximiza en
una presion de compactacion de 700MPa, por lo que se decide utilizar esta presion de compactacion
para la investigacion. Por otra parte, es notoria la disminucion de la densificacion en verde desde los
700MPa, sin embargo, se considera que se mantuvo en los mismos rangos, pero pudo haber
influenciado una pérdida de masa promovida por la carga excesiva que deja altas tensiones residuales,
estas altas tensiones facilitan un rebote elastico disminuyendo la densificacion, también se pueden
generar microfisuras y zonas de excesiva compresion donde los polvos dejan de fluir, dificultando la

compactacion y deteriorando la resistencia en verde [67].

5.2 Densificaciones y microestructuras

Luego de aplicar las modificaciones mencionadas en la seccion 4.1, se realiz6 una sinterizacion
a 1000°C durante 3 horas, posteriormente se realizo una sinterizacién con las mismas condiciones a
1100°C durante 3 horas nuevamente y comparar resultados. Las densificaciones obtenidas fueron las
mostradas en la Figura 5.3 donde se observa que todas las condiciones para 1000°C de sinterizacion
alcanzaron densificaciones superiores a lo alcanzado en estudios previos, superando el 80% para las
condiciones de Fe55 y Fe70, lo que puede ser producido por una mezcla de llenado de cavidades més

eficiente al tratarse de una mezcla bimodal con tamafos de particulas un poco mayores al estudio de
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referencia y al tener mayor fase metalica hay mayor ductilidad que facilita la compresion. Por otra
parte, para 1100°C los valores de Fe50/Fe55 se mantuvieron dentro del rango de resultados previos
de densificaciones, mientras que Fe70 se mantuvo alto, esto probablemente por la disociacion del

carburo al tratarse de una temperatura mayor.

Figura 5.3 Grdfico de densificacion para condiciones de Fe50/55/70-SiC, con Fe bimodal 10-40um a 700MPa
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La densificacion mas alta fue de la condicion de Fe55 cuya microestructura se puede ver en la
Figura 5.4, donde se puede observar una elevada continuidad de la fase metalica y los carburos
embebidos en la matriz en su mayor parte, también se observa porosidad moderada y una buena

distribucion de los carburos dispersos.
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Figura 5.4 Porosidades en imagen MEB de Fe55-SiC sinterizado a 1000°C durante 3 horas, magnitud x50.
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La Figura 5.5 revela que los carburos mantuvieron una disociacion al minimo, imperceptible
a simple vista, probablemente porque que la difusion del Si a partir de la disolucion del carburo hacia

la matriz de Fe se vuelve relevante a partir de los 1100 °C [29].

Figura 5.5MEB de Fe55-SiC sinterizado a 1000°C durante 3 horas, magnitud x350.
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Por otra parte, para la misma condicién sinterizada a 1100°C, se puede observar en la Figura
5.6 que también existe una continuidad de fase, aunque se observa una mayor concentracion de
porosidades distribuidas por la matriz. En la Figura 5.7 se observa un carburo con elevada disociacion,
esto puede ser causante de la reduccion en la densificacion por dos razones, en primer lugar la
formacion de siliciuros, los cuales corresponden a una fase menos densa, ocupando mayor volumen y
afectando el calculo de la densificacion al no contabilizar esta fase en la densidad tedrica, ademas, la
aparicion de esta fase puede generar variaciones de volumen que dan lugar a estas porosidades. La
segunda razon, es que la formacion de esta fase requiera de una mayor disponibilidad de hierro para
formarse, como puede ser el caso de FesSi, la cual es de las primeras fases de siliciuros en formarse
[28], esto provocaria que el hierro de los alrededores sea extraido formando contracciones hacia los
carburos, esto también dificultaria la reduccion de porosidades durante la sinterizacion, el cual parece

ser el caso observado en la Figura 5.7.

Figura 5.6 Zonas de porosidades en imagen MEB de Fe55-SiC sinterizado a 1100°C durante 3 horas, magnitud x50.
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Figura 5.7 Zona de disociacion de carburo; MEB de Fe50-SiC sinterizado a 1100°C durante 3 horas, magnitud x850.
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Para la siguiente etapa de sinterizacion se decide sinterizar nuevamente a 1100°C con
atmosfera de argéon sin flujo y ademds otra partida con flujo, por dos motivos principales,
primeramente, el disefio experimental se confecciond considerando el flujo de argén con una purga
previa de la atmosfera al interior del horno, lo que se encuentra justificado en la seccion 4.4. Sin
embargo, se decide estudiar si el nivel de influencia entre una atmosfera sin flujo y otra con flujo es
significativo para poder acceder a una mayor disponibilidad de equipos durante la investigacion.
Respecto a las condiciones, a pesar de que Fe70 alcanza una densificacion sobre 80% ésta se descarta,
debido a que los valores que alcanza 82-83% no se consideran valores altos con relacion a la gran
cantidad de fase ceramica que se pierde, lo que mermara su resistencia al desgaste abrasivo. Sin
embargo, se afiaden dos condiciones para Fe50 y Fe55 con una modificacion en la bimodalidad, la
cual consiste en una proporcion de 70% para particulas de Fe de 10um y 30% para Fe de 44um, con

la intencion de llenar en mayor medida las cavidades durante la compactacion.

