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Prefacio

Durante los ultimos afos, en la empresa en general, y en la industria
del automoévil en particular, se ha desarrollado una carrera frenética
por desarrollar nuevos materiales con menos aleantes que,
cumpliendo los requisitos de la funciéon de los productos, presenten
un comportamiento estable desde el punto de vista econémico.

La idea de esta tesis se fragua durante la crisis que asol6 el mercado
mundial durante los afios 2008 y 2009. Es precisamente este entorno
global lo que ha hecho que, aprovechando las oportunidades que
siempre existen en los tiempos de crisis, algunas empresas hayan
decidido apoyar incondicionalmente la investigacién y el desarrollo
practico de materiales y procesos novedosos que pueden, por su
parte, proporcionar en un futuro cercano una ventaja competitiva a
dichas empresas.

El estudio del comportamiento real durante todas las etapas de
fabricacion de nuevos materiales de baja aleacion, con elementos a
su vez mas baratos y menos sujetos a las fluctuaciones del mercado,
ha sido el objetivo prioritario de esta tesis. Ademas, se han podido
aprovechar los conocimientos técnicos y la experiencia acumulada
durante afos de dos empresas muy significativas en cuanto a la
fabricacion pulvimetalurgica: Héganads AB (Suecia) y PMG Asturias
Powder Metal S.A.U. Hoganas AB (Suecia) es el fabricante de polvos
metalicos con presencia global, cuya experiencia, conocimiento y
compromiso con la investigacion aplicada son un referente dentro de
la industria pulvimetalurgica. PMG Asturias es un importante centro
de fabricacion y desarrollo, perteneciente al grupo PMG,
especializado en componentes para cajas de cambios manuales y
automatizadas. Ambas empresas han colaborado estrechamente
tanto en la realizacion de los ensayos, llevados a cabo en condiciones
de fabricacién en serie, como en el analisis de los resultados incluidos
en esta investigacion, de ahi que estos sean de inmediata aplicacion
al entorno industrial.






Resumen

La fabricacion de piezas para la industria del automdévil a través de técnicas
pulvimetalurgicas se ha desarrollado con gran rapidez durante el siglo XX
gracias a su competitividad desde el punto de vista econdmico y a que la
calidad de los productos ha alcanzado, e incluso en ocasiones superado, a la
de los fabricados por técnicas mas tradicionales. Sin embargo, las continuas
fluctuaciones de los precios de ciertos elementos de aleacién, especialmente
el niquel y el molibdeno, han promovido las investigaciones destinadas a la
obtencién de nuevos materiales con menor contenido de aleantes o con
nuevos elementos de aleacién con mayor estabilidad en cuanto al coste.

Materiales como el Astaloy CrM constituyeron en su dia una revolucién en la
pulvimetalurgia, al incluir en su composicién quimica cromo y molibdeno, pero
no niquel o cobre. Sin embargo, la ventaja econdmica debida a la
composicién, se vio mermada por el hecho de que el sinterizado de este
material requiere hornos mas sofisticados y atmésferas de sinterizacion mas
caras. Frente a las atmésferas tradicionales de endogas y los hornos de cinta
metalica, el Astaloy CrM exige hornos cerrados, con robustos y complejos
sistemas para controlar la calidad de la atmésfera, generalmente compuesta
por diferentes porcentajes de nitrégeno e hidrogeno. La complejidad de los
hornos, ademas de una mayor inversién inicial en la adquisicion de los
equipamientos, implica también un coste mas elevado en operaciones de
control y mantenimiento.

Por otra parte, los procesos tradicionales de fabricacion como los
mecanizados, combinados con distintos tratamientos térmicos, se han
mantenido en un proceso de mejora continua, haciéndose mas competitivos.
Este hecho, a su vez, ha obligado a la industria pulvimetalirgica a buscar la
manera de optimizar sus procesos para no perder presencia en el mercado.

A lo largo de esta Tesis, se comparan nuevos materiales con menor cantidad
de elementos de aleacién, frente a otros mas tradicionales, como el Distaloy
AE, o similares en cuanto a su naturaleza, como el Astaloy CrM. Estos
nuevos materiales se procesan segun distintas rutas de fabricacién que
incluyen uno o dos procesos de compactacion y sinterizados en distintas
atmosferas, No-H, y endogas. Para ello, se han fabricado dos tipos de
producto con cada material, probetas de traccidn y cubos sincronizadores.

Los resultados comparan las propiedades de cada material en funciéon de su
ruta de fabricacién, pero también se analizan las diferencias existentes entre
los distintos productos procesados de manera conjunta, cuyas propiedades
pueden variar debido a las caracteristicas de cada uno de ellos,
especialmente la geometria.



Tanto los procesos de sinterizado como los de prensado de cubos
sincronizadores se llevaron a cabo en lineas de fabricacién, utilizando las
mismas maquinas, utillajes y elementos de control que para la produccion en
serie de dichos cubos sincronizadores. Por ello, ademas de los resultados
comparativos referentes al producto (cubos o probetas), a lo largo del
desarrollo de este trabajo se han obtenido también interesantes resultados
acerca del proceso, es decir, como afecta el material y sus condiciones de
procesado al propio proceso de fabricacion, como puede ser la capacidad de
densificacion, el comportamiento de los utillajes o las presiones de
compactacion entre otros.



Abstract

Manufacture of parts for the automotive industry via powder metallurgy
techniques have been developed rapidly during the twentieth century, due to
its competitiveness from the economic point of view and as well since the
quality of the powdermetallurgy products has reached and even sometimes
exceeded, the properties obtained by traditional techniques. However, the
continuous fluctuations in the prices of certain alloying elements, particularly
nickel and molybdenum, have promoted the research to develop new
materials with lower content of alloying elements or new alloy with greater
stability in terms of cost.

Materials like Astaloy CrM meant a revolution in powder metallurgy some
years ago, once it includes in chemical composition chrome and molybdenum,
but nickel or copper. However, the economic advantage due to chemical
composition was reduced by the fact that the sintering furnaces require more
sophisticated and more expensive sintering atmospheres. Compared to
traditional endogas atmosphere and conveyor belt furnaces, Astaloy CrM
requires closed, robust and complex systems for controlling the quality of the
atmosphere, generally consisting of different percentages of nitrogen and
hydrogen. The complexity of the furnace, along with a greater initial
investment in the acquisition of equipment, also implies a higher cost from
operational and maintenance points of view. Moreover, traditional
manufacturing processes such as machining, together with different heat
treatments, have been in a continuous improvement process, becoming more
and more competitive. This fact has forced the PM industry to find ways to
optimize their processes to keep market presence.

This Thesis compares new materials with less amount of alloying elements, to
more traditional ones, as Distaloy AE, or similar in nature, as Astaloy CrM.
These new materials have been processed by different manufacturing routes
which include one or two compacting processes and sintering in different
atmospheres, N2-H2 and endogas. For this purpose, two different products
have been manufactured, tensile bars and synchronizing hubs. The results
compare the properties of each material according to their routing, but also
discuss the differences between the products, which exhibit different behavior,
even being processed jointly.

Both sintering and pressing processes of synchronizing hubs were conducted
in manufacturing lines, therefore, in addition to the comparative results
concerning the product (hubs or bars), along the course of this investigations
interesting results about the process were also obtained.
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Capitulo 1. Motivacién y objetivos.

CAPITULO 1. MOTIVACION Y OBJETIVOS

Al industrializar materiales novedosos, se adquiere un conocimiento mas
profundo no solo de los materiales, sino también de aquellos procesos por los
que estos se fabrican.

La ejecucion de esta Tesis se lleva a cabo en un entorno industrial real de
fabricacion de cubos sincronizadores para las cajas de cambio manuales y de
doble embrague, y son estas condiciones de contorno las que definen los
objetivos practicos de este trabajo: la busqueda de materiales que puedan
satisfacer los requisitos exigidos a este tipo de piezas y el analisis del
comportamiento de dichos materiales procesados segun algunas de las rutas
de fabricacion mas habituales.

Los materiales tradicionales utilizados en la fabricacion de cubos
sincronizadores contienen porcentajes importantes de elementos de aleacion,
especialmente niquel, cobre y molibdeno. El mercado de valores de estos
aleantes, antafio muy estable en cuanto a su cotizacion, presenta hoy
elevadas variaciones que provocan incrementos en los costes de fabricacion
de los productos, simplemente debido a la variacién del precio de la materia
prima. Ademas, alguno de estos materiales, como el niquel, presenta
problematicas ambientales afadidas debido a las dificultades para ser
reciclado o a riesgos potenciales de toxicidad, esperandose un
endurecimiento progresivo de la legislacion ambiental, especialmente en el
ambito europeo.

Asi mismo, en un entorno mundial en el que los recursos son cada vez mas
escasos, es necesario desarrollar nuevos materiales que, procesados
correctamente, puedan cumplir los requerimientos exigidos a los productos,
minimizando la cantidad de elementos de aleacién contenidos en la materia
prima.

A finales de los afios 90 del siglo XX, Hoganas AB (Suecia) presento el
Astaloy CrM, como una innovadora opciéon frente a los materiales
tradicionales. Frente al niquel y cobre como principales elementos de
aleacion, el CrM contaba con cromo y una reducida cantidad de molibdeno en
su composicién, y constituyd en si mismo una revoluciéon en el modo de
entender la fabricacion de piezas para automocion. Sin embargo, el hecho de
que exigiera un sinterizado exclusivo en atmodsferas de muy alta calidad,
generalmente de N,-H,, constituyd desde el principio el principal handicap de
este material. Las numerosas instalaciones existentes cuya atmésfera de
sinterizacion se basaba en el endogas, la imposibilidad de utilizar éste en el
sinterizado de materiales prealeados con cromo y el hecho de que el coste de
las atmdsferas N,-H, resultara mucho mas elevado que el de las de endogas,
disminuyd el atractivo inicial del CrM para gran parte de la industria.



Capitulo 1. Motivacién y objetivos.

En la actualidad, todas las tendencias en el desarrollo de materiales y
procesos de fabricacion de componentes basados en aceros
pulvimetallrgicos de baja aleacién, van encaminados en dos direcciones: 1)
utilizacion de materias primas mas baratas (lo que implica una menor carga
en elementos de aleacion) y “ambientalmente amigables” y 2) procesos mas
baratos y robustos que aseguren la fabricaciéon dentro de las necesidades
mecanicas y dimensionales exigidas por los clientes.

En base a estos dos requerimientos, el objetivo principal de este trabajo es
el desarrollo de vias de procesado alternativas y/o novedosas ajustadas a la
utilizacién de nuevas composiciones, que aseguren con menor coste la
obtenciéon de prestaciones competitivas en la fabricacion de cubos
sincronizadores para cajas de cambios manuales y de doble embrague.

En esta Tesis se han considerado como referencia, los materiales habituales
en la fabricacion de estos componentes (fabricados por Hoganas AB,
Suecia): la calidad de polvo aleado por difusién Distaloy AE (aleacion con
niquel, cobre, y molibdeno muy conocida en el sector pulvimetalurgico desde
los afios 80, de gran robustez, fiabilidad y garante de altas prestaciones) y
mas recientemente la alternativa basada en cromo, el polvo totalmente
prealeado Astaloy CrM (aleacién mas barata, de prestaciones similares pero
mas exigente en cuanto a sus condiciones de procesado). Para conseguir
composiciones alternativas, se va a utilizar una nueva calidad de polvo
(también fabricadas por Hoganas AB, Suecia): el prealeado Astaloy CrA (de
menor contenido en cromo), que se modificara por mezcla con cobre y niquel
con el objeto de propiciar un mayor abanico de prestaciones.

Como vias de procesado se proponen distintas alternativas, que se
compararan con la ruta mas tradicional de simple prensado-simple
sinterizado, (1P1S). Se investigara la consecucién de sistemas de alta
densidad mediante doble prensado-doble sinterizado, 2P2S o alta
temperatura de sinterizacion. Asimismo, considerando el nivel de cromo del
polvo base seleccionado, ademas de la atmdsfera de sinterizacion mas
convencional para materiales con Cr, N»-10H,, se explorara la viabilidad del
uso el endogas.

De manera mas detallada, se pueden definir los siguientes objetivos
parciales:

1. Andlisis comparativo de la aptitud al procesamiento de nuevos
materiales en las distintas etapas de la fabricacién pulvimetalurgica
convencional.

La naturaleza de los materiales define su comportamiento no sélo en la

decisiva fase de la sinterizacién, sino también en el resto de las operaciones
realizadas durante el flujo de produccion. En este punto, se pretende conocer

10
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la variacion de los parametros clave del proceso para cada uno de los
materiales.

Asi mismo, aunque el prensado determina de manera clave la existencia de
defectos estructurales en el producto final, es el proceso de sinterizado el que
proporciona las caracteristicas definitivas al material. Estas propiedades
condicionan el comportamiento de la pieza en funcién, y es en las
micrografias y en las microestructuras donde se puede observar la calidad y
el alcance de dicho proceso de sinterizado. Por ello, se incluira el analisis de
las microestructuras resultantes tras las diferentes condiciones de ensayo vy el
analisis fractografico de las superficies de rotura de los cubos procesados
segun las distintas vias de fabricacion.

2. Evaluacion de propiedades dimensionales y mecanicas en funcion
de la ruta de fabricacion y de los parametros de proceso.

Para ello se analizan dos tipos de productos, cubos sincronizadores y
probetas de traccion, sinterizados de manera simultanea. Una vez definida la
ruta de fabricacion y la materia prima, existen parametros de proceso cuya
variacion afecta significativamente al producto final. Uno de estos parametros
es la velocidad de enfriamiento (también denominada potencia del
termochoque en los entornos industriales), parametro clave en los procesos
de “sinter-hardening” y del que dependen significativamente las propiedades
finales del material. Evaluar la variacién de dichas propiedades en funcién de
las condiciones de la velocidad de enfriamiento para cubos sincronizadores
de cajas de cambio, es otro de los objetivos adicionales de esta Tesis.

3. Evaluacién de la influencia de las distintas rutas de procesado en el
comportamiento posterior del producto.

La fabricacion de piezas para la industria del automaévil no termina con los
ultimos procesos del flujo de produccién, sino que es necesario conocer el
comportamiento del producto final incluso una vez que este se considera
producto acabado. Cada material puede responder de una manera distinta a
las condiciones de almacenamiento y transporte, no sélo debido a su
composicién quimica, sino también en funcién de la ruta de fabricacion. Es
por eso que resulta importante definir las condiciones 6ptimas para su
almacenamiento, transporte y/o manipulacién, y eliminar riesgos que
impliquen una pérdida de las propiedades del producto desde el final de su
fabricacion hasta su puesta en servicio.

Con el fin de conseguir todos estos objetivos, los ensayos se llevaron a cabo
segun el diagrama de proceso descrito detalladamente en el Capitulo 3.
Materiales y métodos. Métodos. Descripcién general del proceso
experimental.
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Capitulo 2. Antecedentes.

CAPITULO 2. ANTECEDENTES

2.1 Evolucién de los aceros sinterizados de baja aleacion.

La aparicion en la industria de componentes producidos por técnicas
pulvimetalurgicas (PM) se remonta a finales del siglo XIX. La Tabla 2. 1
muestra de modo resumido los hitos mas significativos en el desarrollo
histérico de esta tecnologia.

Fecha Descripcion Localizacion
3000 AC | “Hierro esponja" para la fabricacion de herramientas Egipto, Africa, India
1781 Aleacién platino-arsénico Francia, Alemania
1790 Produccion comercial aleacion platino-arsénico Francia
1822 Fabricacion de polvos de platino. Francia
1826 Proceso comermgl de sinterizado a alta temperatura de Rusia
compactos de platino en polvo.
Método Wollaston para la produccién de compactos de Inglaterra
1829 platino a partir de esponja de platino (base de la 9
pulvimetalurgia tradicional)
1830 Sinterizacion de compactos de diversos metales. Europa
Patente de materiales para cojinetes fabricados a partir de Estados Unidos
1870 polvos metdlicos (precursores de los cojinetes
autolubricados)
1878- . . . .
1900 Filamentos incandescentes para lamparas. Estados Unidos
1915- .
1930 Carburos cementados. Alemania
Igglgs Produccioén de filtros metalicos. Estados Unidos
1920s Cojinetes autolubricados (uso comercial) Estados Unidos
1940s Desarrollo de la tgcnologla de_l po_Ivo de hierro y primeros Europa
componentes de hierro/acero sinterizados.
Desarrollo de procesos de forja de materiales .
]gggz pulvimetalurgicos.  Fabricaciéon serie de  productos Estados Unidos
estructurales.
1970s HIP, aceros pulvimetalirgicos para herramientas y Estados Unidos
aleaciones superplasticas.
1980s Desarrollo de la solidificacion rapida. PIM/MIM. Estados Unidos
F’rocesog puIvnmetaIurglcos apllcadgs a ’gomplﬂestos Estados Unidos,
1990s intermetalicos, composites de matriz metalica, “spray |
. o . . nglaterra
forming”, polvos nanométricos y compactacién en caliente.

Tabla 2. 1. Hitos histéricos mas significativos en el desarrollo de la
pulvimetalurgia [1].
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Los primeros aceros sinterizados aparecen a finales de los afos 30 del siglo
XX [2], pero es a lo largo de los afios 40 cuando se produce su crecimiento y
expansién. La composiciéon de los primeros aceros pulvimetalurgicos se
basaba en el sistema Fe-Cu. Las ventajas del cobre como elemento de
aleacion (formacion de fase liquida, poca afinidad por el oxigeno) no
compensaron sin embargo los inconvenientes debidos al hecho de que la
formacion de fase liquida deviene en porosidad secundaria y el control
dimensional de los materiales con cobre resulta poco robusto.
Posteriormente, se introdujo como elemento de aleacion el niquel [3] que,
ademas de mejorar las propiedades mecanicas del material, compensa en
parte el hinchamiento del cobre debido al efecto de contracciéon producido por
dicho elemento de aleacion.

Sin embargo, fueron los aceros con niquel, cobre y molibdeno los
responsables del extraordinario crecimiento de la fabricacion por procesos
pulvimetalurgicos en el ultimo cuarto de dicho siglo. La necesidad de
materiales con mejores propiedades mecanicas y mas robustos desde el
punto de vista dimensional fue el motor que impulsé el desarrollo de estos
materiales. En los afios 70, comienzan a producirse polvos con niquel, cobre
y molibdeno aleados por difusion sobre polvo base de hierro atomizado por
agua [4, 5]. Sin embargo, la clasificacion del niquel como sustancia peligrosa
[6, 7] y su posterior control a través de organismos de alcance europeo [8]
han hecho que la industria haya potenciado durante los ultimos afos el
desarrollo de materiales libres o con contenidos reducidos de este elemento.
Ademas del factor ambiental, la gran variaciéon del precio de este metal, que
alcanzd6 en el afio 2007 un pico histérico como puede observarse en la Figura
2. 1, ha favorecido también dichas investigaciones.

Precio Niquel LME a tres meses, promedios mensuales

60.000

48.000

36.000
25.634

24.000

12.000

o
2003 2004 2005 2006 2007 2008 2009 2010 2011

Figura 2. 1. Evolucion del precio del niquel [9].
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Aun en la actualidad existen numerosos estudios destinados a obtener
materiales con las propiedades mecanicas requeridas, minimizando el
contenido de niquel [10-12]. Por otra parte, el desarrollo de los aceros al
molibdeno puede considerarse como una evolucion natural de las
investigaciones destinadas a la obtencion de materiales con buenas
propiedades mecanicas vy libres de niquel [13, 14]. Dichas investigaciones se
llevaron a cabo con polvos aleados por difusion a lo largo de los afios 80 y
prealeados en los 90 [15, 16]. La combinacién molidbeno-cromo es
ampliamente conocida en la metalurgia tradicional del acero, aunque en el
caso de la pulvimetalurgia, la afinidad del cromo por el oxigeno hace que el
desarrollo de este tipo de materiales haya quedado supeditado al desarrollo
de las atmoésferas necesarias para evitar la oxidacion durante la sinterizacion.
Una vez controlado el grado de humedad en la zona de sinterizado, y
equipados los hornos con todos los dispositivos necesarios para asegurar la
robustez de las condiciones de la atmdésfera durante todo el proceso de
sinterizado, los resultados de los primeros estudios realizados durante los
afnos 60 y 80 [17, 18] pudieron aplicarse al entorno industrial de fabricacion
[19].

En 1998 Héganas AB (Suecia) lanza un nuevo material, el Astaloy CrM, cuya
composicién incluye cromo y molibdeno, ambos prealeados, pero no niquel o
cobre, suministrando asi a la industria una excelente solucién practica tanto
desde el punto de vista econémico, como desde el ambiental. A partir de este
momento, los estudios y analisis para caracterizar minuciosamente las
propiedades del material en funcion del proceso de fabricacion se multiplican
hasta la actualidad [18, 20].

Por otra parte, el desarrollo de polvo con adiciones de manganeso y de
manganeso-cromo se ha llevado a cabo paralelamente al de los aceros con
cromo. A pesar de que el manganeso puede presentar inconvenientes
durante el sinterizado, no sdélo por su gran afinidad por el oxigeno, sino
también por el efecto que los procesos de sublimacion pueden ejercer sobre
los materiales refractarios de los hornos [21, 22], actualmente los estudios y
avances en el desarrollo de materiales con manganeso contintan [23-25].

Durante la primera década del siglo XXI, Héganads AB (Suecia) continia con
las investigaciones destinadas al desarrollo de materiales con contenidos aun
mas bajos en elementos de aleacion, cuyos resultados culminan con el
lanzamiento de dos nuevos materiales: el Distaloy AQ en el afio 2010, y el
Astaloy CrA en el 2011. Si bien ambos materiales poseen un bajo contenido
en elementos de aleacion (Distaloy AQ: Fe-0,5Ni-0,5Mo; Astaloy CrA; Fe-
1,8Cr), el primero nace como un material destinado a ser procesado con
tratamientos de endurecimiento tras el sinterizado [26, 27], aprovechando su
condicidon de material facilmente mecanizable antes de dichos tratamientos.
Por otra parte, el CrA aparece como una solucién para la obtencién de
productos tras procesos “sinter-hardening” con una alta estabilidad tanto
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desde el punto de vista de las propiedades del material como desde el
econdmico, al no encontrarse en su composicion elementos como el niquel,
el cobre o el molibdeno [28]. Este material, que inicialmente estaba destinado
a productos de calidades intermedias, ha demostrado que puede alcanzar
propiedades similares a las de algunos materiales considerados “high
performance” en funcioén de las condiciones de procesado [29, 30].

En términos generales, puede decirse que en la actualidad, las
investigaciones se centran en la obtencién de materiales aun con menor
cantidad de elementos de aleacidon [10], que puedan satisfacer las
necesidades de la industria minimizando tanto el impacto sobre el ambiente
como las variaciones de costes debidos a las materias primas. Estos estudios
se desarrollan en varias lineas de trabajo: se analizan materiales
completamente libres de niquel y se comparan estos con otros que si lo
contienen [20, 21, 31], a la vez que se desarrollan nuevos productos con
contenidos reducidos del mismo [28, 32, 33] o se intenta minimizar su
contenido en materiales ya existentes [10].

2.2  El proceso pulvimetalurgico y la industria automovilistica.

Esta tesis se encuadra dentro las actividades de desarrollo de materiales y de
procesos para la produccion en serie de cubos sincronizadores, piezas de
automocioén destinadas tanto a cajas de cambios manuales, como a cajas
manuales automatizadas o de doble embrague (“dual clutch”) [34]. Es por
esto que, dentro de la extensa aplicacion de la pulvimetalurgia, relacionar la
evolucién de esta con la de la industria automovilistica ofrece una vision de
conjunto de los dos entornos productivos que resalta las ventajas de la
evolucién simultanea de ambos sectores.

La industria pulvimetalurgica y la automovilistica se fueron desarrollando de
modo paralelo, hasta conseguir que el estado del arte de la primera resultara
atractiva y, especialmente, competitiva para la segunda. La evolucién de los
materiales sinterizados presenta un salto cuantitativo importante en el
momento en el que estos dejan de utilizarse sélo como via de fabricacion
factible para aquellos materiales de dificil procesamiento [35], para
convertirse en uno de los procesos habituales de produccion de piezas para
automocion. En la década de los afios 40 del siglo XX, comienzan a utilizarse
mezclas con polvos base Fe-Cu que aun en la actualidad contindan siendo la
materia prima de gran cantidad de productos para la industria automovilistica
y a partir de este punto, ambos campos industriales creceran de forma
paralela y relacionada [36].

Las primeras piezas destinadas a esta industria se fabricaron al final de la

década de los afios 30 del siglo XX. En 1937, General Motors ensamblé por
primera vez un engranaje para una bomba de aceite [37]. Los afios previos a
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la Segunda Guerra Mundial, propiciaron el desarrollo de la pulvimetalurgia
base hierro debido a la escasez general de materias primas. A lo largo de los
afios 40, comenzaron a producirse guias y pistones de amortiguador cuyo
crecimiento pudo llevarse a cabo gracias al desarrollo de los aceros Fe-Cu-C.
Unos afios después, en la década de los 50 aparecieron los primeros cubos
sincronizadores [4] fabricados también con este material y posteriormente
tratados térmicamente para conseguir las especificaciones necesarias para la
funcion, especialmente en lo relativo a la dureza. Esta via de fabricacion de
piezas para la industria en general y para automocion en particular, sigue
vigente en la actualidad, siendo en los paises orientales, como Japén, en los
que mas se ha consolidado, aumentando por ello la demanda de polvos Fe-
Cu [38]. Europa y Estados Unidos han apostado ademas por el desarrollo de
otras tecnologias que ofrecen la posibilidad de obtener piezas con las
caracteristicas del material requeridas para la funcién sin tener que llevar a
cabo tratamientos térmicos posteriores al sinterizado [39]. La aparicion de los
aceros aleados por difusion con cobre, niquel y molibdeno en la década de
los 70 [4], significd6 un incremento en las fabricaciones de cubos
sincronizadores, esta vez por proceso “sinter-hardening”, a través del cual el
producto fabricado obtiene las propiedades definitivas desde el punto de vista
del material con un solo tratamiento térmico, el sinterizado, que incluye un
temple como etapa final de proceso.

Sin embargo, la exigencia en las propiedades mecanicas del producto y los
escasos limites en las tolerancias dimensionales, impedian hasta entonces la
produccion masiva de este tipo de piezas, ya que los procesos de fabricacién
no eran lo suficientemente robustos como para resultar competitivos frente a
otras rutas de fabricacion consolidadas durante afios. Ademas, la industria
automovilistica siempre presenta una gran inercia al cambio de aquellos
productos consolidados que han demostrado su buen comportamiento en
funcion. Los primeros productos sinterizados se fabricaron a partir de planos
disefados para productos 100% mecanizados [40] y tras las primeras
pruebas en funcion, los fabricantes comenzaron a darse cuenta del potencial
de esta nueva tecnologia: frente a las primeras reservas a utilizar este tipo de
material, se observé que en muchas ocasiones los resultados no solo eran
equiparables a los de piezas mecanizadas, sino que en algunos aspectos,
eran mejores [41]. El confort en la funcién (“shiftability”, o facilidad para llevar
a cabo el cambio de velocidad), el buen comportamiento a fatiga y el menor
peso de las piezas sinterizadas, junto con un precio competitivo, fueron los
factores determinantes para que el producto sinterizado adquiriera cada vez
una mayor cuota de mercado [42, 43].

A medida que los departamentos de ingenieria y disefio fueron conociendo la
via de fabricacién pulvimetalirgica, descubrieron también las ventajas de la
misma para realizar geometrias complejas que por otras rutas de procesado
o bien resultaban practicamente imposibles en cuanto a su fabricacion, o bien
conllevaban un enorme coste. Igualmente, las modificaciones geométricas se
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pueden llevar a cabo sin tener que desechar por ello todos los elementos de
los utillajes, utillajes que suelen tener un coste también menor que el de otros
procesos de fabricacion [44].