Al llevar a cabo la siguiente etapa de sinterizacion ocurrid un error en la calibracion de la
temperatura, lo que provocd que se superara la temperatura de transicion de fase liquida del hierro,

causando una segregacion y esferoidizacion observada en la Figura 5.8, esto provocado por la baja
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mojabilidad entre el Fe y SiC, motivo por el cual no se sinteriza este sistema en fase liquida para una

sinterizacion convencional [46, 47].

Figura 5.8 Muestras donde el hierro alcanzo fase liquida y sufiio esferoidizacion.

Fuente: Del Autor.

Una vez llevada a cabo la segunda etapa de sinterizacion se obtuvieron las densificaciones
observadas en la Figura 5.9, donde se muestra una baja general en las densificaciones, tanto sin flujo
como con flujo. Sin embargo, aquellas sin flujo se vieron mayormente afectadas en términos de
densificacion, lo que puede deberse a alguna pequena diferencia en la liberacion de gases desde el
interior de la muestra, donde el flujo pueda generar diferencias de presion que facilite la evacuacion
de gases internos de la probeta. Otra opcidn, es la generacion de 6xido debido al flujo constante por
la minima contaminacidn que puede traer el argdn, sin embargo, esto ultimo es poco probable, ya que
se utiliza titanio de sacrificio anterior al contacto con las muestras y el flujo se mantiene al minimo
para evitar estos efectos. También se puede observar un leve aumento en densificacion en aquellas
muestras con un 70/30% en la mezcla de Fe bimodal, por lo que se continua utilizando ambas
condiciones. Por otra parte, se decide realizar pequefios ajustes en la técnica de compactacion, como
manipulacion de la prensa y retiro de probetas, con el objetivo de no afectar en demasia los compactos
en verde y evitar su manipulacién excesiva, ya que se considera que puede ser un factor que haya

estado influyendo levemente en los resultados.
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Figura 5.9 Valores de densificacion para condiciones sinterizadas a 1100°C, con bimodalidad Fel0/40 um y
Fe70/30um, con flujo de argon y con atmosfera de argon sin flujo.
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Como los valores de densificacion se mantienen generalmente mas bajos a 1100°C que a
1000°C, y, ademas, con el objetivo de evitar que el fendmeno de la disociacion de carburos sea
excesivo, se toma la decision de seguir con la condicion de sinterizado de 1000°C con atmosfera y
flujo de argdn. Ya con esto en mente, la siguiente etapa de sinterizacion se realiza a 1000°C con 4
horas y 3,5 horas de mantencion, con el objetivo de maximizar en lo posible la densificacion
involucrando este pardmetro e intentar lograr una disociacion minima de silicio, es decir, que se
produzca una interfaz de disociacion de silicio que le otorgue una mayor fijacion al carburo en la
matriz con el fin de evitar el desprendimiento del carburo, esto sin que se formen de forma excesiva

fases de siliciuros.

Los resultados de esta tercera etapa de sinterizado se pueden observar en la Figura 5.10, donde
se puede notar una mejoria en las densificaciones generales respecto a las densificaciones anteriores,
mientras que la densificacion para las condiciones sinterizadas durante 3,5 horas fue levemente mayor
que las de 4 horas de mantencion para condiciones bimodales de igual proporcion. Sin embargo, esta
diferencia resulta poco significativa. Se logra nuevamente superar el 80% de densificacion
exceptuando la condicidon de Fe50(70/30) que no supero ese valor en ninguna de las dos condiciones

de tiempo de mantencion.
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Al obtener la densificacion buscada en varias condiciones se decide repetir el sinterizado para
un tiempo de mantencion de 3,5 horas, con la finalidad de homologar resultados y utilizar muestras

en caracterizaciones posteriores.

Figura 5.10 Valores de densificacion para condiciones sinterizadas a 1000°C con flujo constante de argon, durante 4
horas y durante 3,5 horas.
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Posteriormente a la ltima etapa de sinterizacion, donde se repitieron las condiciones de 3,5
horas de mantencion a 1000°C, las muestras sinterizadas son cortadas de forma cubica, para poder asi
precisar la medicion geométrica de la densidad. Los resultados obtenidos se observan en la figura

siguiente:
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Figura 5.11 Valores de densificaciones para segunda partida de sinterizaciones de condiciones a 1000°C durante 3,5
Horas.
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Estos resultados obtenidos son similares a las densificaciones obtenidas en la Figura 5.10 para
las mismas condiciones, observandose una mejoria mas significativa. Por otro lado, la condicion para
Fe50(70/30) se vuelve a mostrar baja respecto a las demas condiciones, lo cual puede suceder porque
al tener una menor cantidad de fase metalica en comparacion a la condicién de Fe55 y al haber una
mayor cantidad de particulas de menor tamafio, estas tienen una mayor interaccion con la fase
ceramica, las cuales, al no tener la ductilidad del hierro, necesitan realizar un mayor esfuerzo para
aplastar las particulas pequefias y las porosidades de menor tamafio producidas por ellas, ademas de
la friccion que se debe generar debido a la misma interaccion lo que dificulta la consolidacion. Otra
posibilidad, es que estas particulas de menor tamafio se agrupen de forma no homogénea durante la

compactacion, provocando gradientes de esfuerzos y consolidacion dispareja.

El anélisis microestructural a través de microscopio electronico de barrido (MEB/SEM) para
las muestras en la condicién de sinterizacion de 4 horas se observan en la Figura 5.12, donde se
observa una buena continuidad de fase, porosidades reducidas y buena dispersion de la fase ceramica,
a pesar de tener una leve menor densificacion que las muestras de 3,5 horas de mantencion. Los poros
observados en las cuatro iméagenes presentan morfologia irregular y elongada, con predominancia de
poros interconectados, concentrados en algunas zonas de interfaz Fe-SiC. Estas porosidades
observadas se pueden formar durante la compactacion o por falta de sinterizacion, pero dada su

morfologia rugosa e irregular sugiere que se forman por la baja mojabilidad entre la fase metalica y
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la ceramica. También se sefiala en las imagenes algunas zonas de desprendimiento de carburos

producido durante la preparacion de la superficie, lo que se suele confundir con porosidades.

Figura 5.12 Imagenes MEB x50 de condiciones FeSiC bimodales (10/40um) en distinta proporcion sinterizadas a
1000°C durante 4 Horas; (a)Fe50, (b) Fe50(70/30); (c)Fe55; (d) Fe55(70/30)
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Un acercamiento en MEB con aumento x1000 mostrado en la Figura 5.13, donde se indica la
formacion de un leve borde de disociacion del carburo, apreciandose este borde de disociacion en
todas las condiciones exceptuando la condicion Fe55(70/30), donde no se pudo observar a simple
vista en varias zonas analizadas. Este borde de disociacion puede explicar la leve disminucion en la
densificacion al pasar de 3,5 horas a 4 horas de mantencion dentro del horno, lo que también concuerda
con la casi inexistente variacion en la densificacion en la ultima condicion, pues no se observa este
borde de disociacidn, corroborando también las discusiones anteriores sobre la aparicion de esta fase
menos densa. Esto se puede confirmar también mediante un analisis EDS mostrado en la Figura 5.14,

donde se puede observar claramente un borde de carbono alrededor del carburo en la matriz de hierro,
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también se observa una leve disociacion generalizada del silicio alrededor del carburo y algunas

concentraciones de grafito al interior de una porosidad aledaia.

Figura 5.13Imdgenes MEB x1000 de condiciones FeSiC bimodales (10/40um) en distinta proporcion sinterizadas a
1000°C durante 4 Horas; (a)Fe50, (b) Fe50(70/30); (c)Fe55; (d) Fe55(70/30)
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Figura 5.14 Fotografia MEB + mapping EDS, condicion Fe50 bimodal 70/30 con 4horas de sinterizacion
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El analisis de las imdgenes MEB de las condiciones sinterizadas a 3,5 horas se puede observar
en la Figura 5.15, la cual muestra en todas las condiciones una fase metalica continua bien formada,
una moderada dispersion de porosidades que se acentta en las condiciones (b) y (d), concordando con
las densificaciones medidas, y presentando también, una buena distribucion de los carburos. Es
importante notar que en las imagenes se observa una menor porosidad de la que se deberia apreciar
segun los porcentajes de densificacion, esto puede suceder ya que la difusion del silicio debido a la
dilucion del carburo reduce la densidad del Fe al entrar en solucion, y considerando que la densidad
del silicio ronda los 2.33 g/cm? la reduccién es notable, esto genera un error en el célculo de densidad
teodrica, pues esta seria menor, provocando que la densificacion real sea mayor de la que se reporta,