La utilizacién de piezas pulvimetalirgicas en vehiculos aumenta a medida
que productos anteriormente fabricados con otras tecnologias comienzan a
ser producidos por procesos PM, pasando de ser nula a alcanzar mas de
18,5 kg en modelos europeos, y mas de 50 kg en algunos modelos
americanos [39, 45], debido esto ultimo a la amplia utilizacion de las cajas de
cambios automaticas en el continente americano, y al hecho de que los
engranajes planetarios que mayoritariamente ensamblan estas cajas, sean
piezas de mayor peso que los cubos sincronizadores.

En 1998, se estimaba que el 5% de componentes de trasmisiones eran
producidos por técnicas pulvimetalirgicas [46]. En la actualidad, puede
decirse que la mayor parte de los cubos sincronizadores son sinterizados [47]
siendo comun la utilizacion de estos para todos los grandes fabricantes de
vehiculos. A pesar de que inicialmente el cubo sincronizador sinterizado se
utilizaba sélo en cajas de cambios para modelos de bajo par (en el entorno
de los 100 Nm), hoy en dia se ensambla también en modelos de alta gama o
incluso vehiculos todoterreno de hasta 400 Nm de par motor [48]. Las
investigaciones se centran en mejorar las prestaciones de los cubos para que
puedan alcanzar rangos mayores de par, pero también en el desarrollo de
otras piezas implicadas en el cambio de marchas, como engranajes, pifiones
de velocidad o manguitos deslizantes [49, 50], que actualmente se fabrican
por procesos de mecanizado [51].

En el afio 2010, con los primeros engranajes probados en una transmision,
sustituyendo con éxito a piezas mecanizadas [41], se demostrd el
extraordinario campo de aplicacién que aun hoy tiene la tecnologia
pulvimetalurgica para la industria del automdévil. Ademas, la posibilidad de
realizar densificaciones localizadas en aquellas zonas de las piezas donde se
requiera para mejorar las prestaciones mecanicas [52, 53], abre nuevas
puertas al desarrollo de productos hasta ahora fabricados con otro tipo de
tecnologias.

Por todo lo expuesto hasta ahora, hoy en dia la fabricacién por técnicas
pulvimetalurgicas de piezas para la industria del automoévil ha demostrado
ser, para un amplio abanico de productos, un proceso robusto, capaz y mas
econdmico que otras vias de fabricacion. Sin embargo, es necesario conocer
la naturaleza del proceso para poder evaluar el producto desde todos los
puntos de vista significativos para la funcion que va a desarrollar. Asi, los
productos tradicionales, suelen ser mecanizados en hiumedo con mezclas de
taladrina que les confieren cierta proteccién a la corrosién, en el caso de
suministrarse tras dichos mecanizados. Adicionalmente, pueden ser
sometidos a procesos de limpieza e impregnacién con aceites especificos.
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Igualmente, los procesos de fabricacidon de piezas en serie por tecnologia
pulvimetalurgica pueden incluir también tratamientos para proteger las
superficies de las piezas contra la oxidacion. Estos tratamientos suelen
realizarse en los pasos finales de los flujos de fabricacion, una vez que el
resto de los procesos térmicos o de acabado superficial se han llevado a
cabo. El hecho de que la superficie de las piezas presente porosidad abierta,
resulta una ventaja adicional en este tipo de operaciones, ya que el agente
protector, normalmente de naturaleza aceitosa, queda embebido en los poros
creando una capa firmemente adherida a la superficie de la pieza.

Sin embargo, con el fin de evitar mezclas no deseadas entre los aceites de
corte o de proteccién y los utilizados en la propia caja de cambios, los
fabricantes exigen cada vez mas frecuentemente que el producto se
suministre completamente limpio de restos de cualquier aceite o lubricante
[54-56]. De nuevo la tecnologia pulvimetalurgica presenta una ventaja sobre
los métodos de fabricacion mas tradicionales, ya que en este caso, las piezas
pueden suministrarse “as sintered”, es decir, tal cual salen del horno de
sinterizado, completamente limpias y secas, evitando asi procesos
posteriores de limpieza y secado. En este caso, es especialmente relevante
que el proceso de sinterizado asegure un correcto quemado de los agentes
lubricantes empleados para poder conformar el polvo metalico conservando
la integridad de los utillajes (ceras), de modo que se evite la aparicion de
cenizas y restos de inquemados sobre las superficies de los productos.

Ademas, en este caso es necesario tener en cuenta que las piezas
sinterizadas, debido a su porosidad, tienen una superficie especifica muy
superior a la misma pieza fabricada con material 100% denso, presentado asi
una mayor exposicion a los elementos que puedan iniciar procesos de
oxidacion o corrosion.

Como se ha demostrado [57, 58], determinados componentes de las mezclas
de polvo pueden aumentar la sensibilidad a la oxidacion de los materiales
sinterizados. Un ejemplo de este fendmeno lo constituye el sulfuro de
manganeso, MnS, utilizado como aditivo para mejorar la eficiencia de los
mecanizados pero que, a su vez, acelera el proceso de aparicion y evolucion
de los fendmenos de oxidacion y corrosion [59].

Sin embargo, no solo los aditivos influyen en la resistencia de los materiales
frente a la oxidacion, sino que la propia composicion del polvo y sus aleantes
caracterizan el comportamiento final del material sinterizado de forma
decisiva, al igual que sucede en los aceros convencionales [60].
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El cubo sincronizador y la caja de cambios.

El cubo sincronizador es, en la actualidad, una de las piezas cuya fabricacion
por tecnologias pulvimetalirgicas resulta especialmente competitiva. Sin
embargo, uno de los pilares basicos de la industria en general y de la del
automovil en particular, es mantenerse permanentemente en un proceso de
mejora continua que alcanza desde la optimizacion de los materiales hasta el
aumento de la capacidad de los procesos de fabricacion. Este hecho, permite
mantener la competitividad del cubo sincronizador sinterizado frente a otras
posibles vias de produccion, ya existentes o en vias de desarrollo,
especialmente los procesos de mecanizado [61] y rolado [51, 62].

El actual bloque motor (motor + caja de cambios) presenta unas prestaciones
en absoluto comparables con las existentes hace apenas 50 afos. De las
cajas no sincronizadas aun utilizadas en algunos vehiculos industriales o
agricolas, se ha pasado a cajas manuales sincronizadas, cajas automaticas y
cajas de doble embrague, siendo estas ultimas las mas novedosas en los
ultimos afios [63, 64] El cubo sincronizador forma parte de un paquete de
sincronizacion compuesto, ademas de por el propio cubo, por otros
elementos (fiadores, anillos de friccion, manguito deslizante, discos de
embrague o “clutches”) cuyo despiece puede verse en la Figura 2. 2.

¢ ¥

FIADORES —p ° % .
2

»

MANGUITO
DESPLAZABLE

CcuBO

Figura 2. 2. Paquete sincronizador [65].
Los conjuntos sincronizadores se montan en cajas de cambios manuales o

de doble embrague. La Figura 2. 3 representa una caja manual compuesta
por cuatro paquetes de sincronizacion.
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Figura 2. 3. Caja de cambios y conjuntos sincronizadores [65].

La pieza utilizada para la realizacidon de los ensayos llevados a cabo en esta
tesis, corresponde a un cubo sincronizador de 3%/42 velocidad. La eleccién de
esta referencia se debe al hecho de que esta posicidon corresponde a
solicitaciones funcionales intermedias en la caja de cambios. Las piezas
ensambladas en velocidades bajas, como 12/22 velocidad, estan sometidas a
requerimientos de par motor mas elevado, mientras que en las
correspondientes a velocidades altas (5%/62 velocidad) los requisitos estan
relacionados con las altas velocidades de régimen de funcionamiento (rpm).
La posicion 3%/42 velocidad presenta un equilibrio en las solicitaciones
mecanicas, al soportar un par motor menor que en las posiciones mas bajas
y menores velocidades que en las mas altas. Su funcionamiento dentro de la
caja de cambios es similar al que se describe en la Figura 2. 4.

Figura 2. 4. Cubo sincronizador 3%/42 velocidad [65].
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El cubo sincronizador no es una pieza definida como de seguridad dentro de
los estandares de clasificacion de la industria automovilistica [66]. Sin
embargo, el hecho de recibir y transmitir la potencia del motor, facilitando el
cambio de velocidad [65], hace que tenga una extraordinaria importancia
dentro de la caja de cambios y se clasifique como una pieza relevante desde
el punto de vista de la funcion [67]. Calado sobre el eje por el dentado
interior, sobre su dentado exterior desliza el manguito que permitira
finalmente engranar los pifiones de velocidad. Esta disefiado para que su
geometria permita alojar a los anillos de friccién, de manera que el cambio de
marchas se lleve a cabo de forma sincronizada, evitando asi movimientos
bruscos y forzados, que se traducirian desde el punto de vista mecanico en
golpeteos entre las diferentes piezas implicadas en la funcién, y desde el
punto de vista de la conduccién, en una falta de confort o dificultad en el
proceso de cambio de velocidad.

Aunque el proceso del cambio de velocidad puede dividirse en varias fases
[68], de modo resumido las principales son las siguientes:

Presincronizacién: durante esta fase el manguito y el fiador comienzan a
desplazarse hacia la posiciéon de la velocidad a engranar, aunque el esfuerzo
axial no es aun suficientemente importante como para comenzar la
compresion del muelle del fiador, que sigue alojado en la zona central del
manguito sincronizador, de esta forma el fiador comienza a empuijar el anillo.
Las superficies de friccion de los anillos sincronizadores entran en contacto.

Sincronizacién principal: se produce como consecuencia del empuje axial
entre manguito y anillo a través de las geometrias en los dentados de ambas
piezas. El fiador se desplaza de su alojamiento en el manguito. Al terminar
esta fase, el proceso de sincronizacién ha concluido.

Fase de alineamiento angular: en su movimiento hacia el pifidén de
velocidad, el manguito fuerza la rotacién del anillo alineandose ambos
dentados.

Engrane: en esta fase se inicia el engranaje del manguito con el cuerpo de
embrague del piidn de velocidad. Al final de esta fase, el manguito se
encuentra ya totalmente engranado con el pifién y el cambio de velocidad
puede darse por finalizado.

En la Figura 2. 5, se muestran de forma grafica estas diferentes etapas del
proceso de cambio de velocidad.
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INICIO SINCRONIZACION PRESINCRONIZACION

SINCRONIZACION PRINCIPAL FASE ALINEAMIENTO ANGULAR

ENGRANE

Figura 2. 5. Fases del proceso de sincronizacion [65].

Las tendencias actuales en el disefio y desarrollo de cubos sincronizadores
se dirigen a la consecucion de piezas con geometrias mas complejas pero a
su vez mas ligeras, con menores tolerancias y con mejores propiedades en
funcion [28, 69].
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2.3 Sistemas de alta densidad. Procesado por doble
compactacion de cubos sincronizadores.

En la industria del automovil la presién sobre el coste es continua, exigiendo
asi que tanto los productos como los procesos de fabricacion estén
sometidos a un continuo analisis cuyo objetivo es el de conseguir satisfacer
los requisitos de la funcién al minimo coste posible. Asi, existen aplicaciones
para las que la ruta de fabricaciéon que incluye un Unico prensado y un Unico
sinterizado genera un producto con la calidad suficiente para cumplir los
requerimientos definidos en el disefo, resultando de esta manera la via de
fabricacion mas eficiente. Sin embargo, en otras ocasiones las caracteristicas
a alcanzar hacen que sea necesario que el material presente unas
propiedades fisicas y mecanicas mejoradas, dependiendo estas en gran
medida de la densidad del material.

Existen numerosos procesos destinados a conseguir densidades mas altas
en los productos pulvimetalurgicos, bien en todo el volumen de la pieza o
bien de forma localizada, sélo en aquellas zonas en las que la funcién exige
una densificacion mayor [70]. Estas densificaciones se pueden obtener
actuando sobre distintas etapas del proceso a través de operaciones que
pueden combinarse entre si a lo largo del flujo de fabricacion:

Compactacion:

Lubricacién matriz.

Compactacion a altas presiones (1000 MPa).

“Warm compaction” o compactacion de polvos precalentados.
“Warm die compaction” o compactacion en matriz precalentada.
HVC o compactacion por hondas de impacto.

Sinterizacion:
e Sinterizacion en estado sdélido: alta temperatura o baja temperatura.
¢ Sinterizacion con fase liquida.
e Sinterizacion en fase ferritica (con P 6 >3%Mo).

Operaciones post-sinterizado:
e “Powder Forging” o forja de polvos.
o “Shot peening”.
o Densificacién superficial por deformacion en frio (“cold rolling” [51],
DensiForm®[52]).
e Mecanizados en pieza final.

Una de las vias tradicionalmente mas utilizadas en pulvimetalurgia para
obtener altas densidades, es el proceso denominado doble prensado-doble
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sinterizado (2P2S), en el que se llevan a cabo dos procesos de prensado y
dos de sinterizado (Figura 2. 6).

Doble Prensado — Doble Sinterizado

MEZCLADO PRENSADO 1 SINTERIZADO 1 PRENSADO 2 SINTERIZADO 2 PRODUCTO FINAL

Figura 2. 6. Proceso de fabricacion doble compactacién-doble sinterizacion.

En este caso, los siguientes parametros pueden considerarse clave para
controlar el proceso:

1. Temperatura del primer sinterizado, que influye decisivamente en los
posteriores pasos de proceso. Asi, cuando esta temperatura es demasiado
alta, la difusiéon de carbono limita la densificacion a obtener en el siguiente
prensado, al endurecer demasiado al material [71].

2. A su vez, la temperatura del primer sinterizado viene condicionada
por la composicion y naturaleza del material, ya que en funcién de la cantidad
de aleantes y de su distribucion (prealeado, aleado por difusién, mezclado),
deberan definirse las condiciones adecuadas para evitar procesos de
austenizacion, difusion de carbono e inicio de la sinterizacion.

3. La relacion de densidades entre el primer y el segundo prensado, que
debe fijarse en las fases iniciales de proyecto o de prototipos, ya que
manteniendo constantes el resto de los parametros del proceso, incluido
utillaje, si esta relacion de densificacion cambia, las dimensiones del producto
final también lo haran. En la Figura 2. 7 puede encontrarse un ejemplo de la
evolucion de la densidad en funcion de las presiones de los dos procesos de
prensado.

rel. densidad

{

Presion de reprensado, t/cm?
30 min sinterizado a 850°C en H,
a

0 2 4 6 8 10

Presién de compactacion, t/cm?

Figura 2. 7. Influencia de la presién de prensado y reprensado en la densidad
relativa del compacto [72].
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Ademas, la atmodsfera de sinterizado define las caracteristicas fisicas y
dimensionales del producto fabricado, con lo cual la composicién de la misma
y sus condiciones definiran igualmente el resultado final, tanto dimensional
como fisico de los productos fabricados (manteniendo constantes utillajes y
materia prima).

En la sinterizacién a alta temperatura, los cuellos de sinterizacion aumentan,
mientras que la porosidad se redondea y disminuye, aumentando por ello la
densidad de los productos sinterizados [73]. Estos fendbmenos traen como
consecuencia una mejora sustancial de las propiedades mecanicas.

En el caso de materiales con elementos de aleacion con gran afinidad por el
oxigeno, a altas temperaturas se producen fenémenos de desoxidacién que
no ocurren a temperaturas mas bajas [17, 74], fendmenos que contribuyen
igualmente a la optimizacion de dichas propiedades mecanicas, si bien este
aumento no es homogéneo para todos los aceros pulvimetalirgicos. Asi, en
los aceros prealeados con cromo y molibdeno es inferior a la presentada por
aquellos aceros que contienen niquel aleado por difusién [73, 75, 76].

Por otro lado, la sinterizacién de mezclas de polvo de Fe-Cu, y su
densificacién debido a la creaciéon de una fase liquida, ha sido estudiada
desde practicamente el inicio de las producciones en serie de materiales
pulvimetalurgicos [77-81]. La variacién dimensional debida al cobre se
traduce en un aumento de volumen y en ocasiones en inestabilidad
dimensional. Asi mismo, la porosidad secundaria que aparece tras la fusién
del cobre puede afectar a las propiedades mecanicas, especialmente a fatiga.
Sin embargo, definiendo el proceso por el cual el cobre se afiade a la mezcla
y la granulometria del mismo, se consigue tanto suavizar el cambio
dimensional como reducir la porosidad secundaria.

Los procesos de prensado que conforman la ruta de fabricacién por proceso
de doble prensado-doble sinterizado, y los aspectos mas relevantes de cada
una de estas etapas, se describen a continuacion.

Primer prensado

El proceso del prensado es el primer paso de la ruta de procesado para
obtener un producto final. De la calidad del mismo, dependeran las
propiedades de la pieza final, de ahi que dicho proceso haya sido
ampliamente estudiado y modelizado [82-84].

En general, para la fabricacién de cubos sincronizadores suele realizarse un
prensado uniaxial en frio (aunque el compactado de polvos precalentados o
“‘warm compaction” también es una practica comun para este tipo de
componentes). Si el prensado fuera Unicamente de simple efecto, los
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gradientes de densidad serian muy significativos a lo largo del perfil de la
pieza, algo que impediria conseguir un producto homogéneo tanto desde el
punto de vista dimensional como desde el punto de vista del material [79].
Para evitar esta situacion, el prensado de doble efecto se logra a través del
movimiento descendente de la matriz.

El proceso de prensado puede dividirse, de modo general, en cuatro etapas
[85] que definen los distintos estadios que maquina, utillaje y polvo deben
recorrer para obtener una pieza prensada (pieza verde) con las dimensiones
correctas y sin defectos de prensado. En la Figura 2. 8, se muestran estas
fases para la geometria de un cubo sincronizador. Puede observarse como la
matriz, al realizar un movimiento de bajada durante el proceso de
compactacion, simula el prensado de doble efecto.

- Iij O 1] L L

2.a.TRANSF. POLVO 2.b TRANSF. POLVO
(inicio) (final)

Figura 2. 8. Fases del proceso de prensado para el cubo sincronizador

1. LLENADO 3. COMPACTACION 4. EXTRACCION

Llenado: es el proceso por el cual el volumen conformado por los utillajes
(matriz y punzones) se llena con polvo, generalmente a través de un sistema
alimentador o zapata de llenado. Antes de esta fase, la prensa ha llevado a
cabo varios movimientos “en vacio”, es decir, sin polvo, destinados a
posicionar los utillajes correctamente para recibir a la zapata de llenado tras
haber realizado previamente los movimientos de extraccién del compacto en
verde. El llenado se puede clasificar, de modo general, en llenado por
gravedad y llenado por succion (en la Figura 2. 8, el llenado se lleva a cabo
por gravedad).

Las posiciones de llenado de los utillajes se definen a partir de la geometria
del producto a fabricar y de la materia prima a utilizar. En el caso de esta
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ultima, existe un parametro clave de proceso: el factor de llenado, la relaciéon
entre la densidad objetivo de la pieza prensada, y la densidad aparente del
polvo previo a la compactacion.

p compacto verde

Ecuacién 2. 1 Factor de llenado (FP) =
p aparente mezcla de polvo

El factor de llenado depende, entre otros parametros, de la composicion del
polvo base y de la de la mezcla, que definiran su fluencia y densidad
aparente; pero también depende de la compresibilidad tanto del polvo,
definida por su naturaleza y composicién (prealeado, aleado por difusion,
mezclado), como de la mezcla. El contenido de lubricantes (ceras), como se
ha demostrado, [86], influye poderosamente en la presion de compactacion y
en la densidad del compacto en verde (Figura 2. 9).
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Figura 2. 9. Efecto de contenido de ceras en las curvas de compresibilidad
para una misma mezcla (derecha) y sobre la densidad en verde maxima
alcanzable para una misma presion de compactacion (izquierda) [86].

El factor de llenado soélo puede considerarse fijo para una mezcla dada.
Cualquier variacion en la misma, hace que sea necesario recalcularlo de
nuevo. Partiendo de estos conceptos como base tedrica, es necesario
ademas tener en cuenta también las geometrias del producto a prensar, ya
que estas pueden variar significativamente las posiciones tedricas de los
utillajes.

Ademas, existen otros factores clave para el proceso de llenado, como es la
velocidad de la zapata de llenado o alimentacion [87]. En funcion de la
velocidad de la misma, el llenado del volumen creado por los utillajes
inferiores varia completamente, y con ello las propiedades del compacto en
verde, especialmente la densidad en las distintas zonas de la pieza.

Transferencia de polvo: una vez que el llenado ha terminado, los
volumenes formados por el utillaje de prensado en posicién de llenado estan
por tanto llenos de polvo y la zapata de de alimentacion se ha retirado,
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comienza una serie de movimientos del utillaje destinados a llevar a cabo el
proceso de transferencia de polvo, sin duda uno de los pasos de proceso
mas importantes en el prensado, ya que si no se realiza correctamente, sera
fuente de numerosos defectos en pieza final.

Desde el punto de vista tedrico, este proceso se inicia en el momento que los
utillajes superiores contactan con la superficie del polvo, cerrando asi el
volumen conformado por los mismos junto con los utillajes inferiores, matriz y
nucleo. En este momento, utillaje superior e inferior realizan una serie de
movimientos destinados a obtener una pieza homotética a la pieza final
prensada, formada sélo por polvo sin compactar. Este movimiento es posible
gracias a la capacidad de movimiento del polvo que se desplaza hasta
alcanzar la densidad aparente en todo el volumen. Es decir, la densidad del
producto al final de la transferencia de polvo, es la misma densidad aparente
de la materia prima.

Tanto en este paso, como en el anterior (llenado), es necesario conocer y
respetar la naturaleza del polvo, que si bien se comporta de manera similar a
un fluido liquido en algunos aspectos, al contrario que este, si puede soportar
ciertos esfuerzos cortantes. Si los movimientos del utillaje no estan bien
parametrizados, es posible generar flujos de material entre las diferentes
columnas de polvo que posteriormente se reflejaran en defectos de prensado
[88], densidades no homogéneas [89] e inestabilidad dimensional en las
siguientes fases de la fabricacion. En el caso de utillajes con varios niveles,
se ha demostrado que las densidades de las zonas equivalentes al dentado
exterior superior son susceptibles de sufrir pérdida de densidad debido al
proceso de transferencia de polvo, que dependera, ademas de la forma en la
que se lleve a cabo este paso del proceso de prensado, de las propiedades
del polvo a compactar [90]. En el caso del cubo sincronizador, este posible
defecto se soluciona programando correctamente los movimientos de los
utillajes superiores, de modo que los flujos de polvo se controlen y se evite
asi una caida de densidad en esta zona de la pieza.

Compactacion: en este paso de proceso, se lleva a cabo la densificacion,
hasta alcanzar las dimensiones y densidades finales objetivo de la pieza
prensada. El proceso de compactacién se desarrolla en tres fases segun
Cocks et al. [91]: en la primera las particulas de polvo se reorganizan, en la
segunda se produce una deformacion plastica en las zonas de contacto entre
particulas y en la tercera, estas se deforman plasticamente en su totalidad.
Los porcentajes de aumento de densidad para cada una de estas fases estan
en el entorno del 15-20% para la redistribuciéon de las particulas y sobrepasa
el 40% en la fase de deformacion plastica en las zonas de contacto,
alcanzando el 100% de la densidad objetivo al final de la deformacion plastica
[92]. La compresibilidad y morfologia del polvo definen cuando se inicia y
termina cada una de las fases.
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En el caso de productos con geometrias complejas, las velocidades y
posiciones de los utillajes deben ser controladas para llevar a cabo la
compactacion de la manera mas homogénea posible, con el fin de evitar
gradientes y esfuerzos que significarian la aparicion de defectos en la pieza
[88].

Al final de la compactacion, justo cuando la prensa deja de ejercer presion y
la etapa siguiente del proceso, la extraccion, esta a punto de iniciarse, tiene
lugar uno de los momentos mas criticos para la calidad de la pieza: la
recuperacion elastica de los utillajes. Los punzones no son soélidos
perfectamente rigidos, sino que tienen un componente elastico que depende,
entre otros factores, de la propia geometria de cada utillaje y del material con
el que estén construidos, asi como de las densidades de la pieza prensada y
de la compresibilidad de la materia prima. Para evitar la aparicion de
defectos, es necesario asegurar que todas las superficies de los utillajes
permanecen siempre en contacto con la pieza durante todas las fases del
proceso [88, 93]. En el momento en el que la prensa deja de ejercer presion
de compactacion, es necesario restituir artificialmente estas compresiones
para asegurar que el utillaje siempre va a permanecer en contacto con las
superficies prensadas. Conocer la posicion de cada uno de los utillajes en
cada uno de los momentos del proceso de prensado, permite ajustar las
restituciones elasticas en funciéon de la geometria de la pieza a prensar,
mejorando asi las caracteristicas del compacto en verde [94].

Dado que el utillaje del cubo sincronizador esta formado por varios punzones,
con diferentes geometrias, el comportamiento mecanico-elastico de cada uno
de ellos resulta decisivo para definir la calidad de la pieza [95].

A igualdad de utillaje y prensa, las diferencias en los valores de estas
restituciones elasticas vienen definidos por la compresibilidad del material a
prensar y por las densidades a alcanzar.

Una vez que el proceso de compactacion finaliza, la pieza en verde esta
definida, aun cuando no ha sido extraida de los utillajes. Desde el punto de
vista de la densificacion, existe otro concepto importante que influira en las
propiedades fisicas y dimensionales de la pieza final sinterizada: la linea
neutra. Cuando se realiza la compactacion, la presion axial que se aplica en
la superficie del polvo en contacto con los utillajes es el 100% de la
inicialmente disponible. Sin embargo, a medida que el prensado avanza, las
fuerzas de rozamiento entre el polvo y los utillajes y la propia fuerza de
rozamiento interno entre las particulas del material, hacen que la presion de
compactacion disminuya hacia el interior de la pieza (Figura 2. 10). Esta
disminucién de la presion de compactacion depende no sélo de la geometria
de la pieza a prensar, que define asi mismo la cantidad de superficie polvo-
utillaje en contacto, sino también de las propiedades del material,
especialmente distribucion granulométrica y compresibilidad, y de la calidad
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superficial del utillaje (rugosidad, tratamientos antifriccion o antidesgaste). La
posicion de la linea neutra influye de manera critica en el comportamiento
mecanico y dimensional del producto prensado, y de su correcto
posicionamiento en el compacto depende también la estabilidad de los
siguientes procesos del flujo de fabricacion.

En el caso del prensado bidireccional, bien por doble movimiento de utillaje
superior e inferior, bien por prensado inferior conseguido a través del
movimiento descendente de la matriz, es posible definir la posicion de la linea
neutra a través de los movimientos de los utillajes.

Punzon superior/lia 6,(x) = 6,(0) e 2ur
Matriz
a,(x + dx)
. 6a(X)
l" // 5,(0)
1 0
S
f $ X + dx
K
21
F =nr?
f=2nrdx http:/fwww.wzl.rwt

Figura 2. 10. Evolucion de la presién de compactacion axial en funcién de la
posicién de prensado [96].

La posicion de la linea neutra dentro de la pieza compactada, asi como las
densidades finales de la pieza prensada, se obtienen, tanto con el
movimiento descendente de la matriz durante la fase de prensado, como con
el movimiento final de prensado superior [93]. En general, estara situada
aproximadamente en la mitad de la distancia entre superficie superior e
inferior, y constituye la zona de menor densidad. Después de la sinterizacion,
las variaciones dimensionales no habran sido homogéneas a lo largo de la
seccién y esta sera el area mas débil del componente. Este efecto es tanto
mas critico cuanto mas esbelto sea el compacto.