sin embargo, es dificil cuantificar estas fases nacientes o la cantidad de difusion del silicio.
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Figura 5.15 Zonas de porosidades en Imagenes MEB x50 de condiciones FeSiC bimodales (10/40um) en distinta
proporcion sinterizadas a 1000°C durante 3,5 Horas; (a)Fe55, (b) Fe50; (c)Fe55(70/30); (d) Fe50(70/30)
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Mientras que en el acercamiento realizado en la Figura 5.16 se puede notar que no se logra
apreciar un borde de disociacion como el que fue observado en 4 horas de mantenimiento, por lo que
se infiere que estas condiciones se encuentran en el momento anterior a que esto comience a ocurrir,
pues también se observa en la Figura 5.17 de imagenes MEB acercadas a las interfaces del carburo y
la matriz, que existe una difusion del carbono hacia la matriz y aparecen zonas con concentraciones

de carbono, pero no se alcanza a apreciar la formacion de estos bordes.
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Figura 5.16Imdgenes MEB x500 de condiciones FeSiC bimodales (10/40um) en distinta proporcion sinterizadas a
1000°C durante 3,5 Horas,; (a)Fe55, (b) Fe50; (c)Fe55(70/30); (d) Fe50(70/30)

-

SEl 20kY WD8mm SS60 SEl 20kY WD8mm SS60
DIMAT-UdeC DIMAT-UdeC

4 . ) =N | N
SEl 20kV WD9mm SS60 — SEl 20kV WD9mm SS60 x500 50pm
DIMAT-UdeC DIMAT-UdeC

Figura 5.17Imagenes SEM + RGB mapping; condiciones sinterizadas a 1000°C 3,5hrs; (a) Fe55; (b)Fe50;
(c)Fe55(70/30); (d)Fe50(70/30)
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5.3 Ensayo de Arquimedes

Las densificaciones de las primeras condiciones sinterizadas a 1000°C durante 3,5 horas se pueden
observar en la Figura 5.18, junto con sus respectivas densificaciones geométricas. Se puede notar que

la variacién es minima y acompaifian o confirman sus mediciones geométricas de densificacion.

Figura 5.18 Densificaciones obtenidas con ensayo de Arquimedes (Gris) de la primera partida de sinterizaciones a
1000°C durante 3,5 horas, comparadas a sus respectivas densificaciones geométricas.
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También, gracias a este ensayo se pudo obtener la informacion de porosidades presentes en las
muestras, informacion apreciable en la Figura 5.19, revelando una clara predominancia de porosidades
abiertas, mientras que las porosidades cerradas, que se asume como la diferencia de las porosidades
totales y las abiertas, son muy escasas, en la mayoria de los casos ni siquiera superando el 1%. Esto
debido a que la densificacion no es suficiente para que ocurra la transicion de porosidades abiertas a
cerradas en gran medida, la cual generalmente ocurre aproximadamente al 92% de densificacion, lo
que puede variar segin el material [68, 69], ademds este mecanismo se ve favorecido por la
sinterizacion en fase liquida, ya que mecanismos como la capilaridad facilitan este proceso, ayudando
también a una contraccion del compacto [70]. Por otra parte, la aparicion de fases menos densas afecta
el calculo de densidad respecto a la densidad teodrica, pues como se menciond anteriormente, afecta el
calculo al no contemplar la densidad de estas fases, lo que deriva en un pequeio error, esto podria
significar una parte de la diferencia entre densificacion con ensayo de Arquimedes y densificacion

geométrica, que se traduce en poros cerrados.
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Figura 5.19 Porcentajes de porosidad total y de poros abiertos obtenidos con el ensayo de Arquimedes
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5.4 Microdureza y Dureza

Las mediciones de dureza HV| para las condiciones sinterizadas durante 3,5 horas de mantencion
se pueden observar en la Figura 5.20, donde se observa que las durezas se mantuvieron similares

entre las condiciones, si bien hay variaciones en algunos resultados que muestran una amplia

distribucion, esto se puede deber a la influencia de las porosidades.

Figura 5.20 Mediciones de dureza HV | a condiciones sinterizadas a 1000°C durante 3,5 horasde mantencion.
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Para la microdureza ocurre algo similar, como se muestra en la Figura 5.21 los valores entre
las condiciones son similares, la influencia de porosidades también afecta la medicion pues cabe la
posibilidad de encontrar poros bajo la superficie de indentacion o en las cercanias que puedan afectar
la medicion, sin embargo, para microdureza también influye la disociacion de las fases al interior de
la matriz, en este caso del carbono segun lo observado en las imagenes de MEB, pues el silicio casi

no se encuentra disociado dentro de la matriz.