Extraccion: durante este paso de proceso, los utillajes realizan una serie de
movimientos destinados a extraer la pieza y permitir que esta pueda ser
evacuada de la prensa, pudiéndose iniciar asi el siguiente ciclo de prensado.
En este punto, la densidad ha alcanzado ya los valores de consigna para la
pieza prensada, pero, dado que aun no esta sinterizada, es aun susceptible
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de sufrir dafos que darian lugar a defectos importantes, si su manipulacion
no se realiza de manera correcta. En este paso de proceso, los dos
conceptos clave son la velocidad de extraccién y su relacion con la
recuperacion elastica o “springback”, y las posiciones de los utillajes durante
la extraccion [88].

El “springback” se define como la relacion entre la dimension de los utillajes,
Mg, ¥ la dimension del compacto en verde, A;, como puede observarse en la
Ecuacion 2. 2:

Ecuacion 2. 2 S(%)=100./16;d/1d

Es importante notar que debe considerarse como dimension del utillaje la que
este presenta cuando el compacto ya ha sido extraido, dado que durante el
proceso de prensado las dimensiones de los utillajes pueden variar debido a
los esfuerzos de compactacion.

Este fendmeno depende de varios parametros, siendo los mas importantes:

» Tipo de proceso de prensado: en frio, con polvos precalentados o de
alta velocidad.

La presion de compactacion.

La densidad.

La geometria del producto a compactar que define a su vez la de los
propios utillajes.

Las propiedades del polvo, especialmente, su compresibilidad.

El material de los utillajes.

Cantidad y propiedades de los elementos de aleacidn y lubricantes.

VVV VVY

Cuando se comprime una cantidad de polvo confinada en el volumen
generado por el utillaje, existe una relacién entre la presion axial y radial.
Como se comenté al describir el proceso de trasferencia de polvo, este posee
propiedades que en ocasiones hacen que pueda comportarse de manera
mas parecida a un liquido que a un sdlido. Desde un punto de vista
matematico este hecho se describe relacionando las presiones radiales y las
axiales.

Ecuacion 2. 3 o =1 para liquidos

Oq
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Ecuacion 2. 4 :—’ =0 para sdlidos rigidos
a
El polvo metélico no es un sdlido rigido, pero tampoco un fluido, de ahi que:
.z JT
Ecuacion 2. 5 0<—><1
a

El modelo mas sencillo para explicar la relaciéon entre presion radial y axial es
el de Long [97], que aplica la ley de Hooke generalizada a un cubo de polvo
compactandose en una matriz idealmente rigida, con lo cual su deformacion
radial sera cero:

Ecuacion 2. 6 &= = (0p —v(0, +0,)) =0

De donde:

Ecuacion 2. 7 —=

Este desarrollo demuestra que en el caso de los procesos de prensado de
polvo, existe una relacion entre la presion ejercida axialmente y la transmitida
radialmente, y es esta relacion la que define el “springback” del compacto en
verde. Asi, cuanto mayor sea la presion axial, mayor serd el springback,
siempre que el utillaje se mantenga constante.

Primer sinterizado (presinterizado)

En un uUnico proceso de compactacion no es posible alcanzar densidades
relativas mayores del 90%. Para explicar por qué no se puede alcanzar la
densidad tedrica, hay que tener en cuenta dos factores principales:

» durante el prensado si se aumenta la presidon externa con el fin de
aumentar la densificacion, entonces las particulas se deforman
plasticamente y se produce un proceso de endurecimiento por
deformacion, es decir un aumento de oy,

» igualmente, se produce un aumento de las zonas de contacto entre
las particulas, en numero y en superficie, de modo que las fuerzas de
cizalladura efectivas dentro del compacto disminuyen.

Las particulas, al deformarse plasticamente, y gracias a las superficies

irregulares, engranan entre ellas. A elevadas presiones pueden incluso
producirse soldaduras en frio en las zonas de contacto. Las tensiones de
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cizalla que se transmiten de particula a particula son proporcionales a la
fuerza aplicada pero inversamente proporcionales al area de contacto.

F

Ecuacion 2. 8 T
Area

De manera que si aumenta la zona de contacto entre las particulas, aumenta
la zona de transferencia de esfuerzos y disminuye la cizalla efectiva que se
transmite.

El efecto conjunto de estos fendmenos, a presiéon de compactacion
constante, hacen que el esfuerzo de cizalladura se encuentre con un limite
elastico cada vez mayor, debido a lo cual el aumento de la densificaciéon se
detiene.

Ademas, los agentes lubricantes necesarios para poder conformar el polvo y
proteger los utillajes, las ceras, ocupan cierto volumen y su densidad siempre
sera menor que la del polvo metalico compactado.

Otra consecuencia asociada a estos fendmenos es el importante aumento de
las presiones de compactaciéon a partir de ciertas densidades de prensado,
limitando asi la densidad objetivo del primer prensado para preservar la
integridad del utillaje [86, 98].

Por esta razoén, para cilcos de doble compactacion, es necesario llevar a cabo
un primer sinterizado que elimine el efecto de endurecimiento mecanico por
deformacion de las particulas de polvo. Para ello, la temperatura de
presinterizado debe ser superior a la de recristalizaciéon del material,
restaurando asi la capacidad de deformacion plastica del material. Este
proceso, elimina también gran parte de las ceras y tras él, las piezas poseen
ya cierta consistencia que permite realizar operaciones posteriores como
mecanizados o el segundo prensado, alcanzando en este caso valores de
densidad no factibles para un proceso de prensado Unico convencional.
Aunque no es posible hablar de procesos de generaciéon y crecimiento de
cuellos de sinterizado, si comienzan a definirse las zonas en las que estos se
iniciaran.

En general los hornos utilizados en este primer sinterizado suelen ser hornos
de cinta metalica, con atmdsferas de Ny-H,.

Como se ha demostrado [71], la temperatura de este primer sinterizado
define de forma critica las propiedades del material en cuanto a su
densificacion en el siguiente paso de prensado, existiendo un valor maximo
(cercano a la temperatura de austenizacion) a partir del cual esta no sélo no
aumenta sino que disminuye para una misma presién de compactacion en el
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segundo prensado. Este hecho se debe a la difusion de carbono a partir de
dicha temperatura limite [99].

Sequndo prensado (reprensado)

Este segundo prensado se lleva a cabo en prensas totalmente distintas a las
utilizadas en el primero, ya que las propiedades del material a compactar
también lo son. En general, se trata de prensan hidraulicas, con un
accionamiento y una programacion de trabajo mucho mas sencillos que las
del primer prensado debido al hecho de que el producto a procesar ya no es
polvo metalico, sino pieza presinterizada que se comporta como un sélido. El
proceso se inicia sumergiendo la pieza en un bafo de Ilubricante
(normalmente una mezcla de taladrina y agua) que facilitara las operaciones
de reprensado y evitara danos en el utillaje.

La compactacidon se realiza en este caso sobre un producto sélido que,
gracias al presinterizado previo, ha recuperado su capacidad para ser
deformado bajo presiones de compresion soportables por los utillajes. El ratio
de densificacion constituye el parametro clave del proceso, ya que condiciona
las dimensiones del utillaje, y se define en funcién de los requisitos finales a
obtener en el producto final. Si el ratio de densificacion cambia, también lo
haran las dimensiones de la pieza final, lo que podria obligar a un cambio en
las del utillaje. Las tolerancias dimensionales de los utillajes dependen de las
de las caracteristicas que definen. Asi, en caracteristicas relevantes para la
funcioén, utillajes con calidades 1T4 6 IT5 pueden ser requeridos.

Desde el punto de vista del producto, el segundo prensado ofrece una mejora
tanto del material, por el aumento de la densidad; como dimensionalmente,
obteniendo de modo general una optimizaciéon en las tolerancias
dimensionales del producto en el entorno de dos puntos IT (desde IT8 6 IT 9
hastaIT66IT 7).

El esquema de proceso de este segundo prensado se recoge en la Figura 2.
11.
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Figura 2. 11. Fases del proceso de reprensado para el cubo sincronizador.

Al igual que sucede durante el primer prensado, el comportamiento de
producto y proceso en este segundo prensado, depende del tipo de material
a procesar, que define las presiones de compactacion para una densidad
objetivo y determina también el “springback”, asi como la geometria,
dimensiones y el material con el que estan realizados los utillajes. De la
misma manera, también en este paso de proceso aplica el concepto de la
recuperacion elastica de los utillajes: en el momento que la prensa deja de
ejercer presion de compactacién y se van a iniciar los movimientos de
extraccion, es necesario hacer que el utillaje se mantenga en contacto con la
superficie de la pieza prensada. Este hecho se consigue, al igual que en el
primer prensado, a través de una restitucion artificial o recuperacion elastica
de los utillajes cuyo valor depende tanto del material con el que estan
construidos los utillajes, como del producto a reprensar. La correcta
programacion de estos movimientos, evita la aparicion de defectos
estructurales en la pieza final.

Tras el segundo prensado, los incipientes cuellos de sinterizado que habian
comenzado a formarse en el presinterizado han sido muy probablemente
dafiados por este proceso, que se lleva a cabo en estado solido. Asi, las
piezas deben ser sinterizadas para obtener acero sinterizado y crear uniones
firmes que garanticen las propiedades mecanicas del producto.

La densidad de la pieza final sinterizada depende fundamentalmente de la
densidad obtenida tras el segundo proceso de prensado. El sinterizado final
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crea uniones consistentes entre las particulas, pero el incremento de
densidad debida al sinterizado siempre es menor que el debido al segundo
prensado en el caso de la fabricacion de cubos sincronizadores por procesos
de doble prensado-doble sinterizado [100].

El tipo de ruta de fabricaciéon determina la densidad media de la pieza previa
al tratamiento de sinterizado, y la densidad influye decisivamente en
propiedades del material como la dureza o la resistencia a traccion [101],
pero también en la distribucién de su porosidad. A menor porosidad, menor
superficie expuesta a posibles condiciones oxidantes, tanto durante el
sinterizado como en el producto final, reduciéndose igualmente esta
superficie para una misma densidad cuando la porosidad es cerrada.

La relacion entre densidad y porosidad abierta se muestra en la Figura 2. 12.

= = porosidad cerrada

porosidad abierta

40

N N

N N

s N
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50 60 70 80 90 100

Densidad relativa (%)

Figura 2. 12. Evoluciéon de la densidad relativa en funcién de la porosidad
abierta y cerrada [102].

Para un mismo material, los procesos de fabricacion por doble prensado-
doble sinterizado, tienen un doble efecto sobre la densificacién de la pieza:
por una parte aumentan el valor absoluto de la densidad y por otro reducen la
porosidad abierta. Las condiciones de densificacion en las que la pieza llega
al sinterizado final influyen poderosamente en el comportamiento del material
durante este proceso, pero también en la resistencia a la corrosion del
producto final sinterizado [103].

De esta manera, es posible analizar el efecto e interaccion de ambas

condiciones de proceso (ruta de compactacion y atmésfera de sinterizacion)
sobre la resistencia a corrosién del producto final sinterizado.
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2.4 Influencia y descripcion de Ilas atmoésferas de
sinterizacion.

En los procesos pulvimetalurgicos destinados a la obtencion de grandes
series de componentes, la sinterizacién es quiza el paso mas importante de
todos los que conforman la ruta de fabricacién. En el caso de la sinterizacion
a escala industrial, el tipo de atmoésfera utilizado es clave y determina las
propiedades finales del material [104]. En el caso de los cubos
sincronizadores, las rutas tradicionales son las que incluyen un solo prensado
y un solo sinterizado, 1P1S; las que incluyen dos prensados y dos
sinterizados, 2P2S [31] y las que incluyen dos prensados y un solo
sinterizado, realizando el segundo de ellos en pieza final sinterizada [85].
Ademas, es posible realizar un amplio catalogo de operaciones vy
tratamientos posteriores destinados a mejorar las propiedades mecanicas y/o
dimensionales del producto sinterizado [105].

La composicion del material a sinterizar es el factor mas importante para
definir la atmésfera de sinterizacion. Los materiales mas novedosos incluyen
en su composicion elementos de aleaciéon con gran afinidad por el oxigeno,
limitando por ello el tipo de atmédsferas y de equipos que se pueden utilizar en
el sinterizado.

El primer paso para definir un proceso de fabricacion es la seleccion de la
atmésfera de sinterizacion. Este proceso de seleccion se puede describir
segun el triangulo horno-aleantes-proceso que se indica en la Figura 2. 13. y
se lleva a cabo de modo general en seis pasos:

PROCESO «—
PROCESO PROPIEDADES DIMENSIONALES

2P2s
WARM COMPACTION
SINTER-HARDENING
TRATAMIENTOS TERMICOS POST SINTERIZADO
— OPERACIONES SECUNDARIAS O DE ACABADO
ATMOSFERA

4—»5

ATMOSFERA

HORNO ELEMENTOS ~ HORNO ELEMENTOS
ALEACION ALEACION

Figura 2. 13. Triangulo horno-aleantes-proceso [106].

1. Definicién de las propiedades quimicas de la atmdsfera, como el potencial
de oxigeno o el de carburacion en funcién de los elementos de aleacién y
el proceso.

2. Revisién de las atmdsferas de sinterizacion que cumplen el requisito 1 y
decision inicial acerca de la atmdsfera ideal.

3. Revision de las restricciones debidas al proceso, como la temperatura
maxima de sinterizacién o tipo de elementos de calentamiento.

4. Restricciones debidas al tipo de horno.
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5. Restricciones debidas a la calidad del producto, tanto desde el punto de
vista del material, como desde el punto de vista dimensional.
6. Seleccion final atmdsfera de sinterizacion.

El proceso de sinterizado puede incluir ademas el templado (enfriamiento
forzado con gas) que dota al material de las propiedades mecanicas finales
sin la necesidad de procesos de endurecimiento tras el sinterizado. Este tipo
de sinterizado recibe el nombre de proceso “sinter-hardening”.

En cuanto a los tipos de atmdsferas disponibles para los procesos de
fabricacion de grandes series, la clasificacién no es Unica, sino que puede
realizarse atendiendo a diversos criterios, siendo los mas comunes el
caracter de la atmésfera [107] y su composicion [78], como puede observarse
en la Figura 2. 14.

REDUCTORAS

Amonlaco
disociado

vapor agua

OXIDANTES

Figura 2. 14. Clasificacién de las atmésferas de sinterizacién para aceros de
baja aleacion.

Termodindmica de los procesos de oxidacion en funcién de la
composicién de la atmosfera.

Las atmdsferas mas comunes en el sinterizado de cubos sincronizadores
producidos con aceros pulvimetallrgicos son las de endogas y las de No-H,.
Mientras la primera se genera a partir de una combustién endotérmica e
incompleta de aire e hidrocarburo llevada a cabo en presencia de un
catalizador, la segunda se consigue en base a la mezcla de nitrégeno e
hidrégeno. La relacién porcentual No-H, en este caso define las propiedades
de la atmdsfera de sinterizacién, y puede ajustarse en funcidon de la
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composicidon del material a sinterizar. La atmdésfera de endogas utiliza en
general como combustibles gases como el metano, el propano y el gas
natural, siendo el ratio aire/gas el parametro fundamental en la composicion
del gas de la atmdsfera, como puede observarse en la Figura 2. 15.

Normal Exogas
Endogas De-Ox Gas ! Inert Gas
45
T T T T T T T

-\

35

30

25

Gas Composition (%)

15

10 L

CHas

i 1 I

° 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Air / Gas Ratio (m®/m®)
Figura 2. 15. Influencia del ratio aire/gas en las atmdsferas de endogas vy
exogas generados a partir de metano (CH,) [108].

El endogas generado puede contener hasta un 4% de vapor de agua, debido
a lo cual debe ser secado para evitar problemas de descarburacion durante el
sinterizado [108].

Ambas atmésferas, totalmente diferentes en cuanto a su generacion, lo son
también en cuanto a su naturaleza. Asi, la atmdsfera de endogas puede tener
un caracter oxidante en la sinterizacién de aceros de baja aleacion, mientras
las de N,-H, son reductoras, haciendo de ellas las ideales para la
sinterizacion de materiales con alta afinidad por el oxigeno. Suponiendo que
el oxigeno fuera el Unico agente oxidante, esta afinidad se mide a través del
cambio de entalpia de la Reaccién 2. 1.

Reaccion 2. 1 XM(s) + ¥/, Oz(g) <> M,O(s)
Siendo la constante de equilibrio,

Puo,
Ecuacién 2. 9 K = o py/Z
Mo,
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Ya que tanto el metal como su 6xido son s0lidos, Pneta=Poxico=1, la variacion
de entalpia de la reaccion es.

Ecuacién 2. 10 AG = R.T.LnP,,

Por ello, es necesario conocer la presiéon parcial de oxigeno a partir de la cual
un determinado material comenzara a oxidarse. Esta informacién se
encuentra en el diagrama de Ellingham-Richardson (Figura 2.16), que
muestra las curvas de equilibrio de un metal y su 6xido en funcién de la
presion parcial de oxigeno y de las relaciones CO/CO, y H,/H,0.

H_H.0 ratio 10* 10¢ 104 F
CO/CO, ratio 10° 10* 104 10

T

o

Changeofstate Element Oxide

MeltingPoint M M{ 10}
B

100k
Bolking Point B

Standard Free Energies of formation of oxides (-AG° = RTInp, ) kimol0,

1200 g
o 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2200
Temperature ('C)
€0/CO, ratio 10 10"
H/H.O ratio

) 10*

L

10 10% 0% 10 10

Figura 2. 16. Diagrama Ellingham-Richardson [109].

Este diagrama es un abaco que permite calcular, tanto la presién parcial de
oxigeno, como las relaciones de las presiones CO/CO, y H,/H,O para
cualquier punto del diagrama, es decir, para unas condiciones dadas de
temperatura y energia libre. Para ello es necesario unir con una recta el punto
marcado con una O, H 6 C con el punto del diagrama seleccionado
(temperatura-energia libre). Alli donde la recta intersecte con los abacos
situados alrededor del diagrama, encontraremos los valores buscados, que
no son otros que los equilibrios de las reacciones que se llevan a cabo
durante el sinterizado (Reaccién 2. 1, Reaccién 2. 4 y Reaccién 2. 5). De esta
forma, se puede comprobar como elementos de aleacién como el niquel o el
cobre pueden ser sinterizados en atmdsferas cuyo contenido en oxigeno las
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haria inviables para el sinterizado de aceros con elementos de aleacion como
el cromo o el manganeso.

La Figura 2.17, representa la presién parcial de oxigeno frente a la
temperatura necesaria para la formacion/reducciéon de diferentes 6xidos. Asi,
se observa que condiciones reductoras para la sinterizacion del hierro no lo
serian para la sinterizacion del cromo. Ademas, se debe tener en cuenta que
un punto de rocio uniforme en todo el ciclo de sinterizacion podria suponer
condiciones oxidantes al inicio (bajas temperaturas), reductoras a
suficientemente alta temperatura, y durante el enfriamiento, se podrian
alcanzar de nuevo condiciones oxidantes. Por ello hay que ajustar la
atmosfera en cada etapa del ciclo térmico.

oxygen partial pressure dew point
17 —
| start oxidizin,
] o /”’j' —a \ 9
107° ? oxkdizing A heating
A reducin\
< g
10°%0
Y
a0 N
" e Y oa
al
o reducing by, <V a2 gﬁﬂerlng
10749 / cooling ¥~ < “ temperature
L

0 400 800 1200 1600 temperature
temperature, °C

Figura 2. 17. Oxidos metalicos en funcién de la temperatura en funcion de
Py,, [78]. Evolucion del punto de rocio con la T de sinterizacion [110].

En general, las atmdsferas de sinterizacion tienen una composicion dinamica,
que se modifica segun reacciona con los compactos en verde al aumentar la
temperatura. De esta manera, hay que considerar no sélo la presencia de
oxigeno, sino que ademas fruto por ejemplo de la reaccién del grafito afiadido
con las particulas de hierro, se pueden estar formando productos de reaccién
como CO, CO, y en presencia de H, y dependiendo de la temperatura,
moléculas de vapor de H,0.

Reaccién directa con
Reaccion 2. 2 y-C+Me, 0, 2x-Me+y-CO el carbono,
carbotérmica directa.

Reaccién con el CO,

Reaccién 2. 3 y-CO0+Me0,2x-Me+y-CO, reaccién carbotérmica
indirecta.
L. Reaccion con las
Reaccion 2. 4 Me Oy, +y-H, 2x-Me+y-H,0 moléculas de H..
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Por ello resulta también necesario conocer los diagramas de reduccion-
oxidacién considerando las presiones parciales de Pco/Pcor ¥ Pra/Phoo
(Figura 2. 17).

1T T T =T T
‘ ‘ 7\‘ redu:cing 10t \ i reducing

Al/a Lo, i
—2Y%

_ oxidizing i 10 |- oxidizing
| 1 11 1 I
0 600 1200 1800 0 600 1200 1800

temperature, °C temperature, ‘C

Figura 2. 18. Oxidos metalicos en funcién de la temperatura en funcién de:
Pco \, Pco [78]
Pco, ~ Pco, '

Para el caso del endogas, cuando el gas combustible es el metano, la
composicion final mas habitual es Hy, ~40%-N,~40%-CO ~19%, CO, < 0.3%
H,0 < 0.1% CH4<0.1%. Por lo que, para asegurar condiciones protectoras en
la atmdsfera, es mas critico aun considerar no sélo la presién parcial de
oxigeno, sino ademas los ratios entre Pco/Pco2 ¥ PHao/PH2o- Las reacciones
que tendrian lugar para la generacion de la atmésfera serian:

Reaccion 2. 5 2CH4 + O, > 2CO + 4H,
Reaccion 2. 6 2CO-> CO,+C

Al introducir aire, también se introduce en la atmésfera CO, CO,, H, y H,0,
que a su vez pueden interaccionar segun las reacciones carbotérmicas
directa e indirecta, y segun la siguiente reaccion:

Reaccion 2. H, + CO, > H,O+ CO
7

Y ya que es posible también la existencia de cierto grado de humedad, la
Reaccion 2. 8 debe ser tenida en cuenta:

Reaccion 2. 8 x'M +y-H,0 > M0, +y-H,

De ahi que, desde el punto de vista tedrico, incluso para atmdsferas de
endogds, seria posible no sélo evitar las reacciones de oxidacion, sino
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incluso llevar a cabo la reduccién de los 6xidos metélicos que rodean las
particulas de hierro, siempre que se mantuvieran unos valores determinados
de Po2, Pco/Pcoz Y PH2/Przo.

Estos valores vienen definidos por el tipo de elemento de aleacion. Ademas,
es necesario tener en cuenta que los valores de las presiones parciales de
cada elemento que participa en las reacciones oxidacion-reduccion no estan
aislados entre si, ya que se relacionan a través de otras reacciones presentes
en el proceso de sinterizado. Asi, por ejemplo Py,/Py0 Se encuentra
relacionada con Pco/Pcoo por la Reaccién 2. 7.

En el caso de una atmosfera de 90N,-10H,, los principales agentes que
determinarian el caracter reductor-oxidante de la atmaésfera, serian el propio
H,, Pho/Phoo, €l ratio de Pco/Pco2 considerando las reacciones carbotérmicas,
y la propia presién parcial de oxigeno.

A la vista de todos estos datos, resulta interesante comparar el
comportamiento de diferentes materiales en funcién de su ruta de fabricacion,
pero especialmente en funcion de su atmédsfera de sinterizacion. En el caso
de los materiales con cromo, es conocido que las atmésferas tradicionales de
endogas no resultan apropiadas para su sinterizacién. Sin embargo, las
atmosferas de endogas son sensiblemente mas econdmicas que las
atmosferas de N,-H,. Ademas la complejidad de los hornos disefiados para
trabajar con este tipo de atmédsfera (N,-H,) hace que también estos
equipamientos sean mas costosos, tanto desde el punto de vista de su
construccion como de su mantenimiento. Debido a este hecho, existen
numerosos estudios destinados a conseguir una sinterizacion correcta de
materiales con cromo en atmdsferas de endogas [111-113].
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Capitulo 3.Materiales y Métodos.

CAPITULO 3. MATERIALES Y METODOS

3.1 Materiales.

Se han utilizado cinco familias de materiales, obtenidas a partir de diferentes
mezclas de las calidades Astaloy CrA, Astaloy CrM y Distaloy AE, producidas
por Hoganas AB (Suecia). La composicion de los materiales base utilizados
se muestra en la Tabla 3. 1.

C';'f’nmef’crieal Ms;esga' Ni% | Cu% | Mo% | Cr% | 0,%
Astaloy CrA® prgggﬁ’do 0 0 0 1.8° | 0,10
Astaloy CrM® prggﬁ’eg " 0 0 05° | 3 | 012
Distaloy AE® 100{*289%1[ g © | 1@ [0 | o | oo

® Producidos por Héganés AB (Suecia)
D=Aleado por difusién, P=prealeado

Tabla 3. 1. Composicion de las calidades base.

Las mezclas se detallan en la Tabla 3. 2. Con el fin de generar los cinco
materiales con los que se llevo a cabo la investigacion, se incorpora niquel y
cobre de forma elemental al polvo base Astaloy CrA.

Material/Nomenclatura Grafito% Ceras% MnS%
CrA 0,8 0,6 0
Astaloy CrA CrA+Cu 0,5 0,6 0
CrA + Ni 0,5 0,6 0
Astaloy CrM CrM 0,45 0,8 0,3
Distaloy AE D AE 0,5 0,8 0

Tabla 3. 2. Composiciéon quimica de las materias primas.

' ASC100.29, Hbéganas AB (Suecia): polvo de hierro atomizado por agua con
una pureza y compresibilidad extremadamente altas, especialmente indicado
para obtener por procesos de simple prensado-simple sinterizado densidades
solo alcanzables con otro tipo de material en procesos de doble prensado-
doble sinterizado. La alta compresibilidad y pureza lo hacen también
ventajoso con respecto a la vida de los utillajes de compactacion.
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Los materiales CrM, y D AE, se utilizaran como referencia para comparar los
resultados de los otros tres, ya que son los materiales utilizados en la
fabricacion de las series de fabricacion.

La especificaciéon del cobre mezclado en el CrA+Cu es Cu-100 mesh,
(tamafio de malla 0,147 mm [2]), mientras que la del niquel corresponde a la
denominacion técnica Ni Powder-2MT. La composicidon quimica de ambos
materiales se detalla a continuacién, en la Tabla 3. 4Tabla 3. 3.

Elemento O-tot % S % Otros % Balance
Elemento %
Cobre 0,40 0,010 0.22 Mg 98,500 min.

, 0,03 Fe .
Niquel 0,16 0,001 012C 99,689 min.

Tabla 3. 3. Composicién quimica de los elementos cobre y niquel afiadidos a
los materiales CrA+Cu y CrA+Ni respectivamente.

El tipo de grafito utilizado en la fabricacion de las mezclas resulta clave para
el proceso de prensado ya que afecta a propiedades basicas del polvo a
compactar, como la velocidad de flujo o la densidad aparente [3]. Sin
embargo, es en la calidad del producto prensado en donde su influencia es
decisiva, ya que define las propiedades en verde y finales, fisicas y
dimensionales del producto [4, 5]. El grafito utilizado en todas las mezclas
corresponde al tipo UF4, grafito ultrafino, cuyas caracteristicas se recogen en
la Tabla 3. 4.

Denominacién Contenido Tamafio Contenido
Carbono % Particulas Cenizas %
d90515 um
UF4 96-99,9 dso: 5.5 - 7 ym ~03

Tabla 3. 4. Caracterizacién del grafito UF4 (Gaphitwerk Kropfmuhl AG).