Figura 5.21 Grdfico de mediciones de Microdureza HVy9; de condiciones sinterizadas a 1000°C durante 3,5 horas de

mantencion
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Para las condiciones de mantencion de 4 horas en la Figura 5.22 se observan durezas levemente
elevadas respecto a las otras, con algunas mediciones aisladas sobre el promedio, esto puede ser
debido a la disociacion general en la matriz, sin embargo, los cambios a nivel macro se perciben en
menor medida. Por otra parte, en la medicion de microdureza observado en la Figura 5.23 se puede
notar esto con mayor claridad, con resultados de mayor magnitud en la microdureza, aunque
percibiéndose también, resultados elevados aislados. El incremento en la microdureza se debe a la
disociacion adicional de carbono en la matriz como se observo en el analisis microestructural,

habiendo zonas con mayor y menor disociacion, lo que explica la aparicion de los resultados aislados

de mayor magnitud.
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Figura 5.22 Mediciones de Dureza HV; para condiciones sinterizadas a 1000°C con 4 horas de mantencion.
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Figura 5.23 Grafico de mediciones de Microdureza HV .91 de condiciones sinterizadas a 1000°C durante 4 horas de
mantencion.
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Cabe destacar que se realizo mediciones de microdureza a las zonas de disociacion de silicio
como se muestra en la Figura 5.24, entregando resultados de dureza HVo.01 entre 350 y 400, lo que
coincide con la literatura para las fases de siliciuros [71, 72], este crecimiento localizado de este tipo
de fase puede haber sido promovido por la acumulacion localizada de particulas de menor tamatfio, ya
que se trata de la condicion Fe50(70/30), de la cual el 70% de las particulas de Fe corresponden a
particulas de 10pm, estas particulas de menor tamafio promueven la disociacion del silicio desde el
carburo [28], por lo tanto, una segregacion de estas particulas de menor tamafo puede provocar la

aparicion localizada de esta fase.
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Figura 5.24 Imagen x50 dptica de microdurometro de indentaciones HV .01 en fase de disociacion de silicio para
muestra Fe50(70/30) sinterizada durante 4 horas.

5.5 Ensayo de desgaste ASTM B611

Este ensayo se desarroll6 siguiendo la norma y utilizando los parametros mencionados en la
seccion 2.7 como se puede observar la posicion de la muestra en la imagen de la Figura 5.25, donde
la muestra queda presionada contra la rueda de acero y el lodo se vierte entre ambos gracias a las

aletas laterales de la rueda para ser triturado durante el ensayo.

El ensayo se hizo tinicamente para las condiciones Fe55 bimodal (10/44) y Fe50 bimodal
(10/44) sinterizadas a 1000°C durante 3.5 horas, muestras que fueron seleccionadas al mostrar mayor
densificacion y calidad de microestructura. Sin embargo, las muestras no soportaron el ensayo
perdiendo la totalidad de su geometria, resultando ambas en condiciones no medibles, por lo que se

decide no continuar con el ensayo para el resto de las condiciones.
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Figura 5.25 Posicion de la probeta respecto a los componentes del ensayo.

*."\

Fuente: Elaborada por el autor.

Las bajas durezas observadas debido a la poca disociacion del carbono de estas condiciones es
una probable razon, el carburo tampoco logra una buena disociacion del silicio para asegurar una
interfaz sélida entre el carburo y la matriz. Por ello, para ensayos de alta tension como lo es el ensayo
realizado, es esperable que suceda, sobre todo para materiales con rango de densificacion bajo el 90%,

pues es un ensayo disefiado para herramientas de alto impacto destinadas a la trituracion,

aplastamiento y conminucion de mineral y roca [73].

5.6 Ensayo ASTM G-75 (Miller Test)

El Ensayo de desgaste fue realizado para las condiciones sinterizadas con un tiempo de
mantencion de 3,5 horas, ya que fueron las muestras que entregaron los mayores valores respecto a
su porcentaje de densificacion. Este ensayo se rige bajo la norma ASTM G75(2021) y se tomaron las
precauciones para estuviera dentro de los margenes de esta. Sin embargo, la dimension de la probeta

para el ensayo se vio limitada por el tamafio de la matriz metélica utilizada, lo que redujo el area
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efectiva de desgaste del ensayo a 83.35+0,1 mm?, mientras que el ensayo esta normado para un area
de 322,85+0,1 mm?. Por este motivo, se utilizo un coeficiente de proporcionalidad para calcular la
cantidad de desgaste correspondiente a las dimensiones de la norma a partir del desgaste obtenido con
las dimensiones del ensayo. No obstante, este factor de conversion solo se aplica para la cantidad de
desgaste en el area ensayada y no toma en cuenta que la fuerza aplicada (22.24N) se mantuvo constante
para un area reducida, reflejando una presion efectiva para este ensayo 4,032 veces mayor,

aumentando notoriamente la agresividad del ensayo e influenciando en los resultados.