Se han estudiado muestras de los diferentes aleantes, cobre y niquel, asi
como de hierro atomizado ASC 100.29, a partir de cuya calidad se produce el
material D AE, mediante difusion térmica de los aleantes niquel, cobre y
molibdeno en dicho hierro atomizado. Las imagenes se muestran en la Figura
3. 1.
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Niquel Ni Powder-2MT

Cobre Cu-100 mesh

Hierro atomizado
ASC 100.29

Es posible observar una diferencia apreciable entre el tamafio granulométrico
del niquel y del cobre. La imagen obtenida del polvo de hierro muestra el
aspecto tipico de un polvo atomizado por agua. Como se ha demostrado [6],
tras este atomizado las particulas se encuentran recubiertas por una capa no
homogénea de Oxidos que varia en cuanto a su composiciéon con la del
material. Asi, en el caso del material D AE, la composicion de esta capa sera
basicamente 6xidos de hierro, (Fe,O;, FeO y combinaciones de ambos),
mientras que el caso de los materiales CrA+Cu, CrA+Ni, CrM y CrA, junto con
estos apareceran ademas 6xidos de cromo. La calidad, el tipo de atmdsfera
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utilizada y la temperatura de sinterizaciéon [7, 8] determinaran el
comportamiento y la evolucion de estos 6xidos durante todo el proceso desde
pieza en verde a producto final sinterizado [9, 10].

En cuanto a las ceras, para las mezclas de CrM y de D AE, se afiadié un
0,8%, en este caso del tipo microcera base amida, manteniendo asi la
especificacion utilizada en la fabricacion serie de cubos sincronizadores [11].
Para las mezclas de CrA se trabaj6 con la variedad Lube E, en un porcentaje
de 0,6%. Este tipo de lubricante de ultima generacion, libre de estearato de
zinc, reduce los esfuerzos de rozamiento tras la compactaciéon y permite
alcanzar densidades mas altas en la pieza prensada, de ahi que sea posible
operar con un porcentaje menor en la mezcla, en este caso 0,6 % [12-15].

Las propiedades fisicas generales de las 5 mezclas realizadas se muestran a
continuacion:

\aterial Densidad Velocidad flujo Efe”nssiggg
aparente (+24h)* (+24h)* (600 MPa)
CrA + Cu 2.88 g/lcm® 33 sec/50g 7,01 g/lem®
CrA + Ni 2.92 g/lem® 32 sec/50g 6,99 g/cm®
CrM 2.79 glem® 34 sec/50g 6.92 g/lcm®
D AE 3.05 g/cm® 31 sec/50g 7,18 g/cm®
CrA 2.85 g/cm® 27 sec/50g 7,02 g/cm®

*SS-EN ISO 3923-1 [16]; ** SS-EN ISO 4490 [17]; *** SS-EN ISO 3927 [18].
Tabla 3. 5. Propiedades fisicas de las mezclas.

Como se vera en los apartados siguientes de este capitulo, la comparacion
entre los diferentes materiales se llevo a cabo a través del procesado de
cubos sincronizadores, Figura 3. 2 y de probetas de traccion [19]. Para los
materiales CrA+Cu, CrA+Ni, CrM y D AE se fabricaron tanto cubos como
probetas. En el caso del material CrA, s6lo se produjeron y ensayaron
probetas de traccion.

Es importante notar que todos los ensayos se realizaron en lineas de
fabricacion homologadas por los mayores fabricantes mundiales de
automoéviles para la produccion en serie de millones de cubos
sincronizadores. De esta manera, se intentd obtener una buena correlaciéon
entre los resultados experimentales de laboratorio y las propiedades del
producto fabricado.

60



Capitulo 3.Materiales y Métodos.

DENTADO INTERIOR

o
DENTADO EXTERIOR _/

SUPERIOR

DENTADO EXTERIOR
INFERIOR

Figura 3. 2. Cubo sincronizador 3%/42 velocidad utilizado en los ensayos.

Los controles dimensionales y de proceso del cubo sincronizador fueron los
mismos para cada uno de los cuatro materiales en cada etapa de fabricacion,
y estan definidos en el plan de control® de dicho producto. Dado que el cubo
con el que se realizaron los ensayos es un producto ya maduro, con afios de
funcionamiento en caja de cambio, las mediciones se realizaron segun el plan
de control de fabricacion serie [11].

Como se explicd en el Capitulo 2. Antecedentes, se selecciond un cubos
sincronizador de 3%/4? velocidad porque en esta posicion, las solicitaciones
funcionales son intermedias tanto en cuanto al par motor (menor que en la
18/22 velocidad), como en cuanto a las revoluciones por minuto (mayor en
marchas altas, 5%/62 velocidad).

% Plan de control: documento que define los controles a realizar para asegurar
la calidad del producto fabricado. La informacion recogida en él debe incluir,
al menos, todos los requisitos del Anexo 1 de la norma /SO TS 16949:2009:
las caracteristicas del producto que deben de ser controladas, con qué
frecuencia, con qué elementos de medicion, cual es el intervalo de tolerancia
aceptado, de quién es la responsabilidad de la medicién, como se conserva y
almacena el dato obtenido, etc., ademas de toda aquella informacién que se
considere relevante para el proceso y/o producto, todo ello para cada uno de
los diferentes pasos del proceso de fabricacion. Normalmente, se generan
distintos planes de control en funcion de la fase de desarrollo en la que esté
cada proyecto. Asi, existen planes de control para los prototipos que
evolucionan a plan de control de fabricacion en serie una vez que las
muestras han sido homologadas.
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3.2 Descripcion general del proceso experimental. Diagrama
de flujo de proceso.

Con el fin de comparar el comportamiento en cuanto a propiedades fisicas y
dimensionales de las diferentes materias primas, se fabricaron muestras con
los cinco tipos de materiales y se procesaron siguiendo distintas rutas, como
se puede observar en la Figura 3. 3.

PRODUCTO PROCESO

FABRICACION DE
LAS MEZCLAS

!

PRIMER 500-900 MPa
PRENSADO
PRIMER T?max<T?
SINTERIZADO difusion C
l N2-Hz
SEGUNDO 300-700 MPa
PRENSADO
\ 4 A\ 4 )
SINTERIZADO SINTERIZADO Sinter-
hardening
ENDOGAS N2/H2
1125°C
CUBOS SINCRONIZADORES >l-1,5°C/S
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Figura 3. 3. Diagrama de flujo proceso experimental.
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Es necesario tener en cuenta los siguientes aspectos:

» Los materiales se procesaron de manera consecutiva, en una misma
prensa y con un mismo utillaje para cada uno de los productos
fabricados, cubos y probetas.

» Con el fin de eliminar la posible influencia del desgaste de los utillajes
en las dimensiones finales, los utillajes del cubo sincronizador se
midieron antes del inicio de los ensayos y al final de los mismos. No
se detectd ninguna variacion que pudiera afectar de manera
significativa a las dimensiones del producto.

» Las piezas, tanto cubos como probetas, fabricadas con los diferentes
tipos de polvo se sinterizaron a la vez, en un mismo horno en funcién
del ensayo (endogas o N,-H,), en condiciones estables de proceso.

3.3 Técnicas de caracterizacion.

La caracterizacion de los diferentes materiales se realizé tanto en cubos
como en probetas. En general, la mayor parte de los trabajos de investigacion
se centran en el analisis y la mejora de las propiedades del material. Asi, la
correlacion de las condiciones de proceso con la dureza, la deformacion, el
limite de rotura o la resistencia a fatiga [20-22] ha sido ampliamente
estudiada. En el caso de los cubos sincronizadores, la importancia de las
propiedades del material es indiscutible, pero es necesario evaluar también la
robustez de los procesos desde el punto de vista dimensional.

Los diametros que no estan directamente implicados en la funcion, pueden
tener tolerancias en el entorno de 0,1 mm o incluso mayores. Sin embargo,
este valor puede ser reducido hasta 15 6 20 micras en el caso de diametros
funcionales.

Igualmente, no solo la dimension de los didmetros es relevante, sino que
existe otro parametro aun mas importante desde el punto de vista del
funcionamiento del cubo sincronizador en la caja de cambios: la calidad de
los dentados, tanto exterior como interior. Este requisito implica que no sélo
los valores de los diametros deben estar en tolerancia, sino que los posibles
errores de dentado deben ser controlados, siendo la minima calidad exigida
Q9, segun el referencial DIN 5480-1, los errores de dentado para el cubo
sincronizador con el que se realizaron los ensayos de esta tesis, no pueden
sobrepasar los valores de f,=17 micras, F,=40 micras, F,=21 micras y Fs=14
micras [23]. La Figura 3. 4 describe alguno de los errores de dentado mas
importantes.
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fp, error de paso simple. Desviacion de la
posicion angular real de un diente respecto
al diente precedente.

Fp, error de paso total. Mayor desviacion
de la posicién angular de todos los flancos,

tanto derechos como izquierdos, respecto a
. ‘) la posicion angular tedrica.

F., desviacion total del perfil. Desviacién
resultante cuando se superponen la
desviacién angular y la de perfil.

Fs, desviacion total del flanco. Desviacion
resultante cuando se superponen la
desviacioén de flanco angular y la
desviacioén de flanco de perfil.

Figura 3. 4. Principales errores de dentado en engranajes.

Las normas utilizadas como referenciales en los métodos de caracterizacion,
son las mismas que estan incluidas en el plan de control de produccion en
serie del cubo sincronizador. Vienen definidas por el cliente en las fases
iniciales de prototipos y, una vez aprobados dichos prototipos con el método
de medicién acordado conforme a las diferentes normas, no es posible
cambiar el referencial o la forma de medir. Asi, para caracterizar diferentes
propiedades de una misma pieza, es posible utilizar normas de distintos
organismos, y en un mismo plan de control pueden encontrarse normas DIN,
ASTM o ISO, por ejemplo, o incluso documentos internos propiedad del
cliente final al que se suministra el producto.

Para caracterizar las muestras, se llevaron a cabo diferentes analisis en tanto
en cubos como en probetas. Algunos de estos andlisis son exactamente los
mismos para ambos tipos de producto (composicidon quimica, metalografia,
dureza, etc.) pero otros resultan especificos bien para cubos o bien para
probetas (ensayo de rotura, ensayo de traccion, camara de niebla salina).

Las caracteristicas analizadas tanto en cubos como en probetas tras las
diferentes rutas de procesado se encuentran resumidas en la Tabla 3. 6.
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Tabla 3. 6. Mapa de ensayos de caracterizacion para cubos (C) y probetas (P).
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3.3.1 Andlisis quimico.

a) Analisis del contenido carbono.

El contenido de carbono en las muestras una vez sinterizadas, se evalla
analizando el contenido en C (%) en los gases obtenidos de la combustion en
el horno de un equipo Leco CS-300 de una muestra soélida de un producto
siguiendo el referencial 1SO 9556 [24]. Para la determinacién del carbono
durante la produccién y también durante la realizacién de estas pruebas, se
tomaron muestras de la superficie y del interior de las piezas. Para ello se
utilizan brocas especiales que permiten obtener una muestra de al menos 1
gramo sin contaminarla debido a la especial composiciéon, geometria y
recubrimiento de las mismas.

La calibracion se realiz6 con anillas patrén calibradas y trazables.

b) Analisis del contenido oxigeno.
El contenido en oxigeno (%) se realiza segun la norma ASTM 1019 [25]. Se
ha utilizado un equipo Leco TC500.

Al igual que en el caso del leco de carbono, es muy importante evitar
cualquier tipo de manipulacién incorrecta que pudiera afectar a los resultados
de la medicién. Las muestras no deben tocarse con mano desnuda vy, en
caso de que el analisis no se realice inmediatamente a la salida del horno,
deben mantenerse protegidas con papel anticorrosién en recipientes
antihumedad.

Al igual que con el equipo para la determinacion de carbono y azufre, la
calibracion se realizé con anillas patron calibradas y trazables.

3.3.2 Densidad.

En los cubos, las densidades se controlan en pieza después del primer y
segundo prensado, y en pieza final sinterizada. Debido a la particular
geometria de este tipo de piezas, a lo ajustado de las tolerancias y a la
importancia que tienen las densidades en la definicion de las dimensiones
finales, la densidad se controla en varias zonas: dentado exterior zona
superior de prensa, dentado exterior zona inferior de prensa y zona de
dentado interior. Para asegurar la homogeneidad en el llenado vy
posteriormente en el resto de los movimientos del prensado, se recomienda,
de modo general, hacer varias determinaciones por cada una de las
columnas de polvo que se generen entre matriz, nucleo, utillaje inferior y
superior. En el caso del cubo, dado que se trata de una pieza con sélo dos
punzones superiores y dos inferiores, se generan realmente dos Unicas
columnas de polvo, cuya densidad debe ser homogénea, como punto de
partida imprescindible para un proceso de fabricacién capaz.
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Actualmente, existen métodos que permiten analizar el proceso completo de
llenado y compactacion y que ademas calculan la densidad a través de
métodos Opticos [26], pero en este caso, la densidad fue calculada de la
misma forma que se determina durante la fabricacién en serie del cubo, es
decir, por el método de Arquimedes, segun las norma DIN 30911 [27] y
ASTM B311 [28]. Para pieza prensada, el fluido utilizado es agua. Para
pieza tras segundo prensado o sinterizada, se utiliza parafina. El valor se
determina segun la Ecuacién 3. 1.

Ecuacion 3. o pesada aire. p,gua
1 Prieza = (1 esada aire — pesada en agua)

La densidad del agua viene determinada en funcién de su temperatura. El
calculo de la densidad de la pieza debe pues tener en cuenta la temperatura
a la que se realiza el ensayo para tomar la densidad correcta del agua. Dado
que el calculo de la densidad se lleva a cabo en condiciones controladas,
normalmente a 20°C, el valor de la densidad en este caso es 0,99823 g/cm3
[29].

Para los cubos sincronizadores, el objetivo tras los procesos de prensado, es
conseguir una pieza cuyos valores de densidad sean homogéneos en toda
ella, tanto para mantener la estabilidad dimensional del producto tras el
sinterizado como para evitar defectos de compactacion debido a gradientes
de densidad [30].

3.3.3 Comportamiento dimensional.

Todas las mediciones dimensionales realizadas se llevaron a cabo en un
laboratorio que opera en condiciones controladas de temperatura y humedad.
Las dimensiones mas criticas del cubo sincronizador vienen definidas por los
diametros, tanto exteriores como interiores, ya que ambos dentados estan
interrelacionados con otras piezas de la caja de cambios: el manguito
deslizante en el caso del exterior, y el eje de la caja para el interior.

Las mediciones se realizaron en una maquina Mitutoyo, modelo EURO C-
776, equipada con cabezal PH9 y probeta TP200; software de medicion,
Mitutoyo COSMOS — GeopakWin v2.4. Los programas de medicion fueron los
homologados para la produccién en serie.

En cuanto a las mediciones de las probetas de traccion, el cambio
dimensional se evalué relacionando el valor del utillaje del primer prensado
con el valor de la medida en pieza final, es decir tras el segundo sinterizado y
recocido antitensiones. La dimension seleccionada fue la longitud de la
probeta. Las mediciones se llevaron a cabo en los laboratorios de Hoganas
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AB (Suecia), utilizando equipos que realizan las medidas mediante palpado
de las muestras preposicionadas, garantizando que la medicion se realiza en
zona libre de rebarbas.

3.3.4 Dureza.

El referencial utilizado para la medicién de la dureza fue la norma ISO 4498
[31]. Las mediciones de macrodureza se realizaron con durémetro universal
Wolpert Testor, modelo 930/250, preparado para medicién de durezas Brinell-
Vickers-Knoop-Rockwell.

Las indentaciones se realizaron directamente sobre las piezas sin ninguna
preparacion previa que pudiera afectar a los valores de dureza, utilizando la
escala Brinell con bola de 2,5 mm y cargas de 62,5 kg para mediciones
realizadas antes del segundo sinterizado y de 187,5 kg para mediciones en
piezas tras el segundo sinterizado. Se utilizé este tipo de medicién dado que
es la exigida por el cliente para caracterizar el material, y es por tanto la
escala de dureza definida en el plan de control de produccién serie para este
cubo sincronizador.

3.3.5 Ensayo rotura.

a) Ensayo rotura (cubos).
Para los cubos sincronizadores, se desarrollé un ensayo de rotura “in house”,
realizado en una maquina universal de ensayos Zwick/Roell, modelo SMT1-
FR150TL.A4K, preparada para ensayos a compresion con una fuerza
maxima de 150 kN y cuyo software de medicion es TestXpert V11.0.

En la Figura 3. 5 se describe su principio basico de funcionamiento: el cubo
sincronizador a ensayar se carga desde el dentado interior a través de una
pinza expansiva hasta llegar a la rotura. La fuerza se aplica a través de un
cono siguiendo siempre los mismos parametros (velocidad, zona de
aplicacién, posicionamiento de las muestras), de manera que es posible
comparar el resultado de la carga de rotura que soporta el cubo entre los
distintos materiales y condiciones de proceso.
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PINZA
EXPANSIVA

Figura 3. 5. Esquema del ensayo interno de rotura.

b) Ensayo traccion (probetas).
Las probetas de traccion fueron fabricadas y ensayadas en las instalaciones
de Hoganas AB (Suecia). La fabricacion se realizé segun la norma I1SO 2740
[32], y el ensayo de traccion para las probetas procesadas segun las distintas
rutas de fabricacion, segun el ensayo normalizado EN 10002-1: 2002 [33].

3.3.6  Fractografia.

El analisis de la superficie de rotura se llevd a cabo en los cubos
sincronizadores con un microscopio electrénico de barrido Philips XL-30.

3.3.7 Ensayo cédmara niebla salina.

Este ensayo proporciona informacién acerca del comportamiento del
producto sinterizado desde el punto de vista de su resistencia a la corrosion.
Conocer qué materiales y qué procesos pueden presentar una mayor
tendencia a oxidarse es una informacion relevante para definir las
condiciones de manipulacion, almacenamiento y transporte de las piezas. El
objetivo es garantizar que las piezas llegan a la linea de montaje sin que sus
propiedades se vean alteradas. Este tipo de investigaciones resulta
especialmente relevante cuando las piezas se suministran “as sintered”, es
decir sin ningun recubrimiento protector.

El ensayo se llevd a cabo segun la norma UNE-EN ISO 9227:2007 [34]. Las
evaluaciones se realizaron cada 120, 300 y 450 minutos del inicio del ensayo
y posteriormente, se dejaron envejecer durante 24 horas en condiciones
ambiente con el objeto de analizar su evolucion.

El posicionamiento de las piezas en la camara se realizé de manera que las
muestras se colocaron respecto al suelo de la camara en la misma posiciéon
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en la que se colocan en el horno del sinterizado final, no llevandose a cabo
ninguna preparacion especial de las mismas.

No se colocaron protecciones en ninguna de las superficies de las piezas,
incluidos los bordes.

La temperatura se mantuvo constante a 35°C durante todo el ensayo. Los
valores del pH inicial fueron de 6.5 a 7.2, segun los valores indicados en el
referencial utilizado para la realizacion de los ensayos. Para la disolucion se
utilizé agua tipo Il (agua de tipo analitico) y cloruro sédico de calidad reactivo
para analisis.

El método de evaluacion de las muestras en los diferentes estadios del
ensayo se llevd a cabo con un analisis de imagen, analizando tanto la
tonalidad de los 6xidos como la cantidad de los mismos, en porcentaje
respecto a la superficie total analizada.

3.3.8 Metalografia.

Uno de los métodos de control mas rapidos y robustos para obtener una
primera informaciéon acerca de calidad del producto respecto a su
compactacion es el de la observacién directa de las piezas con el método de
las particulas magnéticas. Las muestras se colocan en un utillaje especial
que permite al equipo crear un campo magnético que las envuelve, a la vez
que son expuestas a un mojado intenso con un fluido con particulas de
magnetita. Al observar las piezas con luz ultravioleta, las zonas con riesgo se
veran claramente como una linea continua formada por las particulas de
magnetita, como se puede ver en la Figura 3. 6.

Figura 3. 6. Imagen de zona con posible defecto de prensado.

Sin embargo, a pesar de que el método de particulas magnéticas constituye
la forma mas rapida para la deteccion de defectos de prensado, la mas fiable
es sin duda la preparacion de probetas metalograficas. Analizadas estas al
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microscopio, ofrecen la informacién mas completa acerca del proceso, ya que
en el caso de la existencia de dichos defectos, la forma, posicion vy
dimensiones de los mismos ofrecen informacion relevante para saber en qué
momento y debido a qué se producen [30]. De esta forma, se puede proceder
a su eliminacion. Ademas, en el caso de la existencia de problemas internos
que no afloran a la superficie, el corte y la preparacion de probetas es, a dia
de hoy, la mejor manera de detectarlos [35].

Para la deteccién de defectos de prensado, las probetas se observan
directamente limpias y secas al microscopio.

Para el analisis de las microestructuras, se realiza un ataque con Picral-
Na,SO,. Este tipo de ataque se utiliza cuando resulta especialmente
relevante diferenciar claramente martensita y bainita, microconstituyentes que
pueden confundirse [36].

La identificacién de los defectos de compactacién asi como la observacion de
la calidad del sinterizado a través del andlisis de probetas directamente
obtenidas de piezas, es una de las mas potentes herramientas que el
laboratorio puede poner al servicio de la fabricacién, ya que si bien dichos
defectos determinan la calidad basica de la pieza, la microestructura esta
intimamente relacionada no so6lo con el comportamiento del material respecto
a sus propiedades mecanicas, sino que define también las dimensiones del
producto final sinterizado [37, 38].

34 Fabricacion de muestras.

El diagrama de flujo descrito en el apartado 3.2.1 Descripcion general del
proceso experimental. Diagrama de flujo de proceso, define todos los pasos
de proceso realizados en la fabricacién de las muestras para cada uno de los
materiales.

Los cubos sincronizadores se fabricaron en su totalidad en la linea de
produccion, tanto para los procesos de prensado como para los de
sinterizado. En cuanto a las probetas, los procesos de prensado se realizaron
en la compaiia suministradora del polvo metalico Héganas AB (Suecia),
mientras que los procesos de sinterizado, se llevaron a cabo en las mismas
lineas de produccién que los cubos y a la vez que estos, obteniendo asi la
correlacion entre las propiedades de ambos productos cuando se procesan
en las mismas condiciones de sinterizado. Todos estos procesos de
sinterizado fueron ademas “sinter-hardening”, es decir, las propiedades
finales del material se obtienen tras el sinterizado, sin tratamiento térmicos
posteriores.
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Las muestras se sinterizaron en dos tipos de hornos: con atmésfera No-H, y
con atmosfera de endogas, con el fin de evaluar su efecto en las propiedades
finales de los componentes. Tres de los cuatro materiales utilizados (CrA+Cu,
CrA+Ni y CrM) contienen cromo prealeado en distintos porcentajes, elemento
cuya afinidad por el oxigeno es mucho mas elevada que la del niquel, cobre o
molibdeno [39], los elementos de aleacion del material D AE.

Sin embargo, si bien las condiciones de sinterizado fueron las mismas para
todas las muestras en cada uno de los ensayos, las condiciones de prensado
debieron adaptarse en funcién de la naturaleza de cada material y de la
geometria de cada producto, simulando asi las condiciones de fabricacion
reales bajo las cuales estos procesos fueran estables y robustos.

Dado que el proceso de fabricacién de los cubos sincronizadores objeto de
este estudio no incluye ningun tratamiento de proteccion superficial, sino que
se suministran tras el sinterizado (“as sintered”), resulta interesante analizar
de modo comparativo la resistencia a la oxidacién de los diferentes
materiales, y de ahi que este estudio se haya incluido como contenido de
este trabajo. El analisis de los resultados se ha realizado no sélo en funcion
del material, sino también del proceso de fabricacion y de las atmésferas de
sinterizacion.

3.4.1 Primer prensado.

El flujo de fabricacion de los cubos sincronizadores utilizados en las
actividades de este trabajo de investigacion se inicia con un prensado
uniaxial en frio, que consigue un efecto de prensado bidireccional a través del
movimiento descendente de la matriz durante el prensado. Asi mismo, se han
prensado también probetas para ensayos de traccion.

Debido a la geometria del cubo sincronizador, se define un utillaje compuesto
por dos punzones en el cabezal superior, dos en el inferior, matriz y nucleo.
Para las probetas, el utillaje esta compuesto por matriz, punzén superior y
punzoén inferior. El llenado se llevé a cabo por gravedad, sin movimientos de
utillaje que pudieran dar lugar a succiones localizadas.

Dado que en el plan de trabajo se incluian sinterizaciones en distintos tipos
de atmdsferas, entre ellas endogas, se defini6 como objetivo inicial para cada
uno de los tres materiales con cromo, el ajuste de los cubos sincronizadores
con la mayor densidad alcanzable, manteniendo el proceso en condiciones
estables de fabricacion. Una vez alcanzados estos valores, y comprobado
que la presién de compactacién se mantenia dentro de los valores seguros
para el funcionamiento de la prensa, se prensaron, en modo totalmente
automatico, 500 unidades con cada tipo de polvo. Para el D AE, las
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condiciones de prensado fueron las mismas que para la fabricacion en
condiciones de serie, incluidos los valores de las densidades.

En el caso de las probetas, el primer prensado se llevé a cabo a la presién de
600 MPa para cada uno de los materiales.

a) Primer prensado de cubos sincronizadores.

a.1 Densidad y presion de compactacion.

En piezas multinivel, como el cubo sincronizador, la densidad debe
controlarse de forma independiente en cada una de las columnas, ya que la
densidad total no ofrece informacién suficiente para asegurar que el proceso
de densificacion se ha llevado a cabo de manera homogénea en toda la
pieza. Las densidades se calcularon por el método de Arquimedes, en
diferentes zonas de las piezas, durante el inicio, mitad y final de la fabricacién
para cada uno de los materiales. Si el proceso de prensado no es estable, los
valores de las densidades cambian notablemente a lo largo de la fabricacion,
con lo cual los resultados posteriores sobre el producto estarian influenciados
por un proceso no controlado o inestable y no podrian ser confirmados ni
aplicables a la produccion serie.

Ademas, dado que la morfologia y la granulometria de las diferentes materias
primas es muy similar, pues todas ellas nacen de polvos atomizados por
agua, los diferentes factores que pueden afectar a las densidades de la pieza
en verde se programaron idénticos para cada una de las mezclas.

Estos factores son:
» La velocidad de la zapata de llenado.
» Movimientos de utillaje durante el transporte.
» Velocidades y movimientos de los utillajes durante el proceso de
compactacion.
» Prensado superior.

Las densidades obtenidas en este paso de proceso para cada material se
muestran en la Tabla 3. 7.

DENTADO EXTERIOR | DENTADO EXTERIOR | DENTADO INTERIOR [ DENSIDAD PROMEDIO
MATERIAL cara superior prensado cara inferior prensado TOTAL
glem’ g/lem’ glem? g/em’®
CrA+Cu 7,15+0,01 7,15+0,01 7,14+0,01 7,15+0,01
CrA+Ni 7,17+0,01 7,14+0,01 7,17+0,01 7,16+0,01
CrM 6,85+0,02 6,84+0,02 6,90+0,01 6,86+0,02
D AE 6,98+0,01 6,95+0,01 7,06+0,01 6,99+0,01

Tabla 3. 7. Densidades de prensado para cada tipo de material [27].
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Los resultados indican que las densidades entre las distintas zonas de la
pieza para cada material no presentan variaciones significativas, con lo cual
se puede considerar que desde el punto de vista de la densidad, todo el
proceso de prensado, desde el llenado a la extraccion y especialmente el
transporte de polvo, se realizé6 de manera correcta.

Los valores de densidad para el material D AE corresponden a los definidos
para la produccion serie. Los materiales CrA+Cu y CrA+Ni presentaron un
comportamiento muy similar durante todo el proceso de prensado.
Inicialmente, se realizaron ensayos con densidades mayores para estos dos
materiales. Sin embargo, debido a la peor compresibilidad que ambos
presentan comparados con el material D AE, las presiones de compactacion
obtenidas para estas densidades mayores resultaron elevadas, de modo que,
para evitar riesgos en el utillaje o inestabilidad en el proceso de prensado, se
decidio continuar con valores de densidad mas bajos que garantizasen asi un
proceso de prensado estable y robusto. Dichos valores son los indicados en
la Tabla 3. 7.

En cuanto al CrM, su comportamiento en prensado no puede compararse con
el de ninguno de los otros materiales analizados. Al intentar aumentar la
densidad, el proceso entra en inestabilidad: las presiones de compactacion
alcanzan valores peligrosos para garantizar la integridad del utillaje, las
piezas presentan importantes defectos de compactacion y no se alcanza
estabilidad dimensional entre las diferentes piezas producidas. La explicacién
a este fenomeno se debe al hecho de que el CrM es 100% prealeado, con un
contenido muy superior en cromo al de los materiales CrA+Cu y CrA+Ni, y
con molibdeno igualmente prealeado. Este hecho, que garantiza unos
excelentes resultados en algunas propiedades tras sinterizado, como puede
ser la dureza, implica que en la fase polvo, la compresibilidad va a ser muy
inferior a la de los otros materiales. Bajo presiones de compactacion
elevadas, lo que implica densidades también elevadas, el CrM soporta peor
que otros materiales mas compresibles los esfuerzos de compresién y se
producen defectos de prensado, conocidos en la industria como grietas de
laminacion [40, 41].

Las presiones de compactacion se muestran en la Tabla 3. 8.

MATERIAL PRESION DE COMPACTACION MPa
CrA+Cu 850
CrA+Ni 890
CrM 770
D AE 510

Tabla 3. 8. Presién de compactacién para cada tipo de material.
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Como se puede observar, los valores de los materiales CrA+Cu y CrA+Ni son
similares. En cuanto al CrM, los valores de compactacion son realmente altos
si se tiene en cuenta que las densidades son sensiblemente inferiores a las
de cualquier otro de los materiales comparados.

En general, durante el proceso de ajuste de densidades, la relacién entre
densidad y presion de compactacion es una informacion clave para evaluar el
riesgo al que estan sometidos los utillajes de prensado. A medida que se
aumenta el valor de la densidad, la fuerza de prensado aumenta, de modo
lineal inicialmente y posteriormente de modo exponencial [42].

Para el CrA+Ni, se realiz6 un analisis detallado en cuanto a la relacion
densidad-presion de compactacién durante el proceso de ajuste de este
primer prensado. Una vez que se obtuvo la primera pieza con densidades
uniformes, se procedié a aumentar la densidad observando la evolucién de la
presion de compactacién. En el caso de la Tabla 3. 8, los valores
corresponden a la media de la fabricacion de 500 cubos sincronizadores en
condiciones estables. A continuacion, en la Tabla 3. 9, los valores de presion
de compactaciéon y densidades corresponden a cubos individuales, es decir,
el valor de presidon de compactacion exacto para una pieza dada de la que se
calcula a su vez la densidad.

DENSIDAD PROMEDIO TOTAL g/cm3 PRESION DE COMPACTACION MPa
6,90 687
7,05 766
7,08 806
7,10 824
7,15 894

Tabla 3. 9. Correlacién densidad-presion compactacion CrA+Ni.

Estos valores se representan a continuacién en la Figura 3. 7, junto con el
ajuste a una funcién polinémica de grado 2.
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Figura 3. 7. Relacion entre la presién de compactacién del primer prensado y
la densidad para el CrA+Ni.

a.2 “Springback” (recuperacion elastica del compacto en verde).

Para comparar los datos de springback, se midié el diametro menor del
dentado de la matriz y el diametro mayor del dentado del ndcleo en dicho
utillaje, que generan respectivamente el menor diametro exterior y el mayor
diametro interior en los dentados del cubo sincronizador, y se compararon
ambos valores, utillaje y pieza. Todas las mediciones de los cubos fueron
realizadas con el mismo programa en una maquina de medicién por
coordenadas, en un laboratorio bajo condiciones controladas de humedad y
temperatura. Una vez prensadas, las piezas se dejaron enfriar hasta
comprobar que mantenian constante la temperatura. Los utillajes fueron
medidos con programas especificos también en maquina de mediciéon por
coordenadas en el mismo laboratorio. Tanto en matriz como en nucleo, se
realizaron mediciones en la zona de trabajo, 5 mm por encima y 5 mm por
debajo de la misma para detectar posibles desgastes localizados que
pudieran afectar a las dimensiones. En todos los casos las mediciones
indicaron que no existia este tipo de desgastes.

El “springback” no so6lo esta influenciado por la compresibilidad del polvo y las
densidades a alcanzar, sino también por la propia geometria de la pieza e
incluso por el material con el que estan construidos los utillajes [43]
especialmente la matriz. Debido a estos hechos, los datos mostrados en la
Figura 3. 8 corresponden a una foto fija para un determinado instante de cada
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uno de los materiales y, a igualdad de utillajes y geometrias, como sucede en
este caso, no puede ser entendida sin tener en cuenta la densidad media
para cada materia prima. Los datos se muestran en tanto por cierto respecto
a la dimension de matriz, para el “springback” exterior, y respecto a la del
nucleo para el interior.

m Springback exterior @ Springback interior
0,45%
0,40% 0.39%
0’35% 0,34%
0,31%
0,30% - 0,27%
0,25% -+
0,20% -
0,15% -+
0,10% + 0,07% 0,08% 0,082 0,07%
0,05% -+ —
0,00% - T T T |
CrA+Cu CrA+Ni CrM D AE
7,15 g/cm3 7,16 g/lcm3 6,86 g/cm3 6,99 g/cm3

Figura 3. 8. “Springback” exterior e interior.

Como se puede observar, el “springback” de las dimensiones interiores es
practicamente el mismo para los cuatro tipos de material. Sin embargo, las
variaciones en cuanto al exterior resultan significativas. Los materiales
CrA+Cu y CrA+Ni muestran valores similares, si se tiene en cuenta que la
densidad del CrA+Ni es ligeramente superior a la del CrA+Cu. ElI CrM,
prensado con una densidad de 6,86 g/cm3, presenta valores altos,
comparables al CrA+Cu, prensado este con densidades mucho mayores, con
lo cual este analisis también confirma la peor compresibilidad de este
material.

a.3 Factor de llenado.
Otro resultado del proceso de prensado de cubos sincronizadores, es la
definiciéon para cada material del factor de llenado. El factor de llenado define
las posiciones del utillaje durante la etapa de llenado en funcién del tipo de
material a prensar y de las densidades objetivo a alcanzar. Se calcula a
través de la relacién entre dicha densidad y la densidad aparente del
material, y esta por tanto relacionado también con la fluencia y la
compresibilidad del mismo. Es por tanto un importante parametro de proceso
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para definir correctamente el paso de prensado. Los valores de este factor de
llenado para cada tipo de material se muestran en la Tabla 3. 10.

MATERIAL FACTOR DE LLENADO
CrA+Cu 2,48
CrA+Ni 2,48
CrM 2,46
D AE 2,29

Tabla 3. 10. Factor de llenado para cada tipo de material.

a.4 Comportamiento de los utillajes.

Los utillajes que participan en la compactacion de los cubos nos son sélidos
perfectamente rigidos, sino que tienen un componente elastico que depende,
entre otros factores, de la propia geometria de cada utillaje y del material con
el que estén construidos. Para evitar posibles defectos que pueden aparecer
en las piezas durante el prensado, es necesario asegurar que todas las
superficies de los utillajes permanezcan siempre en contacto con la pieza
durante todas las fases del proceso. Para conseguirlo, una vez que la etapa
de prensado ha terminado, la prensa deja por ello de aplicar presion y la fase
de extraccion se inicia, es necesario restituir de modo artificial la compresién
de los utillajes, de manera que las superficies recuperen las posiciones
ideales correspondientes a las de los utillajes durante el prensado.

A igualdad de utillaje y prensa, como sucede durante la realizacién de estos
ensayos, las diferencias en los valores de estas restituciones elasticas vienen
definidos por el material a prensar y por las densidades a alcanzar en el
producto prensado.

Durante el proceso de ajuste se observé que para los materiales CrA+Cu,
CrA+Ni y CrM los valores de restitucion elastica de los utillajes presentan
valores sensiblemente mayores que para el material D AE. En la Tabla 3. 11,
se muestran dichos valores.

MATERIAL PRESION Cﬁl\él;ACTACION DE;?:T?Q,AD ELAF\)SI%I'SI(—ZI—EEEIILOIFIAJE
CrA+Cu 850 7,15 0,65
CrA+Ni 890 7,17 0,65
CrM 770 6,86 0,65
D AE 510 6,99 0,35

Tabla 3. 11. Restitucion elastica de los utillajes en funciéon de la materia
prima.
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La restitucién elastica para el material D AE, es la definida para la fabricacion
en serie. Con este mismo valor, es posible obtener piezas sin defectos de
compactacion tanto para el CrA+Cu, como para el CrA+Ni, pero siempre con
densidades por debajo de 7 g/cm3. Al aumentar la densidad y tratandose de
materiales parcialmente prealeados, es necesario aumentar este valor para
obtener un producto correctamente prensado, tanto en densidad como en
calidad de compactacion. En el caso del material CrM, si la restitucion
elastica de los utillajes aplicada, fuera la misma que para el material D AE, no
seria posible obtener piezas sin defectos de prensado, incluso con
densidades de prensado en el entorno de 6.85-6.90 g/cm3. Los valores
obtenidos para el prensado de esta referencia con el material CrM son
similares a los necesarios para otras referencias geométricamente parecidas
al cubo sincronizador utilizado en la realizacién de estos ensayos, cuya
fabricacion en serie se lleva a cabo con el material D AE.

Los resultados de las restituciones elasticas de los utillajes son, por tanto,
coherentes con el resto de los parametros de proceso analizados para cada
uno de los cuatro materiales con los que se fabricaron cubos sincronizadores.

b) Primer prensado de probetas de traccion.

b.1. Densidad y presion de compactacion.

Las probetas de traccion fueron suministradas por Héganas AB (Suecia), el
fabricante de todas las materias primas analizadas en este trabajo. Ademas
de los cuatro materiales con los que se fabricaron cubos sincronizadores, se
prensaron también probetas de un quinto material, el CrA. El primer prensado
se realizdé a una presion de compactaciéon de 600 MPa, para la cual las
densidades alcanzadas para cada material fueron las que se indican en la
Tabla 3. 12.

MATERIAL DENSIDAD glcm3
CrA+Cu 7,01
CrA+Ni 7,02
CrM 6,94
D AE 7,13
CrA 6,99

Tabla 3. 12. Densidades de las probetas (primer prensado).
En el caso de la compactacion de las probetas, la geometria de la pieza a

prensar es sencilla y no resulta determinante para definir los movimientos y
posiciones de los utillajes, ya que solo se trabaja con matriz, un punzén
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superior y otro inferior. Este hecho, junto con los valores de densidad
alcanzados para una presion de compactacion constante, demuestra que la
compresibilidad de los materiales CrA+Cu y CrA+Ni es muy similar y
ligeramente superior a la del material CrA. El material D AE, presenta la
mejor compresibilidad y, de nuevo, se confirma que el material CrM es el mas
dificilmente compactable, es decir, el menos compresible, ya que para una
misma presién de compactacion, la densidad alcanzada es la menor de todos
los materiales analizados.

b.2. Factor de compactacion.

Dado que las probetas se prensaron a presion de compactacion constante,
es posible analizar la compresibilidad de cada uno de los materiales,
calculando un factor de compactacion que relaciona la presion de
compactacion con la densidad en probeta prensada (verde). Asi, se observa
que cuanto menor sea este parametro, mayor es la compresibilidad del polvo.
Este factor de compactaciéon para los cinco materiales se representa en la
Figura 3. 9:

87,00
86,50
86,00
85,50 +— —

85,00 +— —

84,50 — -
84,00 +— —
83,50 +— —

MPa/(g/cm3)

83,00 +— —
82,50

CrA+Cu CrA+Ni CrM D AE CrA

Figura 3. 9: Factor de compactacion para cada uno de los cuatro materiales.

El material D AE, se confirma como el mas compresible, ya que para una
presién constante, obtiene el minimo valor del factor de compactacion.

El CrM, por el contrario, es el material con peor compresibilidad, ya que
alcanza los valores més altos para dicho factor, lo que significa que para una
presiébn de compactacién constante, las densidades alcanzadas son las
menores de los cinco materiales analizados.

Los materiales CrA+Cu y CrA+Ni presentan valores muy similares y algo
menores que el material CrA, lo cual indica que la adiciéon en forma de mezcla
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de polvo libre de cobre y niquel respectivamente mejora ligeramente la
compresibilidad del polvo.

El primer prensado es comun para todos los materiales y rutas de fabricacion.
A partir de este momento, los pasos de proceso varian en funcién de la ruta.
Asi, si el proceso es simple prensado-simple sinterizado (1P1S), tras el
primer prensado se llevaria a cabo el sinterizado (Unico), mientras que si el
proceso es doble prensado-doble sinterizado (2P2S), tras el primer prensado
se realizaria el primer sinterizado.

3.4.2 Primer Sinterizado o Presinterizado (2P2S).

Una vez prensadas, las piezas, cubos y probetas, se presinterizaron en un
horno de banda metélica, en atmdsfera de N,-H,, siguiendo las condiciones
de proceso indicadas en la Tabla 3. 13.

Temperatura : -
nominal del horno Tiempo Relacion Hy/N,
oc min %
825 45 10/90

Tabla 3. 13. Condiciones nominales de presinterizado.

La temperatura de este primer sinterizado tiene una fuerte influencia en las
dimensiones del producto final [44] de ahi que para la realizacion de estos
ensayos los pardmetros de proceso se han mantenido constantes y en los
valores estandar de la produccién.

Las piezas se colocaron directamente sobre la cinta del horno, con la cara
superior de prensado en contacto con la atmdsfera. Para garantizar la
estabilidad del proceso, todas ellas se presinterizaron en un horno trabajando
en condiciones estables, junto con produccién en serie, es decir, a horno
lleno.

Para evaluar el grado de difusién de carbono y el crecimiento de los puentes
de sinterizacién alcanzados durante esta etapa del proceso, se realizaron las
micrografias que se muestran en la Figura 3. 10 sobre cubos sincronizadores
[36].
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CrA+Cu1 sinterizado ~ CrA+Ni 1¥" sinterizado

Flgura 3. 10 Mlcroestructura para cada uno de Ios ma erlales tras eI primer
sinterizado (cubos).

Para los materiales CrA+Cu y CrA+Ni, es posible observar que tras este
primer sinterizado no existe difusion de carbono en las particulas de polvo de
hierro (CrA). Ademas, los bordes entre las particulas de polvo son claramente
visibles, no detectandose crecimiento de cuellos de sinterizacion, aunque por
la distribucién de los poros, si se puede prever cuadles seran las zonas en las
que los cuellos tendran mayor grosor tras el sinterizado. Para el CrA+Cu, el
cobre no ha difundido, dado que la temperatura de este primer sinterizado es
mas baja que el punto de fusiéon de este material. Tanto el niquel como el
cobre son elementos gammagenos, lo que implica que tienden a bajar la
temperatura de austenizacién favoreciendo la difusién de carbono [45].

La microestructura para el material CrM no es muy diferente. A pesar de
tener un mayor contenido en aleantes, tampoco se producen fenémenos de
crecimiento de cuellos de sinterizacion ni de difusién de carbono.

En el material D AE tampoco se observa cuellos de sinterizado, pero las

fronteras entre las particulas no estan tan claramente definidas como en los
materiales con cromo. Dado que tampoco se observa difusién de carbono,
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este hecho puede deberse a que la capa de 6xidos que rodea las particulas
de este material es mucho menos significativa que la que se genera al
atomizar materiales con cromo prealeado. Como tampoco se alcanzan
condiciones para comenzar los fendmenos de reduccién de estas capas de
oxidos, las juntas de grano de los materiales con cromo son mas llamativas y
claramente identificables, sin que ello signifique que para el material D AE se
hayan formado cuellos de sinterizado tras este primer tratamiento. Es posible
también observar la gran diferencia granulométrica entre el tamafo del cobre
de este material y el afiadido en el material CrA+Cu.

3.4.3 Segundo prensado (2P2S).

Este paso de proceso solo se lleva a cabo cuando el proceso incluye dos
prensados y dos sinterizados, (2P2S).

a) Segundo prensado de cubos sincronizadores.

a.1 Densidad y presion de compactacion.

Como ya se ha comentado anteriormente, uno de los objetivos de esta tesis
es comprobar el comportamiento de materiales con cromo en atmésferas de
sinterizado de endogas. Debido a ello, se defini6 como prioritario conseguir
densidades lo mas altas posibles para aumentar el porcentaje de porosidad
cerrada, tanto en el primer como en el segundo prensado, pero manteniendo
siempre las presiones de compactacion dentro de limites factibles para la
fabricacion en serie. Este segundo prensado se llevd a cabo en una prensa
hidraulica con el fin de ajustar las densidades y dimensiones del producto
final. En este caso, el utillaje esta formado por un punzdén superior, un punzon
inferior, matriz y nucleo.

En el primer prensado, se observé que el limite de la densificacion no fue
definido solo por la presién de compactacion, sino por la propia
procesabilidad de los materiales con cromo, cuyo comportamiento al elevar
las densidades en verde resulté ser muy inestable, produciendo piezas con
importantes defectos estructurales. En el caso del segundo prensado sucede
algo muy similar: al elevar la presién de compactacion, incluso para valores
bajos en comparacion con los utilizados para la fabricacion de serie (material
D AE), las piezas presentan importantes fisuras en la parte superior del
dentado exterior para todos los materiales con cromo prealeado. En el caso
del material CrM ademas, valores altos de densificaciones producen
delaminaciones debido a la peor compresibilidad del polvo. En la Tabla 3. 14,
pueden observarse los valores de las densidades medias y las presiones de
compactacion para este segundo prensado por cada tipo de material.
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MATERIAL DENSIDPQI?CI;RBOMEDIO PRESION CI(\)AI\IéIaPACTACION
CrA+Cu 7,25 +0,01 380
CrA+Ni 7,27 +0,01 340
CrM 7,03 +0,02 320
D AE 7,19 +0,01 680

Tabla 3. 14. Densidades y presiones de compactacion del segundo prensado
(cubos) para cada tipo de material.

La Figura 3. 11 muestra de manera resumida para cada material, las
presiones de compactaciéon de los cubos sincronizadores en cada paso de
prensado y las densidades alcanzadas. El diferente comportamiento de los
materiales con elementos prealeados (CrA+Cu, CrA+Ni y CrM) frente al
material con elementos aleados por difusion (D AE) se comprueba al
observar que la presidon de compactacién en primer prensado frente al
segundo prensado es mayor para los primeros y menor para el segundo,
mientras que en el segundo prensado sucede justo lo contrario.

En el caso de material CrM, incluso después de un tratamiento de
recristalizacion como es el primer sinterizado, el material no consigue
aumentar su deformabilidad, de modo que las presiones de compactacion
que puede soportar son menores que las de los otros materiales.

= Densidad 2P Densidad 1P
< Presién de compactacién 1P @ Presién de compactacion 2P
# Presion compactacion "acumulada" 1P+2P
1400 7,40
1200 * * . 7,30
©
p 1000 mE
© )
(%] (=2}
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E 7,00 &
[§) a
;E 600
2 o 6,90
I
400
¢ <@ ® 6,80
200 6,70
0 - T T 6,60
CrA+Cu CrA+Ni CrM D AE

Figura 3. 11. Presiones de compactacion y densidades para cada material en
cada paso de prensado, PP (primer prensado) y RP (segundo prensado).
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b) Segundo prensado de probetas de traccion.

b.1. Densidad y presiéon de compactacion.

El segundo prensado de las probetas se llevé a cabo en las instalaciones del
proveedor de las materias primas, Hoganas AB (Suecia). Con el fin de poder
comparar los resultados de los ensayos de traccion, se decidié que la
densidad del segundo prensado fuera la misma para todas las probetas,
definiendo para ello como densidad objetivo 7,2 g/cm®. En la Tabla 3. 15
pueden encontrarse los valores de la densidad y de la presion de
compactacion para las probetas de traccion tras este segundo prensado.

MATERIAL DENSIDAD PgR/COnl\:laEDIO TOTAL PRESION C'\(ZIE)/I:ACTACION
CrA+Cu 7,20 400
CrA+Ni 7,19 400
CrM 7,19 470
D AE 7,21 400
CrA 7,20 420

Tabla 3. 15. Densidades del segundo prensado (probetas) para cada tipo de
material.

Una vez obtenidos los resultados de densidades y presiones de
compactacion para cada material en los distintos procesos de prensado, se
podria crear, para cada uno de ellos un mapa de distribucién de densidades
en funcién de ambas presiones de compactacion, similar al descrito en el
Capitulo 2, Figura 2.7 [46].

3.4.4 Segundo sinterizado (2P2S).

El segundo sinterizado se lleva a cabo en la ruta de proceso doble prensado-
doble sinterizado. En el caso del sinterizado en atmdsfera de endogas, todo
el producto procesado procede de esta ruta de proceso. Sin embargo, en el
caso de la atmosfera N,-H,, se sinterizaron piezas tanto de proceso doble,
como de proceso simple prensado-simple sinterizado.

a) Atmosfera de endogas (2P2S).
Para llevar a cabo este sinterizado, se utilizd un horno de cinta de acero,
abierto. Con atmdsfera de endogas generada a partir de gas natural, en una
relacion m® aire/ m® gas de 2,38, segun las reacciones (relacién O,-N, en
aire, 21%-79%):

Reaccion 3. 1 2CH4 + O, 2 2CO + 4H,
Reaccion 3. 2 2CO~> CO,+C
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El potencial carburante de la atmdsfera corresponde a 0.7%C,y el
calentamiento se realizd a través de quemadores de gas natural
encapsulados.

Este sinterizado va acompafiado de un “sinter-hardening” o enfriamiento
forzado, ya que inmediatamente después del sinterizado, se realiza un
proceso de templado en el mismo horno que proporciona las propiedades
dimensionales y de material practicamente finales.

Las condiciones de proceso que se muestran en la Tabla 3. 16.

Temperatura Tiempo Relacién aire-gas natural Velocidad enfriamiento
oC min % °Cls
1125 25 75125 1-1,5

Tabla 3. 16. Condiciones del segundo sinterizado en atmésfera de endogas.

b) Atmoésfera de N2-H2 (1P1S 6 2P2S).
Los productos sinterizados en este tipo de atmésferas pueden provenir de la
ruta de proceso doble (2P2S) o simple (1P1S).

En este caso, la atmdsfera de sinterizacion estuvo compuesta por nitrégeno e
hidrégeno en relacion 90%-10%. El equipo utilizado es un horno semicerrado
y con traccién sobre rodillos, en el que el proceso de quemado de lubricante
se realiza en una primera zona del horno con cierto potencial oxidante y que
estad separada de la zona de sinterizacion y de la de termochoque por
esclusas que garantizan la calidad de la atmésfera en estas dos zonas. Al
igual que el sinterizado en endogas, el proceso incluye enfriamiento forzado y
tras éste se lleva a cabo un recocido para la eliminaciéon de tensiones. El
valor del punto de rocio del horno se situé en -24°C en la zona de sinterizado,
lo que indica una concentracién de oxigeno en la atmdsfera del horno de
3:10° ppm [47].

La sinterizacion a alta temperatura se realizdé en un horno de viga galopante.

En la fabricacién de cubos sincronizadores (procesos de “sinter-hardening’),
la velocidad de enfriamiento define practicamente las propiedades finales del
material [48]. En ocasiones se realizan tratamientos posteriores que si
pueden modificar totalmente las microestructuras y propiedades del material
generadas durante el sinterizado (plasmaniturados, endurecimientos por
induccion, carbonitrurados) pero en el caso de los ensayos realizados en este
trabajo, no se ha llevado a cabo ninguno de estos tratamientos. Las
propiedades tras el sinterizado solo se veran afectadas por posteriores
revenidos de alivio de tensiones que tendran influencia en las caracteristicas
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del mismo y que, en funcién de las condiciones de proceso, pueden modificar
de forma sustancial la microestructura y las propiedades del material [49].
Ademas de definir las propiedades mecanicas del material, la velocidad de
enfriamiento tiene una gran influencia en las dimensiones de las piezas
fabricadas [50], siendo esta mayor cuanto mayor es el contenido de
elementos de aleacion. En el caso de los materiales prealeados con cromo,
se ha observado que las dimensiones dependen fuertemente de las
condiciones de enfriamiento [38, 51], y debido a este hecho se han realizado
un conjunto de ensayos destinados a evaluar este efecto desde varios puntos
de vista, incluido el dimensional. Para ello se han sinterizado cubos
sincronizadores, producidos con cada una de las materias primas,
procesados segun la ruta 1P1S en atmosfera de N,-H,, variando soélo las
condiciones de la velocidad de enfriamiento.

Por otra parte, la modificacion de las propiedades del material cuando se
realizan sinterizados a alta temperatura ha sido confirmada por numerosos
estudios [51, 52]. Por ello se realiz6 un ensayo sinterizando probetas de
traccion en atmosfera de N»-H,, por encima de los 1200°C.

Las probetas ensayadas corresponden al proceso 1P1S, es decir, prensadas
a 600 MPa.

La Tabla 3. 17 muestra las condiciones de sinterizado en atmdsfera N,-H..

Temperatura Tiempo Relacion Hy/N, Velocidad enfriamiento
°C min % °Cls
1125 25 10/90 >3

Tabla 3. 17. Condiciones del sinterizado en atmosfera No-H,.

Para los ensayos de cubos sincronizadores procesados segun 1P1S variando
las condiciones del velocidad de enfriamiento, las condiciones de sinterizado
fueron las que se indican en la Tabla 3. 18.

Temperatura Tiempo Relacion Hy/N, Velocidad enfriamiento
°C min % °Cls
1-1,5
1135 40 10/90 2-2,5
>3

Tabla 3. 18. Condiciones de sinterizado variando las condiciones de la
velocidad de enfriamiento.

Las probetas de traccion sinterizadas por encima de 1200°C fueron
procesadas segun las condiciones de la Tabla 3. 19.
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Temperatura Tiempo Relacién Hy/N, Velocidad enfriamiento
°C min % °Cls
1220 40 10/90 >5

Tabla 3. 19. Condiciones de sinterizado probetas traccién a alta temperatura.

En el caso de este sinterizado a alta temperatura, se realizaron inyecciones
de metano para evitar descarburacion superficial debido a la interacciéon de
las condiciones de proceso: por una parte alta temperatura, y por otra
atmosfera de sinterizacion N,-H, cuyo valor de punto de rocio se situd en las
zonas de sinterizado y termochoque en -37°C, equivalente a 2102 ppm de
oxigeno en la atmosfera [47]. La cantidad de metano fue de 200 I/hora.

¢) Recocido alivio de tensiones.
Este proceso se llevé a cabo para todas las rutas de fabricacion, tanto en
cubos como en probetas.

Tras este sinterizado, las piezas se sometieron a un proceso de recocido
para rebajar las tensiones en el material generadas por el choque térmico.
Tres de los cuatro materiales comparados parten de un polvo 100% aleado:
los materiales CrA+Cu y Cr+Ni, prealeados con un 1,8% de cromo, a los que
se afiade un 1% de cobre y un 1% de niquel respectivamente; el material
CrM, es un prealeado de cromo (3%) y molibdeno (0,5%). En estos
materiales, el recocido antitensiones resulta clave para definir las
propiedades finales del material [49], relajando las tensiones internas
ocasionadas por la transformacion martensitica. Con el fin de comparar las
mismas condiciones de procesado para cada uno de los cuatro materiales,
también el material D AE, fue sometido a este tratamiento, a pesar de que
dado que los elementos de aleacién se encuentran aleados por difusion, las
tensiones internas generadas durante el temple son menores que para los
materiales prealeados para una misma velocidad de enfriamiento.