Las muestras se sometieron al ensayo de desgaste en pulpa abrasiva de alimina (Al2O3) con
una carga de S5lb (22.4N), los resultados se registraron cada 2h del ensayo, registrando masa,
temperatura y pH, hasta completar un total de 6h del ensayo. Los datos obtenidos de las mediciones
realizadas durante el ensayo para cada condicion estan detallados en el Anexo 2, estos datos fueron
utilizados para realizar un ajuste alométrico a partir de la curva de pérdida de masa acumulativa de
cada muestra, observable en el Anexo 1. Luego, gracias a este ajuste realizado se pueden obtener los
coeficientes necesarios para calcular el nimero de Miller (NM) y con éste se calcula el nimero SAR,

tal como se explica en la seccion 4.11.

Figura 5.26 Variacion de masa en el tiempo de duracion del ensayo para cada condicion de estudio.
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Los resultados de variacion o pérdida de masa se pueden apreciar en la Figura 5.26, mostrando

que en condiciones como en Fe50(70/30) y Fe55(70/30) la pérdida de masa se fue reduciendo a lo
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largo del ensayo, mostrando una relacién entre la cantidad de particulas de hierro de menor
tamafio(10um) en el desempefio durante el ensayo de las muestras, la condicion Fe55 tuvo un leve
aumento hacia el final del ensayo mientras que la pérdida de masa para Fe50 fue mayor a medida que

avanzaba el ensayo.

La muestra que mejor respondi6é al ensayo con diferencia fue la condicion Fe55(70/30)
correspondiendo a una muestra de contenido de 55% Fe y 45%SiC, con mezcla bimodal de polvos de
hierro en proporcion 70% para particulas de 10pm y 30% para 44um, esto se puede reafirmar también

con los resultados mostrados en la Tabla 3.

Tabla 3 Resultados obtenidos en el ensayo de desgaste g75 re-escalados para el darea

normada.
Condiciones Densidad Tasa de pérdidade NM SAR perdida de Pérdida de
GR(g/cm3) masa volumen masa total
mg/h mm3 mg
Fe50 3,66 271,48 4935.,45 10221,68 460,59 1685,74
FeS50(70/30) 3,59 184,65 3356,94 7086,36 315,50 315,50
FeS5 3,96 200,92 3652,64 6983,13 316,89 316,89
Fe55(70/30) 3,88 85,64 1556,98 3039,28 154,05 154,05

La cantidad de particulas de menor tamafio presente pudo haber influenciado en la facilidad
de surcado de las particulas abrasivas en la matriz, ya que al haber mayor cantidad de particulas en
una misma area de sinterizado formando a su vez una mayor cantidad de limites de grano, dificulta el
avance de estas particulas abrasivas. También puede haber afectado la consolidacion de la interfase
entre el carburo y la matriz, ya que las particulas de menor tamafio afiaden mayor cantidad de puntos
de contacto facilitando la difusion de elementos del carburo[28], de esta forma se podria reducir el

desprendimiento de los carburos.

En la Figura 5.27 se observan imagenes SEM de las superficies de desgaste para las
condiciones de Fe50 y Fe55, donde se puede notar en (a) gran cantidad de deformacion plastica y
surcos, pareciendo los mecanismos predominantes de desgaste, mientras que en (b) sucede algo

similar, con un notorio surcamiento de la matriz, lo que debilita la integridad de la pieza.
63



Figura 5.27; Imagenes SEM de superficie de desgaste de las condiciones, (a)Fe50 (b) Fe50(70/30)
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Enla Figura 5.28, se observa en (a) que existe menos deformacion pléstica, se observan surcos,
pero en menor medida y se ve un desgaste mas parejo que las condiciones anteriores, en cambio se ve
la predominancia del desprendimiento de carburos. En (b), por otra parte, la huella de desgaste es
pareja, manteniendo una mayor integridad de la matriz, aunque se observa nuevamente el efecto del
desprendimiento de carburos, esto puede ser porque las condiciones de 3,5 horas de mantencion a
1000°C tienen menos disociacion de los carburos, como se observo en el analisis estructural de la
seccion 5.2, lo que puede causar que la fijacion de los carburos a la matriz sea menor. También en (b)
se puede notar que el desgaste sucede entre los carburos, los cuales sobresalen debido al desgaste de
la fase metélica, indicando que esta Ultima no sea suficiente para bloquear el paso de las particulas
abrasivas, aunque, esto puede estar influenciado por el tamafio de las particulas abrasivas escogidas
para el ensayo (37um o 400 mesh) las cuales son bastante finas, considerando que el tamafno del
carburo de silicio utilizado es de 100um, por lo que este tipo de mecanismo de desgaste es exclusivo

de este sistema, y podria presentar un comportamiento distinto en otros.
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Figura 5.28 Imdgenes SEM de superficies de desgaste de las condiciones: (a)Fe55 (b) Fe55(70/30)
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En la Figura 5.29, se puede observar la huella dejada por una particula abrasiva que es detenida
por un carburo, en el cual se observa un agrietamiento que puede haber ido causado por el impacto,
esto revela que podria ser una de las causas del desprendimiento de carburos la colision lateral de

particulas abrasivas que avancen a través de surcos en la matriz metalica.

Figura 5.29 Superficie de desgaste condicion Fe55
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6. Conclusiones

En este trabajo se abord¢ el estudio de la densificacion del sistema cermet Fe-SiC mediante la
técnica de sinterizacion convencional (Press and Sinter). Para esto se modificaron variables criticas
como la temperatura de sinterizacion, la presion de compactacion, el tamafio de particula de los
polvos, y la concentracion de cada componente. Utilizando un disefio experimental secuencial fue
posible establecer la relacion entre estos parametros con las propiedades del material y su

microestructura.

Los resultados evidencian que se logré con éxito aumentar la densificacion del sistema a través
de la modificacion de los principales pardmetros, superando el objetivo del 80% que no se habia
logrado por otros autores, lo cual marca un precedente en sinterizaciones convencionales sin fase
liquida para componentes con alta fase ceramica, ademas se logra modificar con éxito la
microestructura para obtener propiedades tutiles en desempefio tribologico, confirmando de esta
manera la hipétesis del estudio. Finalmente, con estos resultados obtenidos, las conclusiones

principales del estudio son las siguientes:

e El uso de mezclas de polvos bimodales de Fe de menor tamafio al de SiC, y entre ellos
respectivamente facilita la compactacion en verde del sistema a través del llenado de cavidades
y mejora la continuidad de la fase metélica.

o Las fases nacientes debido a la disolucion del carburo y a la difusion del Si reducen la densidad
relativa del sistema, provocando la aparicion de fases menos densas y afectando los
alrededores de los carburos.

e Una temperatura de 1000°C es adecuada para alcanzar mayores niveles de densificacion y
controlar adecuadamente la microestructura.

e La utilizacion de una proporcion de mayor cantidad de polvos de menor tamafno de Fe ayuda
a obtener propiedades ttiles para resistir el desgaste abrasivo por pulpa.

e Utilizar una presion de 700Ma promueve la densificacion del compacto en verde del sistema,
logrando obtener densificaciones mayores en el sinterizado como consecuencia.

e [Ladisociacion de carbono y silicio hacia la matriz afecta de manera directamente proporcional

a la dureza resultante en la superficie del material.
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o Se logra evaluar el comportamiento tribologico del material, encontrando que las muestras con
mayor densificacion presentan menor pérdida de masa y en consecuencia de volumen,

relacionando la densificacion y la resistencia al desgaste abrasivo.
Por ultimo, para futuras investigaciones en linea con este trabajo se sugiere lo siguiente:

1. Evaluar el desempefio tribologico con grados mayores de disociacion del carburo y la
formacion del borde de disociacion.

2. Mejorar la compactacion en verde a través de técnicas como previa aleacion mecanica de
polvos y la utilizacién de aglutinante, con un posterior secado y molienda, siendo este
ultimo para evitar la expulsion violenta durante su evaporacion y eliminar la humedad
previamente reduciendo la cantidad de gases expulsados.

3. Adicion de manganeso al sistema para estabilizar una fase austenitica, dificultando la
formacion de nodulos de grafito y poder aumentar el tiempo de mantencion de la pieza en
el sinterizado sin comprometer densificacion y propiedades mecénicas.