En este caso, el tratamiento se hizo en un horno abierto, sin atmosfera
protectora (al aire) e inmediatamente después del sinterizado.

Las condiciones de este tratamiento se indican en la Tabla 3. 20:

Temperatura Tiempo
°C min
190 20

Tabla 3. 20. Condiciones del recocido de alivio de tensiones.
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El recocido antitensiones es el ultimo paso de proceso en la fabricacion de
muestras. En el caso de los ensayos realizados con los cuatro materiales que
se comparan en esta tesis, el proceso de fabricacion serie no incluye ningun
tratamiento de proteccién antioxidacion, sino que las piezas se suministran a
cliente simplemente sinterizadas (“as sintered”).

89



Capitulo 3.Materiales.y Métodos

Bibliografia

1.

2.

10.

11.

12.

13.

14.

HOGANAS AB, Polvos de Hierro y Acero Hégands para
Componentes Sinterizados 2004.
http.//www.netafimusa.com/files/literature/wastewater/Mesh-vs-
Micron.pdf (2012).

ALZATI, L., GILARDI, R., ZURCHER, S., POZZI, G., FONTANA, S,
How to pick a winner when choosing a PM graphite. Metal Powder
Report Nov, 2010. 65: p. 32-36.

ALZATI, L., GILARDI, R., ZURCHER, S., Guidelines for Optimal
Selection of Graphite Type for PM Parts Production. Proceedings of
PM World Congress, Florencia (ltalia), 2010. Publicado en CD-ROM,
ISBN: 978-1-899072-19-4.

DANNINGER, H., FRAUENDIENST, G., STREB, K-D., RATZI, R.,
Dissolution of different graphite grades during sintering of PM steels.
Materials Chemistry and Physics, 2001. 67: p. 72-77.

CHASOGLOU, D., HRYHA, E., NYBORG, L., Oxide Distribution in
Prealloyed Water Atomized Steel Powder. Proceedings of PM World
Congress, Florencia (lItalia), 2010. Publicado en CD-ROM, ISBN: 978-
1-899072-19-4.

CHASOGLOU, D., HRYHA, E., NYBORG, L., Surface Interactions
During Sintering of Chromium-alloyed PM Steels in Different
Atmospheres. Proceedings of PM World Congress, Florencia (Italia)
2010. Publicado en CD-ROM, ISBN: 978-1-899072-19-4.
DANNINGER, H., GIERL, C., KREMEL, S., LEITNER, G,
JAENICKE-ROESSLER, K., YU, Y., Degassing and Deoxidation
Processes during Sintering of Unalloyed and Alloyed PM Steels.
Powder Metallurgy Progress, 2002. 2: p. 125-140.

ORTIZ, P., PENUELA, J.S., GAMBA, O., MORENO, S., Reduction
Kinetics of Oxides in PM Steels. Proceedings of PM World Congress,
Florencia (Italia), 2010. Publicado en CD-ROM, ISBN: 978-1-899072-
19-4.

HRYHA, E., NYBORG, L., Oxide Transformation During Sintering Of
Prealloyed Water Atomized Steel Powder. Proceedings of PM World
Congress, Florencia (Italia), 2010. 2: p. 268-275.

Sinterstahl-Asturias., Plan de Control 5737. Documento confidencial
sistema de calidad SSA, 2003.

HOGANAS_AB, Intralube E Your new powder mix for excellent
lubrication. 2009.

St-LAURENT, S., THOMAS, Y., AZZl, L., High Performance
Lubricants for Demanding PM Applications. MPIF/APMI International
Conference of Powder Metallurgy & Particulate Materials, MPIF,
2006. 3: p. 1-13.

KNUTSSON, P., OLSSON, K., LARSSON, M., DAHLBERG, M.,
Solutions for High Density PM Components. Proceedings of PM

90


http://www.netafimusa.com/files/literature/wastewater/Mesh-vs-Micron.pdf
http://www.netafimusa.com/files/literature/wastewater/Mesh-vs-Micron.pdf

15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24.

25.

26.

27.

28.

29.

Capitulo 3. Materiales y Métodos.

World Congress, Florencia (ltalia), 2010. Publicado en CD-ROM,
ISBN: 978-1-899072-19-4.

AHLIN, A., AHLQVIST, A., LITSTROM, O., Newly Developed
Lubricants for High Performance Metal Powder Mixes. Proceedings
Euro PM Congress, Mannheim (Alemania), 2008. 3: p. 205-210.
SS-EN SO 3923-1: 2010. Metallic Powders. Determination of
apparent density. Part 1: Funnel method (ISO 3923-1:2008) (Swedish
Standard).

SS-EN ISO 4490: 2008. Metallic Powders. Determination of flow rate
by means of a calibrated funnel (Hall flowmeter) (ISO 4490: 2008)
(Swedish Standard).

SS-EN ISO 3927: 2011. Metallic Powders, excluding powders for
hardmetals. Determination of compressibility in uniaxial compression
(ISO 3927: 2008) (Swedish Standard).

UNE-EN 10002-1:2002. Materiales metalicos. Ensayos de traccion.
Parte 1: Método de ensayo a temperatura ambiente.

ABDOOS, H., KHORSAND, H., SHAHANI, A.R., Fatigue behavior of
diffusion bonded powder metallurgy steel with heterogeneous
microstructure. Materials and Design, 2009. 30: p. 1026-1031.
LINDQVIST, B., Influence of Microstructure and Porosity on Fatigue
Properties of Sintered Steels. Modern Developments in Powder
Metallurgy. MPIF, 1988. 21: p. 67-82.

WANG, W.-F., Effect of alloying elements and processing factors on
the microstructure and hardness of sintered and induction-hardened
Fe—C—Cu alloys. Materials Science and Engineering A, 2005. 402: p.
92-97.

DIN 5480-1. Splined connections with involute splines based on
reference diameters. 2006.

ISO 9556 1989: Steel and iron -- Determination of total carbon
content -- Infrared absorption method after combustion in an induction
furnace.

ASTM E1019-02 Standard Test Methods for Determination of Carbon,
Sulfur, Nitrogen, and Oxygen in Steel and in Iron, Nickel, and Cobalt
Alloys.

ZHAO, C., JAIN, M.K., BRUHIS, M., LAWCOCK, R., An integrated
study of die powder fill, transfer and compaction process using digital
image correlation method. Powder Technology, 2011. 208: p. 225-
230.

DIN 30911: 1990. Sintermetalle; Sint-Priifnormen; Priifung der
Sinterdichte, der offenen Porositdt und des Trankstoffgehaltes.

ASTM B311 - 08 Standard Test Method for Density of Powder
Metallurgy (PM) Materials Containing Less Than Two Percent
Porosity.

Densidad del agua en funcién de la temperatura. (P externa= 1 atm).
www.vaxasoftware.com (2012).

91


http://www.vaxasoftware.com/

30.

31.

32.

33.

34.

35.

36.

37.

38.

39.

40.

41.

42.

43.

44,

45.

46.

Capitulo 3.Materiales.y Métodos

ZENGER, D.C., CAl, H., Common Causes of Cracks in P/M
Compacts. The International Journal of Powder Metallurgy, 1998. 34:
p. 33-52.

ISO 4498: 2010. Sintered metal materials, excluding hardmetals --
Determination of apparent hardness and microhardness.

ISO 2740:2009 Sintered metal materials, excluding hardmetals --
Tensile test pieces.

EN 10002-1:2002. Tensile testing of metallic materials. Method of test
at ambient temperature.

UNE-EN SO 9227:2007. Ensayos de corrosion en atmdsferas
artificiales. Ensayos de niebla salina (ISO 9227:2006)

GONZALEZ, C., Estudio para la deteccion de grietas en piezas
pulvimetalurgicas en verde. Universidad de Oviedo. Escuela
Politécnica de Ingenieria de Gijon. Master en Ingenieria Mecanica.
Disefio, Construccion y Fabricacion, 2011.

LEPERA, F.S., Improved etching technique to emphasize martensite
and bainite in high strength dual-phase steel. Journal of Metals, 1980.
32: p. 38-39.

CRISTOFOLINI, I, RAO, A., MENAPACE, C., MOLINARI, A,
Influence of sintering temperature on the shrinkage and geometrical
characteristics of steel parts produced by powder metallurgy. Journal
of Materials Processing Technology, 2010. 210: p. 1716-1725.
CHAGNON, F., OLSCHEWSKI, G., ST-LAURENT, S., Effects of
Product and Process Parameters on Dimensional Stability of Sinter
Hardened Materials. Proceedings Euro PM Congress, Niza (Francia),
2001. 4: p. 230-235.

http://www.doitpoms.ac.uk/tiplib/ellingham diagrams/ellingham.php
(2012).

AGUDIN, A., BLANCO, J., GARCIA, P., Mejora de las condiciones de
prensado de la referencia 5837. Informe confidencial Sinterstahl
Asturias., 2007.

AGUDIN, A., BLANCO, J., GARCIA, P., Condiciones de proceso
Astaloy Cromo. . Informe confidencial Sinterstahl Asturias, 2002.
DLAPKA, M., DANNINGER, H., GIERL, C., LINDQVIST, B., Defining
the pores in PM components. Metal Powder Report, 2010. 65: p. 30-
33.

AGUDIN, A., BLANCO, J., GARCIA, P., ILA 365: Comparacién del
comportamiento dimensional de un cubo sincronizador en funcién del
material de la matriz de prensado. Informe confidencial Sinterstahl
Asturias, 2004.

GARCIA, P., CAMPOS, M., TORRALBA, J.M., Dimensional
consistency achieved in high-performance synchronizing hubs.
Revista de Metalurgia 2013. 49: p. 55-64.

PERO-SANZ ELORZ, J.A., Ciencia e Ingenieria de Materiales, ed.
S.L. Dossat-2000. 2006. 673.

HOGANAS_AB, Re-pressing, Coining and Sizing. Chapter 7. p. 7-5.

92


http://www.doitpoms.ac.uk/tlplib/ellingham_diagrams/ellingham.php

47.

48.

49.

50.

51.

52.

Capitulo 3. Materiales y Métodos.

Messer_Griesheim_GmbH_Industriegase_Abteilung, Umrechnung
Sondenspannung /Sauerstoffwert%/Sauerstorrwert ppm.
Sondergase.

LINDSLEY, B., FILLARI, G., MURPHY, T., Effect of composition and
cooling rate on physical properties and microstructure of prealloyed
P/M steels. Advances in Powder Metallurgy & Particulate Materials,
compiled by C.Ruas and T.A. Tomlin, Metal Powder Industries
Federation, 2005. 10: p. 10-353.

CHAGNON, F., GAGNE, M., Effect of Tempering Temperature on
Mechanical Properties and Microstructure of Sinter Hardened
Materials. Advances in Powder Metallurgy & Particulate Materials,
MPIF, Princeton, 1999. 7: p. 205-216.

MAROLI, B., BERG, S., THORNE, P., ENGSTROM, U., Sinter-
Hardening and Heat Treatment of Materials based on Astaloy CrM.
Advances in Powder Metallurgy&Particulate Materials, published by
MPIF, 2003. 5: p. 5-19.

ACTIS GRANDE, M., BIDULSKY, R., BIDULSKA, J, FORNO, I.,
Effect of Processing Conditions on the Wear Behaviour of Prealloyed
Sinteres Steels Fe 8Cr-Mo) with Addition of Cu and C. Powder
Metallurgy Progress, 2011. 11: p. 51-61.

CAMPOS, M., Nuevos Aceros Sinterizados de Baja Aleacion al Cr-
Mo:  Sinterabilidad, Comportamiento Mecanico y Tribologico,
Tratamientos Térmicos y Termoquimicos. . Tesis Doctoral.
Departamento de ciencia de materiales e ingenieria metalurgica.
Universidad Carlos Ill de Madrid, 2002.

93



Capitulo 3.Materiales.y Métodos

94



CAPITULO 4.

Obtencion de probetas de alta
densidad. Efecto de la
atmosfera y temperatura de

4.1. Analisis quimico. 98
411 Anadlisis del contenido carbono en pieza final sinterizada. 98
4.1.2  Analisis del contenido de oxigeno. 99

4.2. Propiedades fisicas. 101
421 Densidad. 101
4.2.2 Propiedades dimensionales. 103

4.3. Propiedades mecanicas. 106
431 Dureza. 106
4.3.2 Ensayo traccién. 108

4.4. Metalografia. 111
441 Porosidad. 111
442 Microestructuras. 113

4.5. Conclusiones parciales. 117

Bibliografia 120






Capitulo 4. Probetas de traccién de alta densidad.

CAPITULO 4. OBTENCION DE PROBETAS DE ALTA
DENSIDAD. EFECTO DE LA ATMOSFERA Y TEMPERATURA DE
SINTERIZACION

El objetivo del presente capitulo es el de evaluar la factibilidad de rutas
alternativas de fabricacion en probetas de traccioén para los nuevos materiales
CrA+Cu y CrA+Ni, y compararlo con las dos calidades CrM y D AE. Para ello,
las probetas se procesan, tanto en proceso simple prensado-simple
sinterizado (1P1S) como en proceso doble prensado-doble sinterizado
(2P28S), realizando ademas los sinterizados en dos tipos de atmésferas de
sinterizaciéon, N»-H, y endogas, y diferentes temperaturas de sinterizacion
(1125°C 6 1220°C) en el caso de la atmdsfera N,o-H,.

Las velocidades de enfriamiento también varian en funcion del proceso de
sinterizado: 1-1,5°C/seg para la sinterizacion en endogas, >3°C/seg para la
sinterizacion en N,-H, a baja temperatura (1125°C) y > 5°C/seg para la
sinterizacion en N,-H, a alta temperatura (1220°C).

Este estudio inicial se realiza sobre probetas de traccion porque en este caso
el efecto que la geometria de la pieza a prensar puede tener sobre los
procesos de prensado queda asi minimizado: no existen diferentes columnas
de polvo, las densificaciones se llevan a cabo de manera mas uniforme y las
geometrias de los utillajes, mucho mas sencillas que las de otros productos,
tiene menor influencia en el proceso de prensado.

Los resultados obtenidos se muestran de manera que la evolucién de las

caracteristicas analizadas pueda ser analizada en funcién de los distintos
pasos de proceso.
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4.1. Andlisis quimico.
4.1.1 Analisis del contenido carbono en pieza final sinterizada.

A continuacién, en la Figura 4. 1, se muestra la evolucion de carbono desde
pieza prensada (PP “primer prensado”) hasta pieza final sinterizada para
cada uno de los cinco materiales, en funciéon de la ruta de procesado,
incluyendo la sinterizacién a alta temperatura.

CrA+Cu CrA+Ni
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Figura 4. 1. Evolucién del contenido de carbono en funcién de la ruta de
procesado y de la atmésfera de sinterizacion.

En general, puede decirse que no se observan diferencias significativas para

el contenido de carbono en pieza final al comparar los procesos de paso
simple (1P1S) y paso doble (2P2S) en atmosfera de No-Ho.
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La evolucion del contenido de carbono para los materiales CrA+Cu, CrA+Ni y
D AE, resulta muy similar: todos ellos parten de una misma concentracion de
grafito en la mezcla de polvo, 0,5%, presentan descarburacion en las
atmosferas de No-H, y carburacion en la atmésfera de endogéas. De todos
modos, dicha variacion de carbono resulta poco significativa, no alcanzando
el 0,1%, tanto en la descarburaciéon como en la carburacion. Las adiciones de
metano realizadas en el sinterizado a alta temperatura, 1220°C y atmdsfera
N,-H,, hacen que la descarburacién en estas condiciones de proceso se
mantenga en los mismos niveles que a baja temperatura (1120°C).

Para el material CrA, la mezcla de polvo inicial incluia un 0,8%C. La
descarburacion que se produce en los procesos de sinterizado en atmodsfera
de No-H, es ligeramente superior a la del resto de los materiales.

El material CrM, se comporta de modo similar a los materiales anteriores para
las atmésferas de N,-H, tanto para baja como para alta temperatura. Sin
embargo, la carburacién alcanzada al sinterizar con atmésfera de endogas,
es mas significativa. Mientras para dichos materiales esta en el entorno del
0,05%, para el CrM alcanza el 0,15%. El potencial de carburacién teédrico de
la atmésfera del horno de sinterizado con atmoésfera de endogas fue de 0,7%
carbono, segun los datos indicados por los controladores del horno durante el
sinterizado.

Para explicar la razén de la mayor carburacién del material CrM, en
atmoésfera de endogéds, es necesario ampliar el analisis de los resultados e
incluir en el mismo los datos de contenido de oxigeno en las muestras finales
sinterizadas.

4.1.2 Analisis del contenido de oxigeno.

El contenido de oxigeno para cada material en funcién de la ruta de
fabricacion se muestra en la Figura 4. 2.

Los materiales cuyo polvo base es CrA (CrA+Cu, CrA+Ni y CrA) presentan
una reduccién significativa del contenido en oxigeno desde la mezcla de
polvo a pieza final sinterizada cuando el sinterizado se lleva a cabo en
atmosferas de N»>-H,. En el caso de la sinterizacion a alta temperatura, estos
valores son similares a los alcanzados por el material D AE (material sin
cromo), incluso para el material CrM.

Los materiales CrA+Cu y CrA+Ni, en el caso de la sinterizacion en atmosfera

de endogas, presentan un leve aumento en el contenido final de oxigeno
frente al de la mezcla de polvo. Sin embargo, en este caso el comportamiento
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mas dispar corresponde al material CrM, cuyo contenido en oxigeno en pieza
final sinterizada casi triplica al de la mezcla de polvo.

CrA+Cu CrA+Ni
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Figura 4. 2. Evolucién del contenido de oxigeno en funcion de la ruta de
procesado y de la atmésfera de sinterizacion. (PP=primer prensado).

La razén de este comportamiento, asi como del mayor contenido en carbono,
se debe a la composicion quimica de este material, cuyo contenido en Cr es
3%, frente a 1,8% presente en los otros tres materiales con cromo
analizados. Debido a este mayor contenido en cromo, la cantidad de 6xidos
iniciales presentes en el material, es también mayor. La reacciéon que
describe la reduccion de estos 6xidos de cromo es:

Reaccion 4. 1 y-C+Me, 0, 2x-Me+y-CO
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La reduccion se llevara a cabo siempre que se cumpla que P¢,<P.q, €n la
Reaccién 4. 1. Sin embargo, para la atmdsfera de endogés, el contenido en
CO de la atmosfera esta en el entorno de un 20%, con lo cual la atmésfera no
s6lo no tendra caracter reductor, sino que sera oxidante, desplazando el
equilibrio de la reaccion hacia la izquierda. Desde el punto de vista de la
carburacion, una atmosfera enriquecida en CO propiciara una mayor
carburacion en la pieza sinterizada.

En [1] se comparan las presiones parciales de equilibrio de CO para
diferentes temperaturas de sinterizacion y contenidos de carbono en dos
materiales: Fe-C y Fe-3%Cr-C, demostrando que a medida que aumenta el
contenido en cromo, la presion parcial de CO debe disminuir para seguir
manteniendo el caracter reductor de la atmdsfera. Este resultado explica el
hecho de que materiales con contenidos mas bajos de cromo, como el
material CrA+Cu, el CrA+Ni, o el CrA, al ser sinterizados en atmdsfera de
endogas, si bien no logran reducir el contenido inicial de oxigeno en la
mezcla de polvo, tampoco presentan una oxidacion tan acusada como el
material CrM.

4.2. Propiedades fisicas.
4.2.1 Densidad.

En la Figura 4. 3 se muestran los resultados obtenidos en cada uno de los
pasos de proceso para cada material en funcién de la ruta de procesado. La
densidad en el primer prensado (PP) fue la alcanzada para cada tipo de polvo
para una presion de compactacion de 600 MPa. El objetivo en el segundo
prensado (RP “reprensado”) fue alcanzar una densidad de 7,2 g/cm®.
Igualmente, se indican los valores de densidad tras el segundo sinterizado y
recocido antitensiones.

Los resultados de la densidad estan poderosamente influidos por la ruta de
procesado. Asi, en el proceso de paso simple, 1P1S, se observa que la
variacion de la densidad desde producto prensado a probeta final sinterizada
presenta solo un ligero incremento, o bien se mantiene practicamente igual
para todos los materiales excepto para el material CrA+Cu. Estos resultados
son coherentes con los de otras investigaciones, en las que la densidad no
presenta variaciones significativas cuando la sinterizacion se lleva a cabo a
temperaturas de sinterizacion por debajo de los 1200°C [2, 3].

En el caso del material CrA+Cu, la disminucion de la densidad se debe a la
aparicion de porosidad secundaria debida al cobre presente en la mezcla.
Esta porosidad secundaria puede observarse en las micrografias y presenta
el aspecto clasico de los poros creados a partir de la fusion del cobre
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simplemente anadido a la mezcla de polvo, esto es, sin llevar a cabo ningun
tratamiento de difusién térmica o de pegado a través de ligantes [4]. Es
necesario observar que para la sinterizacién a alta temperatura, salvo para
este material, todos los demas presentan una densidad final ligeramente
mayor que para baja temperatura, excepto el material D AE.
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Figura 4. 3. Densidad en pieza final para cada uno de los materiales en
funcion de la ruta de procesado.

Como se ha demostrado, la temperatura de sinterizado influye ligeramente
sobre la densidad del producto final, especialmente cuando esta se lleva a
cabo al alta temperatura. Sin embargo, cuando la ruta de procesado incluye
un segundo prensado y dos sinterizados, 2P2S, la evolucién de los valores
de densidad varia drasticamente. El salto cuantitativo se produce en el
segundo prensado, también denominado reprensado (RP), donde la densidad
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alcanza los 7,2 g/cm3 para todos los materiales, aunque para ello la presion
de compactacion alcanzada varie mucho en funcién del material (Ver
Capitulo 3. Materiales y Métodos. Fabricacion de muestras). En el caso de
los materiales prealeados, la temperatura del primer sinterizado influye
poderosamente en las condiciones de proceso posteriores a este primer
sinterizado y en las propiedades finales del material [5], de ahi que la presién
de compactacién necesaria para alcanzar densidades de 7,2 g/cm” en el
segundo paso de prensado, varie en funcién de la composicion quimica del
material.

4.2.2 Propiedades dimensionales.
Como se describi6 anteriormente, la variacion dimensional se obtiene

relacionando el valor del utillaje del primer prensado con el valor de dicha
dimension en pieza final. Los datos obtenidos se muestran en la Figura 4. 4:
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Figura 4. 4. Cambio dimensional en funcion de la ruta de fabricacion.
El comportamiento dimensional debe analizarse en funcion de la ruta de
procesado.
En los procesos con un unico prensado (1P1S), se observa que a bajas

temperaturas todos los materiales presentan contraccion, salvo el material
CrA+Cu, para el cual, el cobre hace que el cambio dimensional sea positivo.
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Este efecto es el esperado debido a la fusiéon del cobre y su posterior
infiltracion en los bordes de particulas para un contenido constante de
carbono [6], como sucede en estos ensayos. Cuando la temperatura de
sinterizado esta por encima de los 1200°C, el cambio dimensional es
ligeramente superior, de modo que la posible contraccion debida al aumento
de temperatura se compensa con el aumento de volumen debido a la
transformacién martensitica (velocidad enfriamiento sinterizado a 1220°C,
>5°C; velocidad de enfriamiento sinterizado a 1120°C, >3°C) favorecida por la
total fusion del cobre a esta temperatura.

El material CrA+Ni, en cambio se comporta de manera opuesta debido al
niquel, cuya influencia sobre el cambio dimensional conlleva un efecto de
contraccién, como se ha demostrado en numerosos estudios previos [7, 8]. El
efecto de la velocidad de enfriamiento cuando se sinteriza a alta temperatura
no logra compensar la contraccion que se produce a dicha temperatura. Este
hecho se debe a la lenta difusion del niquel en el hierro, que si bien se ve
favorecida por un sinterizado a mayor temperatura, de ningin modo logra
producirse de manera total, con lo cual la transformacion martensitica
tampoco se va a llevar a cabo de modo homogéneo en todo el material. Asi,
a pesar de que la velocidad de enfriamiento es muy alta, el aumento de
volumen debido a la reaccién martensitica no compensa ni la contraccion
debida al niquel ni el efecto de la mayor densificacidon que se produce a altas
temperaturas de sinterizacion, por lo cual la variaciéon dimensional es aln
mas negativa.

Similar comportamiento presentan los materiales CrA, y CrM, que aunque sin
niquel, se contraen dimensionalmente tras el sinterizado tanto a baja como a
alta temperatura. Este ultimo material, ademas de un mayor contenido en
cromo, contiene molibdeno que contribuye también a favorecer la contraccion
dimensional durante el sinterizado [7]. En este caso, es importante notar que
la densidad de prensado es inferior a la del material CrA, debido a su peor
compresibilidad (todas las probetas se prensaron a una presion de
compactacion constante de 600 MPa). El efecto de la densidad al comparar
estos dos materiales parece ser mas relevante sobre el cambio dimensional
cuando el sinterizado se lleva a cabo a baja temperatura, ya en este caso el
material CrM se contrae el doble que el material CrA, frente a s6lo un 23%
mas cuando el sinterizado se lleva a cabo a alta temperatura.

El material D AE, presenta el comportamiento mas estable respecto al
cambio dimensional de entre todos los materiales comparados. El ligero
incremento dimensional al sinterizar a 1220°C podria estar relacionado con la
alta velocidad de enfriamiento, que favorece la reaccion martensitica y con
ello el aumento de volumen.
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En los procesos que incluyen dos pasos de prensado, la variacion
dimensional es siempre positiva, con independencia de la composicion
quimica de los materiales, lo que demuestra que, para las probetas de
traccion, el efecto de la densidad es mucho mas potente desde el punto de
vista dimensional que el de los aleantes y su concentracién, es decir, sea
cual sea la composicion quimica de los materiales analizados, si la ruta de
proceso es doble prensado-doble sinterizado, la variacién dimensional es
positiva.

El efecto de la composicion quimica puede analizarse al comparar los
materiales CrA+Cu, CrA+Ni y CrA, con practicamente la misma densidad tras
el segundo prensado (RP) e idéntico contenido en cromo. En este caso, se
confirma que el cambio dimensional tras el segundo sinterizado en atmadsfera
N,-H, se debe Unica y exclusivamente a la diferente composicion. El notable
incremento en volumen del material CrA+Cu se debe al cobre, mientras que
el material CrA+Ni, presenta una variacion mucho menor debido al efector
contractor del niquel. Sin efecto del niquel, material CrA, el cambio
dimensional se situa entre el de ambos materiales.

Es importante analizar igualmente para los materiales con cromo prealeado,
porqué la variacién dimensional en atmoésfera de endogas es mas positiva
que en atmosfera de N,-H, cuando la velocidad de enfriamiento de la
segunda es mayor. Al sinterizar materiales con cromo en atmodsferas
tradicionales de endogas, ademas de no llevarse a cabo la reduccion de los
6xidos presentes en los granos de polvo, se produce la formacién de nuevos
oxidos. Todos ellos son facilmente detectables en los bordes de particulas.
La presencia de estos 6xidos evita la progresion del proceso de sinterizacion
y el crecimiento de los cuellos de sinterizado. Este fendmeno hace que los
materiales presenten un aumento de volumen, que sera mas acusado cuanto
mayor sea el contenido de cromo del material. De ahi que el material CrM,
cuyo contenido en cromo es notablemente mayor al de los otros tres
materiales, presente una variacion dimensional muy alta (y positiva) al ser
sinterizado en atmdsfera de endogés. Para el sinterizado de este material en
atmoésfera de N,-H,, el cambio dimensional estd afectado por la gran
densificacién que se le confiere al material en el segundo prensado (RP) tras
el que alcanza los 7,2 g/cm3 al igual que el resto de los materiales
ensayados, pero partiendo de una densidad inicial de prensado mucho
menor, dada su peor compresibilidad.

En el caso del material D AE, dado que la influencia de la atmdsfera de
sinterizacion no resulta critica desde el punto de vista de su composicion
quimica, el cambio dimensional debido al sinterizado en atmdsfera de No-H,
es positivo y mayor debido a la mayor velocidad de enfriamiento de este
proceso frente al sinterizado en endogas.
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Propiedades mecanicas.

Dureza.

En el caso de las probetas, la medicidon de dureza se realizé en pieza final
tras segundo sinterizado y recocido antitensiones. Se utilizé la escala Brinell
2,5/187,5. En la Figura 4. 5, se representan los datos obtenidos. Para unas
condiciones de proceso dadas, no sélo la composicion quimica de los
materiales influye en la dureza final del material sinterizado, sino que también
la geometria y la densidad son relevantes, debido al efecto que ambas tienen
sobre la velocidad de enfriamiento a alcanzar durante el choque térmico [9].
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Figura 4. 5. Dureza de las probetas de traccién para

cada uno de los

materiales en funcion de la ruta de fabricacion.
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El material CrA+Cu, con unas densidades muy similares a las del material
CrA+Ni después de cada proceso de prensado, presenta valores de dureza
ligeramente superiores a este en los procesos de sinterizado a baja
temperatura, aunque cuando el sinterizado se lleva a cabo a alta temperatura
es este segundo material el que alcanza mayores valores de dureza. De
nuevo la explicacion a este fendmeno se debe a la lenta difusién del niquel
en el hierro, que se ve favorecida a alta temperatura, proporcionando asi una
mayor templabilidad al material. Por otra parte, el efecto de la densidad sobre
la dureza se obtiene al comparar los valores para ambos materiales de los
proceso 1P1S y 2P2S en atmésfera de No-H,: para ambos materiales la
ganancia de dureza se sitta en el entorno de los 40 puntos (HB 2,5/187,5),
valor relevante desde el punto de vista de las propiedades del material. Para
el sinterizado en atmésfera de endogas, ambos materiales presentan valores
comparables y notablemente inferiores a los obtenidos en atmédsferas de N2-
H2 debido a la menor velocidad de enfriamiento de este proceso asi como a
la incorrecta sinterizacion cuya consecuencia es la generacién de 6xidos en
borde de particulas.

Para el material CrA, con densidades en cada paso de prensado parecidas a
las de los materiales anteriores, el comportamiento de la dureza es también
similar, pero con valores notablemente mas altos para unas mismas
condiciones de proceso. La explicacion a este fendmeno se encuentra en la
cantidad de carbono existente en la mezcla base, 0,8%C, que confiere al
material una dureza extraordinariamente alta en todas las rutas de procesado
salvo en el sinterizado en atmdsfera de endogés. En este caso, los valores de
dureza se situan en la misma linea que para los materiales CrA+Cu y CrA+Ni.
Cuando el proceso incluye un doble prensado con sinterizado en atmdsfera
N,-H,, al efecto del carbono se une el de la densidad del material,
alcanzandose asi los valores de dureza mas altos de los obtenidos durante la
realizacion de los ensayos. La gran templabilidad de este material, se
confirma al observar que la diferente velocidad de enfriamiento aplicada al
sinterizar en atmdsfera de N»-H, a alta y baja temperatura, no tiene apenas
influencia sobre los valores de dureza en el producto final. Si acaso, las
muestras sinterizadas a alta temperatura presentan una disminucién muy
leve de la dureza que puede estar mas relacionada con la a su vez ligera
descarburacion de este material al ser procesado por esta ruta de fabricacion
(Figura 4. 1).

Este fendmeno se repite también en el material CrM: practicamente no
existen diferencias de dureza al sinterizar en atmdsferas de N,-H, a alta y a
baja temperatura (1P1S). De nuevo la densificaciéon adicional es la
responsable del aumento de dureza cuando se sinteriza en atmésfera de N,-
H, y paso doble. Sin embargo, los resultados obtenidos tras la sinterizacion
en atmoésfera de endogas, son representativamente mas altos que para el
resto de los materiales con cromo. Este hecho puede deberse a que la

107



Capitulo 4. Probetas de traccién de alta densidad.

cantidad de 6xidos generados en este material durante la sinterizacién en
endogas es tan significativa, que confieren al material cierto endurecimiento
superficial.

En cuanto al material D AE, el resultado mas llamativo respecto a los valores
de dureza es que, para baja temperatura, para todas las rutas de procesado y
calidad de la atmodsfera, la variacion de dureza es muy poco significativa,
alcanzandose ademas valores muy bajos en comparacion con los obtenidos
en el resto de los materiales. Sé6lo se consigue un importante incremento en
los valores de dureza al sinterizar a alta temperatura. En este caso, la mayor
homogeneizacion de los elementos de aleacion junto con la gran velocidad
de enfriamiento, consiguen que el material alcance los 300 puntos HB. Al
comparar los valores de dureza para este material obtenidos al sinterizar en
atmosfera de N»-H, en el proceso de paso simple, con el sinterizado en
atmosfera de endogas (paso doble), se observa que el factor de mayor peso
para este material no es la velocidad de enfriamiento, sino la densidad, ya
que los valores obtenidos en endogas son ligeramente superiores a los de la
atmédsfera N,-H,, incluso cuando la velocidad de enfriamiento es
notablemente inferior.

Los valores de dureza obtenidos para los materiales CrA+Cu y CrA+Ni son
significativamente superiores a los obtenidos en otros ensayos con
composiciones quimicas similares [10], debido a que las velocidades de
enfriamiento en los procesos de sinterizado con atmaésfera de N,-H, han sido
mas altos que los utilizados en estos ensayos.

4.3.2 Ensayo traccion.

Una vez realizados los ensayos de traccién, se obtuvieron los resultados
(resistencia a traccion, limite elastico y deformacion) para cada uno de los
materiales y rutas de procesado. Los valores obtenidos, representados en
MPa para la resistencia a traccion y el limite elastico, y en % para la
deformacion, se muestran en la Figura 4. 6.

El cubo sincronizador puede ir ensamblado en el eje con una cierta
interferencia entre los diametros de ambas piezas. Este hecho define como
objetivo para los materiales la consecucién de la resistencia a traccién mas
alta posible, pero obteniendo a su vez una deformacién no inferior al 0,5%.

Todos los materiales base cromo, presentan una deformacion cuyo valor no
alcanza el 0.5%, para todas las rutas de procesado y todas las atmdsferas de
sinterizacion. El caso mas extremo corresponde al material CrA, que no
presenta deformacion alguna en ninguno de los ensayos. El material CrM,
presenta una minima deformaciéon (~0,2%) al procesarse por el proceso
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simple (1P1S), en atmdsfera de N,-H, tanto a baja como a alta temperatura,
pero al procesarse por la ruta de paso doble (2P2S) o en atmésfera de
endogas, el comportamiento elastico desaparece. Este resultado, analizado
conjuntamente con los valores de dureza, permiten concluir que lo mas
probable es que las condiciones de procesado para estos materiales no han
sido optimas, esto es, las velocidades de enfriamiento han sido demasiado
altas, y el recocido antitensiones ha sido demasiado corto y/o a una
temperatura inferior a la necesaria para relajar completamente las tensiones
generadas en el material debidas al proceso de templado. Con condiciones
de procesado diferentes, es posible obtener deformaciones mayores [10, 11].
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Figura 4. 6. Propiedades mecanicas para cada uno de los materiales en

funcion de la ruta de procesado.
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Los resultados de los materiales CrA+Cu, y CrA+Ni, son muy similares para
todos los ensayos realizados en atmoésferas de N,-H,, y también comparables
a los del material CrM. La unica diferencia significativa se encuentra en los
datos obtenidos al realizar el sinterizado en atmodsfera de endogas: el
material CrA+Ni presenta cierta ductilidad y el valor de deformacién mas alto
de los obtenidos para todos los ensayos llevados a cabo con materiales
prealeados con cromo. La razén de este resultado se encuentra al analizar la
microestructura del material, donde es posible identificar islas de austenita
retenida (zonas enriquecidas en niquel), fendbmeno que unido a la menor
velocidad de enfriamiento de este ensayo, favorecen un comportamiento mas
duactil del material. En el caso del material CrA+Cu, el cobre se encuentra
completamente difundido en el hierro en todos los ensayos, aumentando asi
su templabilidad y su resistencia a traccion, pero reduciendo su deformacion.
La influencia de los elementos mezclados, cobre y niquel, en la mejora de las
propiedades mecanicas se comprueba al comparar los valores obtenidos
para estos ultimos materiales frente al material CrA: tanto el cobre como el
niquel mejoran los valores obtenidos para el limite elastico, para la traccion
simple y para la deformacion, para todas las rutas de procesado, salvo para
el sinterizado en endogas. En este caso, el valor de la resistencia a traccion
para el material CrA y el material CrA+Ni es similar.

De modo general, en cuanto a la resistencia a traccion, el resultado mas
llamativo es que para todos los materiales con cromo prealeado, los valores
cuando el sinterizado se lleva a cabo a 1220°C son ligeramente inferiores a
los obtenidos al sinterizar a 1120°C. Un fendmeno similar fue analizado en
investigaciones previas [12], donde se describen resultados semejantes
debidos a la descarburacién al sinterizar a altas temperaturas. En este caso,
la descarburacion, si bien existe, se mantiene dentro del rango habitual para
las atmosferas de N,-H,. El empeoramiento de las propiedades mecanicas
podria estar mas bien relacionado de nuevo con el hecho de que el recocido
antitensiones realizado tras el sinterizado no ha sido el éptimo. Para alcanzar
la mejora en las propiedades mecanicas que confiere el sinterizado a alta
temperatura, este tratamiento posterior deberia llevarse a cabo durante un
tiempo mayor y a mayor temperatura [13, 14], dado que la velocidad de
enfriamiento en este caso ha sido muy alta (>5°C/seg).

En cuanto al material D AE, tanto el limite elastico como la resistencia a
traccion de los ensayos realizados al sinterizar a baja temperatura presentan
valores muy similares. El efecto del aumento de la densidad del proceso de
paso doble incrementa ligeramente el alargamiento con atmodsfera de No-Ho,
siendo este aumento muy significativo al sinterizar en atmdsfera de endogas,
debido a la menor velocidad de enfriamiento del este sinterizado. El efecto
del sinterizado a alta temperatura se traduce en un aumento del limite
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elastico y de la carga de rotura, pero que a su vez implica una pérdida
significativa de deformacion.

4.4. Metalografia.
4.4.1 Porosidad.

La porosidad se ha estudiado tanto en la superficie de las probetas como en
el interior. En el Anexo I, se encuentra un estudio mas detallado de la
porosidad, tanto en superficie como en nlcleo para todos los materiales,
rutas de proceso y atmosferas de sinterizacion.

Para todos los materiales, se ha comprobado que no existen diferencias
apreciables en la porosidad entre ambas posiciones. La influencia mayor
sobre la porosidad es la debida a la ruta de proceso, tanto debido a los
procesos de prensado, como a la interaccion entre el material y la atmodsfera
de sinterizacion.

En la Figura 4. 7, puede observarse la porosidad para cada uno de los
materiales cuando la ruta de proceso es 1P1S vy la sinterizacion se ha llevado
a cabo a 1220°C en atmosfera de N»-H,.

En general, la porosidad presenta una distribucion uniforme sin diferencias
significativas entre la superficie y el interior de las probetas. Se observa que
para todos los materiales las rutas de procesado por doble compactacion
implican un aumento en el tamafio de los cuellos de sinterizado y una
disminucién de los poros. Cuando el sinterizado se lleva a cabo a alta
temperatura, los poros ademas se redondean.

Para el material CrA+Cu, la porosidad secundaria debida a la fusién del cobre
mezclado resulta facilmente identificable para todas las rutas de procesado.

En general, para los materiales con cromo, tras el sinterizado en atmdsfera
de endogas, es posible observar la presencia de numerosos 6xidos de cromo
en los bordes de particula. Este hecho es notablemente mas relevante para
el material CrM, debido a su mayor contenido en cromo.
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4.4.2 Microestructuras.

A continuacion, en las Figura 4. 8, Figura 4. 9,Figura 4. 10, Figura 4. 11y
Figura 4. 12 se muestran las microestructuras obtenidas para cada material
en funcion de la ruta de proceso utilizando el ataque con el reactivo Picral-
Na,SO,, para apreciar mejor las diferencias entre bainita y martensita [15].

La microestructura para el material CrA es 100% homogénea y martensitica
(Figura 4. 8). Cuando el proceso se lleva a cabo por la ruta de doble
prensado-doble sinterizado, es posible encontrar algunas zonas con
microestructura bainitica. Este hecho puede deberse a que cuando la
densidad aumenta la velocidad de enfriamiento disminuye a igualdad del
resto de los parametros de proceso [16].

CrA N2-H2 1P1S (3°C/s)
V .

Flgura 4 8. Mlcroestructuras en funC|on de Ia ruta de proceéado para eI
material CrA.
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En el caso del material CrA+Cu (Figura 4. 9), la microestructura corresponde
a la de un material 100% prealeado cuyos microconstituyentes se distribuyen
en funcién de las condiciones del sinterizado, especialmente de la velocidad
de enfriamiento. Asi, el material presenta una estructura bainitico-
martensitica para los procesos de sinterizado a baja temperatura, siendo el
microconstituyente martensitico el mas importante cuanto mayor es la
velocidad de enfriamiento. Las zonas afectadas por la difusion del cobre
presentan una mayor templabilidad y alrededor de las zonas de porosidad
secundaria aparece principalmente martensita.

p@:Cu No-H, 1P1S '3°C/s) CrA+Cu N2-

H; 1P1S 1220°C (3°C/s)
e "‘. _N 1

Flgura 4. 9 M|croestructuras en funC|on de la ruta de procesado para el
material 1, CrA+Cu.

Cuando el sinterizado se lleva a cabo a alta temperatura y con velocidades
de enfriamiento mayores, la estructura es practicamente 100% martensitica.

En el caso del sinterizado en atmésfera de endogas, la cantidad de bainita es
mayor debido a la menor velocidad de enfriamiento.

114



Capitulo 4. Probetas de traccién de alta densidad.

Al igual que para el material CrA+Cu, el material CrA+Ni (Figura 4. 10)
presenta una microestructura 100% homogénea tras el sinterizado, solo
interrumpida por las zonas de austenita retenida, zonas enriquecidas en
niquel. La estructura bainitico-martensitica es la predominante, siendo mas
relevante la presencia de martensita cuanto mayor es la velocidad de
enfriamiento, esto es, cuando el sinterizado se produce a 1220°C (5°C/seg) y
en el proceso de simple prensado-simple sinterizado a 1120°C.

CrA+N

D e

i No-Hz 1P1S (3°C/s CrA+Ni Nx-H, 1P1S 1220°C (5°C/s)

N 3 )

Figura 4. 10. Microestructuras en funcion e Ia“r.uta d prdcesado para el
material CrA+Ni.

El material CrM (Figura 4. 11), presenta una microestructura 100%
martensitica para todas las rutas de proceso con sinterizacion en Ny-H,.

Cuando el sinterizado se realiza en atmésfera de endogas, es posible

observar con claridad los bordes de particula, zonas en las que se acumulan
los 6xidos de cromo que demuestran que el sinterizado no se ha llevado a
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cabo de modo correcto. En este caso no es posible detectar en la
microestructura una evolucion correcta del proceso de sinterizacion.

_ CrM Nj-H, 1P1S (3°C/s) o VCrM N2-H2 1P1S 1220°C (5°C/s) ,

Figura 4. 11 Microestructuras en funC|on de la ruta de procesado para el
material CrM.

El material D AE (Figura 4. 12), presenta la microestructura mas estable y
mas heterogénea para todos los tipos de proceso. En general se pueden
observar perlitas muy finas que se corresponden con los primitivos polvos de
hierro, zonas bainitico-martensiticas alli donde el molibdeno y el cobre se
encontraban aleados por difusion y zonas austeniticas, enriquecidas en
niquel.

Cuando se sinteriza a alta temperatura el microconstituyente perlitico es
ligeramente inferior, aumentando la proporcién de bainita.
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D AE_N2-I;|2 1P1S (3°C/s D AE Np-H, 1P1S lZZQ"_C (5°C/s

Flgura 4. 12 Mlcroestructuras en funC|on e la ruta de procesado para el
material D AE.

4.5. Conclusiones parciales.

A la vista de los resultados obtenidos al procesar las probetas de traccién
siguiendo las diferentes rutas de proceso, se pueden obtener las siguientes
conclusiones parciales:

e Es posible llevar a cabo la sinterizacion de materiales con cromo en
atmoésferas de N,-H, manteniendo unos niveles de descarburacion
similares a los presentados por materiales en cuya composicién no
se encuentran elementos con alta afinidad por el oxigeno.

e La ruta de proceso que incluye dos prensados y dos sinterizados es
la manera mas efectiva de conseguir un aumento en la densidad para
todos los materiales analizados. Dado que la densidad del primer
prensado se defini6 como la alcanzada por cada uno de los
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materiales para una presion de compactacién de 600 MPa, este valor
esta directamente relacionado con la compresibilidad del polvo. Asi,
el material D AE se muestra como el mas compresible, mientras que
el CrM presenta la peor compresibilidad de todos los materiales
analizados. CrA, CrA+Cu y CrA+Ni alcanzan valores de densidad
intermedios entre los dos materiales anteriores. La presencia de
cobre y niquel mezclados parece mejorar ligeramente la
compresibilidad de dichos materiales.

La densidad tiene una influencia sobre la variacién dimensional de
las probetas mayor que la composicion quimica de los distintos
materiales, siendo dicha variacion siempre positiva para todos los
materiales analizados cuando la ruta de proceso incluye dos
prensados y dos sinterizados.

Tras el sinterizado a alta temperatura (N,-H,) el contenido en oxigeno
en las muestras sinterizadas es similar y muy bajo para todos los
materiales analizados. Sin embargo, este hecho no implica una
mejora en las propiedades fisicas y mecanicas de modo general,
aunque los materiales con aleantes mezclados (CrA+Cu y CrA+Ni) o
aleados por difusion (D AE), si presentan un aumento en los valores
de dureza obtenidos al sinterizar a alta temperatura. Es posible que
la mejora de las propiedades mecanicas al sinterizar a alta
temperatura no se haya alcanzado debido al hecho de que la
velocidad de enfriamiento haya sido muy alta (>5°C/seg) y el recocido
antitensiones posterior no haya sido suficiente para eliminar la
fragilidad debida a este proceso. El hecho de que el material que no
cuenta con elementos prealeados en su composicion (D AE), si
presente una mejora en el valor de la resistencia a traccion al
sinterizarse a alta temperatura, parece confirmar esta hipétesis.

Al conseguir mas densidad, el proceso de doble prensado-doble
sinterizado, demuestra ser mas efectivo para obtener una mejora de
las propiedades mecanicas que la sinterizacion a alta temperatura,
tanto para el material CrA+Cu como para el CrA+Ni. En el caso del
material CrA, el hecho de no presentar zona elastica, hace que este
tipo de material no pueda ser utilizado en aquellas aplicaciones en
las que una minima deformacién sea necesaria para garantizar la
funcion.

De manera general, parece que el sinterizado de materiales con
contenidos medios en cromo, como el CrA+Ni, podria ser llevado a
cabo en atmésferas de endogas cuando estos se procesan con altas
densidades de prensado. Esta via de fabricacién, seria factible para
aplicaciones medias y bajas, en las que los requerimientos en funcién
no fueran extremos.

118



Capitulo 4. Probetas de traccién de alta densidad.

Una vez analizados los resultados sobre probetas, resulta necesario realizar
una evaluacién de la factibilidad del proceso sobre el cubo sincronizador, ya
que dadas las diferencias geométricas de ambas piezas, no se puede
asegurar que los resultados obtenidos sobre las probetas puedan ser
extrapolables a los cubos.
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CAPITULO 5. OBTENCION DE CUBOS SINCRONIZADORES
DE ALTA DENSIDAD. EFECTO DE LA ATMOSFERA Y DEL
PROCESO DE FABRICACION.

En este capitulo, los resultados se obtienen a partir del analisis realizado
sobre los cubos sincronizadores procesados por las diferentes rutas de
proceso.

Los ensayos llevados a cabo sobre las probetas de traccion, aportan
informacion relevante acerca de las propiedades generales de los materiales.
Sin embargo, al tratarse el cubo sincronizador de un componente estructural
de la caja de cambios, esta informacion no es suficiente. Es muy relevante
analizar no soélo el material, sino también la funcién, lo que implica comparar
las propiedades fisicas, quimicas y mecanicas de los propios cubos
sincronizadores en cada una de las condiciones de ensayo.

Tanto las propiedades fisicas como las propiedades mecanicas estan muy
condicionadas por la densidad del material a ser procesado. Asi, existen
numerosos estudios que relacionan desde un punto de vista tedrico la
porosidad y las propiedades del material [1, 2], pero el objetivo de este
capitulo es observar dichos resultados obtenidos directamente sobre los
cubos sincronizadores teniendo en cuenta no soélo la influencia de la
densidad, sino también de la atmdsfera de sinterizacion.

En este caso, sélo se fabricaron cubos con 4 materiales: CrA+Cu, CrA+Ni,
CrM, y D AE, sinterizados en atmédsferas de endogas (1125°C y velocidad de
enfriamiento 1-1,5°C/seg) y N,-H, (1135°C y velocidad de enfriamiento
>3C/seq), y procesados segun las rutas de fabricacion de doble prensado-
doble sinterizado y simple prensado-simple sinterizado. No se realizaron
ensayos con cubos sinterizados a alta temperatura, ya que los cubos
sincronizadores sinterizados en estas condiciones presentan unas
deformaciones geométricas mucho mayores que cuando el sinterizado se
lleva a cabo a temperaturas menores [3]. Por otra parte, los resultados
obtenidos del analisis de las probetas, demuestran que para obtener la
mejora potencial que el sinterizado a alta temperatura proporciona al material,
el flujo de proceso deberia modificarse, aumentando temperaturas y tiempos
del recocido antitensiones.
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5.1. Analisis quimico.

Al igual que en las probetas de traccion, el andlisis quimico de los materiales
se llevd a cabo mediante la obtencién de los porcentajes de carbono y
oxigeno en pieza final sinterizada, manteniendo los mismos procedimientos
de trabajo y equipos descritos anteriormente.

5.1.1 Analisis del contenido carbono en pieza final sinterizada.
A continuacién, en la Figura 5. 1, se muestran los valores de carbono, en

funcion de la atmdsfera de sinterizacion y del proceso de fabricacion, desde
pieza prensada (PP) hasta pieza final sinterizada:

CrA+Cu CrA+Ni
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0,80 0,80
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g g ~—'m
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0,20 0,20
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N2-H2 N2-H2 endo N2-H2 N2-H2 endo

Figura 5. 1 Evolucion del contenido de carbono en funcion de la ruta de
procesado y de la atmdsfera de sinterizacion.

Como se puede observar, en todos los procesos de sinterizado en
atmoésferas de N,-H,, para todos los materiales, existe descarburacion, tanto
en proceso de doble prensado-doble sinterizado como como en procesos de
simple paso.

Por el contrario, en todos los materiales aparecen fenédmenos de carburacién
severos cuando son procesados en atmosfera de endogas, como era de
esperar, dado que el potencial de carburacién para la atmésfera de endogas
es de 0.7%. Los valores para los materiales CrA+Cu, CrA+Ni y D AE, son
similares, mientras que el material CrM presenta unos valores de carburacion
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significativamente mas altos en comparacién con los otros tres materiales, ya
que ademas el carbono de partida en la mezcla era menor (0,45% frente a
0,5%). Este hecho se debe a que en la atmésfera de endogas, el contenido
de CO alcanza el 20%, con lo cual, no s6lo no se llevan a cabo los
fendbmenos de reduccion esperados, sino que el material capta de la
atmosfera este carbono y lo incorpora a su estructura, presentando asi
fendmenos de carburacion mas importantes cuanto mayor es el contenido en
cromo del material [4].

5.1.2 Analisis del contenido oxigeno.

Los resultados se indican a continuacion, en la Figura 5. 2.

CrA+Cu CrA+Ni
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Figura 5. 2. Evolucién del contenido de oxigeno en funcién de la ruta de
procesado y de la atmdésfera de sinterizacion.

El comportamiento de los materiales CrA+Cu y CrA+Ni, es muy similar. En
ambos casos se produce una reduccion significativa del contenido de oxigeno
cuando el sinterizado se lleva a cabo en atmédsfera reductora N,-H,, mientras
que en el caso del sinterizado en endogas, el contenido en oxigeno desde la
pieza prensada hasta producto final sinterizado, sélo se reduce ligeramente.
El contenido en oxigeno del material D AE, se reduce para todas las
atmoésferas y rutas de fabricacion, de forma significativa, aunque sin
diferencias apreciables entre cada una de ellas. EI comportamiento mas
extremo corresponde al del material CrM, ya que para atmdsfera de endogas
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el contenido de oxigeno en pieza sinterizada triplica el valor inicial de oxigeno
en la mezcla de polvo.

Los contenidos de carbono y oxigeno en pieza final sinterizada se
corresponden con lo esperado en funcion de los aleantes conforme al
diagrama de Ellingham y al contenido en elementos con alta afinidad por el
oxigeno. La atmodsfera de endogas, cuyo efecto es reductor para los
materiales CrA+Cu, CrA+Ni y D AE, especialmente para este ultimo, se
convierte en atmésfera altamente oxidante para el material CrM, cuyo
contenido de cromo es muy superior al de los materiales CrA+Cu y CrA+Ni
[4].

5.2. Propiedades fisicas.
5.2.1 Densidad.

A diferencia de lo realizado en las probetas, en las que la densidad objetivo
del segundo prensado (RP) se fijo en 7.2 g/cm las densidades de los cubos
sincronizadores se definieron en funcién de la estabilidad del proceso de
fabricacion.

Asi, para los materiales CrA+Cu, CrA+Ni y D AE, se alcanzo e incluso se
superd este valor en el segundo prensado sin que por ello el proceso de
fabricacion dejara de ser robusto y estable. En este caso, se puede afirmar
que densidades en rutas de fabricacion que incluyan dos procesos de
prensado para estos materiales, en el entorno de 7.2 g/cm se corresponden
con condiciones reales de industrializaciéon. Sin embargo, la densidad
maxima alcanzada para el material CrM, no alcanza estos valores, ya que a
partir de 7.05 g/cm el proceso de prensado deja de ser estable, los
resultados entre piezas dejan de ser similares y muchas de ellas presentan
ademas defectos estructurales importantes. En este caso, el proceso de
fabricacion marca el limite de la densificacién.

La densidad se calculé por el método de Arquimedes, utilizando como fluido
agua para la pieza prensada (PP) y parafina para la pieza tras segundo
prensado (RP) y sinterizada. Los valores y su evolucién a través de los
distintos pasos de proceso se muestran en la Figura 5. 3.
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Figura 5. 3. Densidad en pieza final para cada uno de los materiales en
funcion de la ruta de procesado.