4. Sinterizar el sistema en fase liquida afiadiendo elementos como el cromo, el cual reduce el

angulo de contacto entre el Fe-SiC [74], para mejorar la mojabilidad del sistema.
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8. Anexos

Anexo 1

Figura 8.1; Ajuste alométrico realizado mediante OriginLab para la pérdida de masa acumulada obtenida del ensayo
de desgaste G75 para cada condicion especificada.
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Anexo 2

Tabla 4 Mediciones ensayo de desgaste G75 para condicion Fe50

Medicion Pulpa  Masa 2H (mg) pH Temp. 4H (mg) pH Temp 6H(mg) pH Temp Area de
Inicial ©O) °O) O desgaste
(mg) (mm?)
1 AL O3 4,7763 4.653 8.12 19.6 45084  8.18 19.6 43409 8.14 21.8 78.5663
2 ALO3 4,7761 4.6529  8.11 19.5 45085  8.19 19.5 43412  8.13 21.9 87.89
3 AL O3 4,7759  4.6529 8.10 19.7 45084  8.19 19.7 43413  8.16 22 77.0616
Prom 4.7761  4.6529 8.11 19.6 45084  8.19 19.6 4.3411 8.14 21.9 81.1727
Tabla 5 Mediciones ensayo de desgaste g75 para condicion Fe50(70/30)
< er Ma§a Temp. Temp Temp Area de
Medicion Pulpa Inicial 2H (g) pH °C) 4H (g) pH °C) 6H (g) pH °C) desgagte
(8 (mm?)
1 AlOs  4,9762 48353 8.12 19.6 4,7115 8.18 19.6 4,6687 8.14 21.8 83,1670
2 AlOs  4,9761 48352 8.11 19.5 4,7118 8.19 19.5 4,6685 8.13 21.9 88,8582
3 AlLO; 49761  4,8350 8.10 19.7 4,7119 8.19 19.7 4,6684 8.16 22 91,6230
Prom 49761  4,8352 8.11 19.6 4,7117 8.19 19.6 4,6685 8.14 21.9 87,8827




Tabla 6 Mediciones ensayo de desgaste g75 para condicion Fe55

Masa Tem Tem Tem Area de
Medicién Pulpa  Inicial 2H(g) pH WP 4H(g) pH “MP - 6H (g) pH emp desgaste
°O) °O) (°C) i
(g (mm~)
1 ALO; 45516 44148 812 19.6 43398 818  19.6 42494  8.14 21.8 76,5320
2 ALO; 45515 44148  8.11 19.5 43397 819 195 42493  8.13 21.9 76,744
3 ALO; 45511 44146  8.10 19.7 43396 819 197 42493  8.16 22 77,0616
Prom 45514 44147 811 19.6 43397 819 196 42493  8.14 21.9 76,7792
Tabla 7 Mediciones ensayo de desgaste g75 para condicion Fe55(70/30)
Masa Tem Tem Tem Area de
Medicion Pulpa  Inicial 2H(g) pH WP 4H(g) pH “MP - 6H (g) pH emp desgaste
°O) °O) O 2
(g (mm®)
1 ALO; 3728 36643  8.12 19.6  3,6176 818 196 35915  8.14 21.8 71,3820
2 ALO; 3728 36644  8.11 19.5  3,6175 819 195 35914  8.13 21.9 71,6876
3 ALO; 3726 36643  8.10 19.7 36176 819 197 35911  8.16 22 74,2224
Prom 37273 36643  8.11 19.6 36176 819 196 35913  8.14 21.9 72,4307
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RESUMEN

La industria minera nacional, la cual representé un 11,7% del producto interno bruto del
pais durante afio 2024, presenta pérdidas energéticas asociadas al desgaste que alcanzan
cerca del 40% de la energia total consumida. Sin embargo, las materias primas cominmente
utilizadas para fabricarlos se encuentran bajo extraccion restringida o representan riesgos

para la salud.

Por ello, en este trabajo se propone aumentar la densificacion de este sistema sobre un 80%,
de manera que se pueda reflejar en su microestructura, continuidad de fase y
comportamiento antidesgaste. Este mejoramiento de la densificacion se logra modificando
los parametros de sinterizaciéon, de composicién y tamafios de polvos, para luego
caracterizar la influencia de los cambios en la microestructura, densificacion y su

desempefio triboldgico.




Los resultados obtenidos mostraron una densificacion méxima de 83,4% para una condicion
sinterizada a 1000°C. Mientras que las caracterizaciones realizadas para las condiciones mas
favorables en cuanto a densificacion permitieron estudiar la difusion de los elementos del
SiC y su influencia en la microestructura, la dureza y microdureza. Ademas, se identifico la
condicién que tuvo menor pérdida de masa en el estudio tribologico y los tipos de

mecanismos de desgaste presentes en estos ensayos.
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