Al analizar la densidad para cada material y paso de proceso, se observa que
el comportamiento de todos los materiales sigue una misma tendencia, a
excepcion del material CrA+Cu. En este caso, todos los procesos de
sinterizacién implican una disminucion sustancial de la densidad, que se debe
a la porosidad secundaria debida al cobre. El hecho de que este material se
haya afiadido como simplemente mezclado al CrA base intensifica este
efecto, ya que el cobre utilizado en los procesos de difusion es mas fino, de
ahi que la porosidad secundaria en este caso sea igualmente menos
relevante. Este hecho se confirma al analizar el material D AE, que pese a
llevar un porcentaje de cobre ligeramente superior al del material CrA+Cu, no
presenta este tipo de porosidad debido a que en este caso el cobre se ha
aleado por difusion sobre las particulas de hierro ASC 100.29.

Para el material 2, CrA+Ni, el aumento de densidad en pieza final debido al
segundo prensado no resulta tan significativo como para los materiales 3 y 4,
ya que es este caso las densidades alcanzadas en los procesos de prensado
son ya elevadas. Sin embargo, es importante tener en cuenta que a pesar de
este hecho, el proceso de doble prensado puede ser uno de los mas eficaces
para conseguir densificaciones adicionales cuando las densidades del primer
prensado ya son elevadas, como sucede en este caso.

Como ya se ha comentado, la densidad alcanzada por el material CrM, fue la
permitida por el proceso para obtener pieza libre de defectos y procesos de
prensado robustos. Para este material, esta geometria de producto y
procesos de prensado en frio sin lubrificacion adicional de los utillajes, puede
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afirmarse que los procesos de paso doble son la via mas eficaz para la
consecucion de densidades totales en pieza final sinterizada por encima de
7,0 g/cms.

El material D AE, dada su excelente compresibilidad permite alcanzar el ratio
de densificaciéon en el segundo prensado (RP) mas alto de entre todos los
materiales ensayados.

Al analizar la densificacion en el segundo prensado, es necesario hacer notar
que las condiciones del primer sinterizado han sido las mismas para los
cuatro materiales. El efecto sobre el producto de dichas condiciones depende
del tipo de material tratado y como consecuencia de ello, el comportamiento
en los pasos de proceso siguientes puede verse afectado por estas
condiciones del primer sinterizado [5, 6].

5.2.2 Propiedades dimensionales.

Para evaluar el comportamiento dimensional en funciéon de las rutas de
proceso (prensado doble o prensado simple) y de la atmésfera de
sinterizacion (endogas o N,-H,), se seleccionaron dos diametros relevantes
desde el punto de vista de la funcion, uno en el dentado interior y otro en el
exterior.

Todas las piezas fueron medidas utilizando el mismo programa de medicion
en una misma maquina de medicidon por coordenadas, en condiciones
controladas de temperatura y humedad. Los resultados se muestran en las
Figura 5. 4 y Figura 5. 5.

Diametro exterior

—-CrA+Cu —-CrA+Ni CrM —-D AE
68,350

68,300 _—n
68,250

68,200 /

68,150 »

68,100 /\'
68,050 —/,

68,000

mm

67,950

1P1S/ N2-H2 2P2S/ N2-H2 2P2S/endo

Ruta de proceso

Figura 5. 4. Variacion dimensional del diametro exterior en funcién de la ruta
de procesado.
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Didmetro interior

—-CrA+Cu —B-CrA+Ni CrM —-D AE
39,100

39,050 )

39,000

mm

38,950 — -

T

1P1S/ N2-H2 2P2S/ N2-H2 2P2S/endo

Ruta de proceso

Figura 5. 5. Variaciéon dimensional del diametro interior en funcién de la ruta
de procesado.

38,900

38,850

El efecto del aumento de densidad en el proceso de doble prensado-doble
sinterizado en atmdsfera de N»-H,, se observa al comparar las dimensiones
del diametro exterior para cada uno de los materiales: en todos los casos, la
pieza final sinterizada es mayor que la procesada por el proceso de paso
simple.

Los tres materiales con cromo presentan un patron de comportamiento
similar, si bien de modo absoluto, el efecto del cobre presente en el material
CrA+Cu, hace que las dimensiones de las piezas producidas con este
material sean notablemente mayores, para todas las condiciones de proceso.

En cuanto a los diametros interiores, se observa que en los materiales con
cromo, un aumento en la densidad no implica un aumento en la dimension,
sino mas bien al contrario. Existen estudios practicos que demuestran que
para estos materiales cuando las densidades aumentan, los diametros
interiores pueden disminuir, a igualdad del resto de los parametros de
proceso [7]. Este fendomeno se debe al hecho de que estos materiales
presentan una microestructura 100% homogénea que, al contrario que los
materiales aleados por difusiéon, como el material D AE, no es capaz de
absorber la deformacion de la transformacién martensitica generada
producida durante el templado. Asi, el material deforma y expande hacia
donde le es posible, esto es, hacia el exterior en los diametros exteriores y
hacia el interior en los interiores, generando de este modo una pieza mayor
en la parte exterior y menor en la parte interior.

El aumento dimensional tanto en los diametros exteriores como en los
interiores cuando los materiales con cromo son sinterizados en atmésfera de
endogas se debe a la formacion de FeCr,0, [8], especialmente en los bordes
de particula, favorecido por la presencia de oxigeno en la atmdsfera del
horno. Estos Oxidos, evitan la formacién y crecimiento de cuellos de
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sinterizacion y los fendmenos de contraccién asociados a los procesos de
sinterizacion.

5.3. Propiedades mecanicas.
5.3.1 Dureza.

La medicion de la dureza se realizé en cada uno de los pasos de proceso a
excepcion del prensado. Es posible asi observar la evolucién de los valores
en funcién de la ruta de fabricacion para cada uno de los materiales. Para las
etapas de presinterizado (PS) y segundo prensado (RP), la escala utilizada
fue Brinell HB 2,5/62,5. Para los distintos procesos de sinterizado, Brinell HB
2,5/187,5. Los graficos incluidos en la Figura 5. 6 representan dichos valores.

CrA+Cu CrA+Ni
120 370 120 370
110 350 110 350

330 100 330
90
80 310 80 310
M
290 ] 290
€0 [ . 270 60 [ \ 270
50 250 50 250

30 230 30 230

HB 2,5/62,5
~
3
HB 2,5/187,5
HB 2,5/62,5
<
3
HB 2,5/187,5

1P1s PS RP 2P2s 2P2S 1P1s PS RP 2P2s 2P2s

N2-H2 N2-H2 endo N2-H2 N2-H2 endo
crm DAE
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g0 290 < B 70 5
~ 6o 7 3| @ eo 200 ¢
2 m 0 || @ ] 8
T 50 T 50 T
250
40 40 180
30 230 30
20 + F 210 20 + - 160
1P1S PS RP 2P2S 2P2s 1P1S PS RP 2P2S 2P2S

N2-H2 N2-H2 endo N2-H2 N2-H2 endo
Figura 5. 6. Dureza de los cubos sincronizadores para cada uno de los
materiales en funcion de la ruta de fabricacion.

El analisis de los resultados muestra la diferencia de comportamiento en
cuanto a la templabilidad para cada uno de los materiales.

Para la ruta de procesado de paso simple (atmdsfera N,-H,), el material CrM,
presenta los mayores valores de dureza, resultado esperable dado que es
material con la mayor templabilidad de los ensayados. Sin embargo, es
necesario observar que el material CrA+Cu, con un contenido mucho menor
en elementos prealeados y un 1% de cobre simplemente mezclado, alcanza
unos valores de dureza comparables a los de este material. Este hecho se
debe al efecto del cobre, que difunde en el material prealeado, aumentando
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la templabilidad y confiriéndole tras el sinterizado una elevada dureza al
producto final.

Por otra parte, como se ha demostrado [9], para unas mismas condiciones de
proceso, la velocidad de enfriamiento se ve afectada no sélo por dichas
condiciones, sino también por la densidad del material a templar. Asi, para
los materiales CrA+Ni y CrM, procesados en atmésfera N,-H, por el proceso
de doble prensado-doble sinterizado, el aumento de dureza que cabria
esperar debido al aumento de densidad se compensa con el aumento
efectivo de la velocidad de enfriamiento y el resultado final son valores muy
similares para ambas rutas de proceso. En el caso del material CrA+Cu, el
doble prensado compensa la porosidad secundaria debida a la difusion del
cobre y los valores de dureza en pieza final sinterizada son ligeramente
superiores a los de la ruta de simple prensado.

Es importante observar que al realizar el segundo prensado, la dureza
aumenta en el entorno de 15 puntos de dureza (HB 2,5/62,5). Dado que esta
ganancia de dureza se lleva a cabo sin que exista ningun tratamiento térmico,
se puede concluir que este fendmeno se debe por una parte, al aumento de
la densidad; por otra, a la disminucién de la porosidad superficial debida al
efecto mecanico del utillaje sobre la pieza presinterizada y finalmente a la
propia deformacion en frio de las particulas de polvo, que implica un aumento
de la acritud en el material y, por tanto, un aumento en la dureza.

La evolucién de la dureza en las rutas de paso doble depende totalmente de
la atmdsfera de sinterizacién, tanto por el hecho de que el ratio de
enfriamiento en la atmésfera de endogas (1-1,5 °C/seg) es menor que en la
atmosfera de No-H, (>3°C/seg) como por la interaccion de la composicion
quimica de la atmdsfera con la de los materiales a sinterizar.

Los materiales con cromo, presentan una importante pérdida de dureza al ser
sinterizados en atmdsfera de endogés. Al observar los valores alcanzados
por estos materiales, parece que para el CrM, con mayor contenido en cromo
de los ensayados, estos valores no son tan bajos como inicialmente cabria
esperar. Los valores de dureza son altos debido a la templabilidad del
material, pero este hecho por si sélo no significa que el sinterizado se haya
realizado de forma correcta, como se demuestra al analizar los valores del
ensayo de traccion llevado a cabo en probetas y como se confirmara en las
fractografias de las superficies tras los ensayos de rotura.

5.3.2 Ensayo rotura.
Con el fin de poder realizar una comparacion de las propiedades mecanicas

de los cubos fabricados con los distintos materiales y rutas de proceso, se
llevd a cabo el ensayo de rotura, obteniéndose como resultado la carga de
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rotura para cada material en funcion de la ruta de proceso. Debido a la
geometria del cubo sincronizador y al método de ejecucion del ensayo, la
rotura de todas las piezas ensayadas se produjo en el area geométricamente
mas débil, que se corresponde con la zona de las tres ranuras, como puede
observarse en la Figura 5. 7:

—-CrA+Cu —-CrA+Ni CrM —-D AE

100 -

| S —

50 |

402 \i

30 -

Fuerza rotura kN

20 1

1P1S/ N2-H2 2P2S/ N2-H2 2P2S/endo
Ruta de proceso

Figura 5. 7. Pieza tras ensayo de rotura y resultados del ensayo de rotura
para cada material en funcion de la ruta de proceso.

Al tratarse de un ensayo no normalizado, los resultados deben analizarse
desde el punto de vista comparativo entre los diferentes materiales y rutas de
proceso.

Los valores alcanzados por el material CrA+Cu, son muy inferiores a los de
los otros materiales. Incluso el material D AE, con todos los elementos
aleados por difusién y cuyos valores de dureza eran los mas bajos para todos
los casos ensayados, presenta valores de carga de rotura superiores. La
razon de este comportamiento puede deberse a la porosidad secundaria
debida al cobre, que ademas de propiciar una pérdida de densidad tras el
sinterizado, hace que la templabilidad del material aumente, generandose
tras el sinterizado una estructura completamente homogénea vy fragil, con
poca capacidad para absorber los esfuerzos de compresién generados
durante el ensayo.

De modo general, el material CrA+Ni, presenta los mejores resultados en
todos los casos. Este hecho esta relacionado con la presencia de niquel, que,
pese a no dotar al material de una templabilidad tan elevada como el cobre
en el material anterior, si consigue que su comportamiento en ensayos de
compresion mejore, al permitir que la microestructura del material absorba
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parte de los esfuerzos generados por ser mas heterogénea que la de los
materiales CrA+Cu y CrM.

Debido precisamente a que este ultimo material, el CrM, presenta una alta
templabilidad, tras el choque térmico la estructura resultante es mas fragil e
incapaz de adaptarse a los esfuerzos generados en este tipo de ensayo, con
lo cual los valores de carga de rotura son los mas bajos de los obtenidos para
todos los materiales y rutas de proceso.

Un resultado especialmente llamativo es que la ruta de proceso de doble
prensado-doble sinterizado en atmaésfera de N,-H,, no implica un aumento en
la carga de rotura respecto al proceso de simple prensado-simple sinterizado
para ningun material, excepto para el material CrM. Este hecho se debe a
que para el material CrM el aumento de densidad debida al proceso doble es
mucho mas significativo que para los otros materiales. En términos absolutos,
la densificacion de este material es similar a la del D AE, (aproximadamente
0,2 g/cms), pero la densidad de partida de prensado para el CrM no alcanza
los 6,9 g/lcm®, mientras que la del D AE se sitta en 7 g/cm®. Este aumento de
densidad, hace que la fuerza de rotura en paso doble, sinterizado en
atmosfera de N»-H,, también aumente al compararla con el proceso de paso
simple.

En el caso del material CrA+Ni, el hecho de partir de una densidad elevada
ya desde el proceso de prensado, hace que la mejora marginal de ciertas
propiedades mecanicas al procesar el material por rutas de proceso doble no
sea muy significativa. El mismo fendmeno se observa al analizar la dureza de
este material: los valores de dureza en pieza final sinterizada procesada por
proceso de paso doble, en atmdsfera de N»-H, son practicamente los mismos
que en la ruta de paso simple.

El analisis de los resultados cuando la atmédsfera de sinterizaciéon es endogas
confirma que, para los materiales con cromo, el proceso de sinterizado no se
realiza de forma correcta, ya que en todos estos materiales se observa un
empeoramiento importante de las propiedades mecanicas, incluida la carga
de rotura. Este empeoramiento es tanto mayor cuanto mayor es el contenido
en cromo del material, y asi el material-CrM, presenta el peor resultado de
carga de rotura. El material D AE, debido a su composicién quimica, presenta
el comportamiento mas estable, mostrando valores similares a los obtenidos
con la atmdsfera de sinterizacion compuesta por N,-Ho.

Si bien este ensayo no es comparable al de tracciéon llevado a cabo sobre
probetas, si aporta informacion relevante desde el punto de vista del posible
comportamiento del cubo sincronizador en funcién, para ver la respuesta de
cada material bajo unas mismas solicitaciones mecanicas. Los cubos
sincronizadores pueden ir ensamblados en el eje de la caja de cambios de
varias formas (sin interferencia cubo-eje, con distintos grados de interferencia

135



Capitulo 5. Cubos sincronizadores de alta densidad.

en todos los dientes o con distintos grados de interferencia sélo en algunas
posiciones del dentado interior). La potencia de este ensayo consiste en
ofrecer una valiosa y complementaria informacién adicional que, analizada
junto la obtenida del ensayo de traccion (y también de los ensayos de fatiga)
proporcionan a los equipos de ingenieria mas datos en el momento de
seleccionar los materiales con los que un nuevo cubo sincronizador podria
ser fabricado.

5.4. Fractografia.

En la Figura 5. 8 se muestran las superficies de fractura para cada uno de los
cuatro materiales procesados en atmdsfera de N2-H2, tanto en proceso 2P2S
como 1P1S.Como se ha demostrado en el andlisis de las propiedades
mecanicas Yy fisicas de los cubos sincronizadores, las densidades, definidas
por el tipo de proceso 2P2S o 1P1S, y las atmdsferas de sinterizacion,
influyen decisivamente en el comportamiento a rotura de los cubos
sincronizadores.

En el caso del material CrM, es interesante sefialar que los contactos
desarrollados entre las particulas cuando la ruta de proceso es 2P2S,
parecen mas pobres que los obtenidos por el proceso 1P1S. Este resultado
es coherente con los resultados obtenidos en el ensayo de fractura.

En la Figura 5. 9, se muestran las superficies de fractura para cada uno de
los cuatro materiales procesados en atmdsfera de endogas. Este tipo de
atmosfera de endogas revela la sensibilidad de los aceros frente a la
oxidacion. En el caso del cubo de CrM, es evidente la debilidad de los
contactos entre particulas puesto que la rotura de estos se produce casi sin
deformacion. En el lado opuesto se encuentra el cubo de D AE, que muestra
superficies mas limpias y mayor deformacion plastica en los cuellos rotos.
Los cubos de CrA+Cu y CrA+Ni, presentan comportamientos intermedios, si
bien el acero con niquel tiene signos evidentes de mejor sinterizacion, con
superficies de particula méas limpias y mayor extension de los cuellos entre
las distintas particulas.
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Figara 5. 8. Superficies
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La menor extension de los cuellos y la presencia de o6xidos, conllevan un
empeoramiento de las propiedades mecanicas, ya que la seccion util de
transferencia de carga “load bearing section” [10] se ve disminuida por la peor
calidad del sinterizado.
CrA+Cu CrA+Ni

Figura 5. 9. Superficies de fractura de cada uno de los cuatro materiales,
procesado segun la ruta 2P2S en atmdsfera de endogas.

La Figura 5. 10 muestra un detalle de los 6xidos que se han formado durante
la sinterizacion del cubo de CrM en la superficies de las particulas. Ademas,
se encuentran 6xidos en los propios microvacios que han producido la rotura.

El cubo procesado con CrA+Cu, que tiene un comportamiento parecido al del
CrM, también muestra superficies oxidadas, confirmando su sinterizacion
mas pobre (Figura 5. 11). La presencia de una fase liquida ha podido
contribuir a una mayor solubilidad de los gases de la atmdsfera en el liquido,
proporcionando condiciones mas oxidantes en todo el compacto.

138



Capitulo 5. Cubos sincronizadores de alta densidad.

OA . e
AccY SpotMagn Det WD 1 5um
"150kvV 46 8000x SE 109 3MD

o

5

e $ ¥\
SAccY  SpotMagn  Det WD ————— 10m
81650kV 651 5000x  SE 102 1MD

P

Figura 5. 11 . Material CrA+Cu, 2P2S en atmésfera de endogas.

5.5. Metalografia.
551 Porosidad.

La porosidad de los distintos materiales en funcion de la ruta de procesado se
analiz6 tanto en superficie como en el interior de la pieza, al igual que en el
analisis de las probetas de traccidon y los cubos sinterizados con distintas
velocidades de enfriamiento. Tampoco en este caso se observaron
diferencias apreciables entre la superficie y el interior de los cubos.
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Dado que el proceso de prensado se parametriz6 con los mismos
movimientos y velocidades de los utillajes, la linea neutra en todos los casos
se situd en la misma zona de la pieza para todas las condiciones de ensayo.

La Figura 5. 12 y la Figura 5. 13 representan la distribucién de la porosidad
para cada material y proceso, en una zona interior de cada pieza, pero
alejada de la linea neutra. Sobre las micrografias se etiqueta la maxima
dimension (en micras) de algunos poros de tamano significativo.

CrA+Cu 1P1S - CrA+Ni 1P1S
7o . o BB SR LRI AT R0l U0 Sl

s
&
;

1

._",%f‘!i. j“

Flgura 5 12. PorOS|dad para cada uno de Ios cuatro materlales segun
proceso 1P1S en atmédsfera de N,-Hs

La porosidad se corresponde con los valores de densidad obtenidos. El
CrA+Ni presenta la menor porosidad en pieza final sinterizada. Para el
material CrA+Cu, en las zonas donde no se observa porosidad secundaria, la
distribucién y tamario de los poros es similar a la del CrA+Ni. Por otra parte,
los poros debidos a la fusién del cobre presentan un aspecto redondeado. El
material CrM presenta la mayor porosidad mientras que en el D AE, con una
densidad menor que el CrA+Cu y el CrA+Ni, se aprecian zonas de menor
porosidad y anchos cuellos de sinterizado.
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Para los procesos de doble prensado-doble sinterizado, se observa una
disminucién en la porosidad coherente con el aumento de densidad que
conlleva esta ruta de procesado.

En el material CrA+Cu, este tipo de proceso implica una ligera modificacion
en la estructura de la porosidad secundaria debida al cobre: mientras que en
el proceso de paso simple los poros aparecen con una estructura
redondeada, con valores similares entre las distintas diagonales de un mismo
poro, en los procesos de paso doble esta morfologia cambia, aumentando la
dimension de las diagonales perpendiculares a la presiéon de compactacion y
disminuyendo los de las diagonales paralelas a la misma. En los procesos de
paso doble, el cobre no llega a difundir durante el primer sinterizado. La
naturaleza de las particulas de cobre es muy diferente a las del CrA. Por una
parte, la dureza del material es muy inferior, y por otra, el cobre no se
encuentra recubierto de una capa de 6xidos mas o menos continua como
sucede en otros materiales, de ahi que bajo una misma presion de
compactacion, se deforma con mayor facilidad durante el segundo prensado.
Tras el sinterizado, la porosidad secundaria mantiene esta morfologia.

CrA+Cu 2P28 N2—H2 CrA+N| 2P28 N2 H2

Flgura 5. 13 Por03|dad para cada uno de los cuétro méfenales segun
proceso 2P2S en atmésferas de No-H, .
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CrA+Cu 2P28 Endogas o . CrA+.N| 2PZS Endogas
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D AE 2P2S Endogas
e are

FlguréAS 14, 'Por03|dad para cada uno de los cuatro materiales segun
proceso 2P2S en atmosferas de endogas.

El material CrM, muestra los mayores porcentajes de porosidad (exceptuando
la porosidad secundaria de CrA+Cu) y el material CrA+Ni, los menores para
todas las rutas de proceso.

Cuando la atmosfera de sinterizacion es endogas, en los materiales con
cromo es posible observar la existencia de una gran cantidad de 6xidos, mas
facilmente detectables en los bordes de particula (Figura 5. 15). Este hecho
resulta especialmente relevante en el material CrM, ya que el contenido en
cromo de este material es el mas alto del de todos los materiales analizados.
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Figura 5. 15. Oxidos en bordes de partlculas .en el material CrM, sinterizado
en atmosfera de endogas (2P2S).
5.5.2 Microestructuras.

Las microestructuras [11] se incluyen a continuacion. La Figura 5. 16 muestra
las microestructuras de los materiales procesados segun 1P1S/N,-H,.

CrA+Cu N2-H2 1P1S (3°C/s

CrANi N2-H2 1P1S (3°C/s)

D AE N2-H2 1 P1 S (3°C/s

'"‘E‘%‘-.‘.

y TN A‘ih tD k.
Figura 5. 16 Metalografla para cada uno de los cuatro matenales
procesados segun la ruta de fabricacion 1P1S en atmésfera de N,-H,.
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Es necesario tener en cuenta que las velocidades de enfriamiento han sido
diferentes: 1-1,5%s para el sinterizado en endogas, y 3°C/s en el sinterizado
en atmosfera de No-H,.

Como puede apreciarse en los dos materiales basados en CrA (con Cu y Ni),
se encuentra gran cantidad de martensita, con perlita muy fina en el centro de
las antiguas particulas de polvo en el caso de la adicion de cobre, y de bainita
en el caso de la adicién de niquel. En este ultimo material, también se
pueden identificar areas de austenita retenida en aquellas zonas ricas en
niquel. Es interesante comprobar como la menor cantidad de Cr prealeado
frente al CrM, confiere al material suficiente capacidad de autotemple en
estas condiciones de “sinter-hardening”.

Los dos materiales de referencia, el CrM y el D AE, presentan
microestructuras bien distintas. En el caso del CrM se obtiene una
microestructura totalmente homogénea constituida por martensita. Este
material, con un elevado contenido en cromo, posee una elevada capacidad
de temple con las velocidades de enfriamiento utilizadas.

Por el contrario el D AE presenta su tipica microestructura heterogénea
donde se aprecia perlita muy fina (efecto de la alta velocidad de enfriamiento
en las areas con menor concentracion de elementos de aleacién, que se
corresponden con el centro de las primitivas particulas, donde solo ha llegado
el carbono), bainita-martensita, en las zonas con mayor concentracién de
cobre y molibdeno, y austenita residual en las areas ricas en Niquel.

En la Figura 5. 17 se presentan las microestructuras de los materiales segun
la ruta de fabricacién 2P2S en atmdsfera de N,-H,. Pese a que la velocidad
de enfriamiento aqui es practicamente la misma, el hecho de que los
materiales sean mas densos hace que tengan una ligera mejora en su aptitud
frente al temple, por lo que nos encontramos microconstituyentes aun mas
alejados de la situacién de equilibrio y una situacion de autotemple algo mas
acentuada.

Asi, en el caso del CrA+Cu, donde se tenia martensita con perlita fina, ahora
se encuentra martensita con bainita. En el caso del CrA Ni, donde se tenia
martensita-bainita superior, ahora la bainita es de tipo inferior. En el caso del
CrM se sigue manteniendo una microestructura totalmente martensitica. En
estas condiciones de fabricacion la perlita del D AE es aun mas fina que en el
caso anterior y en las zonas mas ricas en elementos de aleaciéon nos
encontramos casi exclusivamente martensita (aun con vestigios de bainita).
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i No-Hp 2P2S (3°C/

-

~ CrA+Cu Ny-H, 2P2S (3°C/s) CrA+N

.

? %
D AE N,-H, 2P2S (3°C/s
T W o v :

— RN [T T
Figura 5. 17. Metalografia para cada uno de los cuatro materiales
procesados segun la ruta de fabricacion 2P2S en atmésfera de N,-Ho.

Por ultimo, en la Figura 5. 18 se presentan las microestructuras de los cuatro
materiales procesados segun la ruta de fabricacién 2P2S en atmésfera de
endogas. En este caso, la velocidad de enfriamiento en el “sinter-hardening”
es inferior y por tanto el efecto de esta velocidad de enfriamiento en los
microconstituyentes encontrados es el contrario del explicado en los dos
casos anteriores.

Aqui se encuentran microconstituyentes, en cada caso, mas alejados de la
situacién de autotemple. Asi, en el caso del CrA+Cu, la mayor parte de la
microestructura esta formada por una mezcla de martensita-bainita con
perlita fina, en el caso del CrA+Ni, matensita-bainita (con menor cantidad de
martensita que en los casos anteriores). EI CrM, que en los dos casos
anteriores conducia a microestructuras totalmente martensiticas, en este
caso presenta zonas con bainita y en el D AE la microestructura se asemeja
a la que se obtiene con métodos de enfriamiento sin termochoque [12].

En los materiales sinterizados en endogas se aprecia una menor evoluciéon
en los cuellos de sinterizacion que en los materiales sinterizados en No-Ho.
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CrA+Ni Endo 2P2S (1-1,5°C/s

CrA+Cu Endo 2P28 11 5°C/s)

Flgura5 18. Metalografla para cada uno de los cuatro materiales A
procesados segun la ruta de fabricacién 2P2S en atmdsfera de endogas.

En todos los casos donde se ha afadido cobre en mezcla (CrA+Cu),
independientemente de la ruta de procesado, se detectan poros de gran
tamafio debidos a la sinterizacion con fase liquida transitoria (porosidad
secundaria).

5.6. Comportamiento a corrosion.

Como se explicé en el apartado 3.3 Caracterizacion, la resistencia a la
oxidacién del producto final sinterizado “as sintered” (sin ningun tratamiento
de recubrimiento o proteccién) se analiz6 a través de un ensayo de camara
de niebla salina. Esta evaluacion, resulta especialmente interesante desde el
punto de vista practico del proceso productivo. Los resultados de este analisis
no seran decisivos para optar por una u otra via de proceso, ya que esta
decisidon dependera mas de las propiedades del producto en funcion de la
ruta de fabricacién, asi como del coste de dicha ruta, pero si lo son para
predecir y definir las condiciones de almacenamiento, transporte y
manipulacién del producto, de modo que se garantice su puesta en servicio
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sin ninguna pérdida de sus propiedades fisicas o mecanicas. Los resultados
se obtienen relacionando la superficie oxidada con la superficie total
proyectada del cubo sincronizador y se resumen en las tablasTabla 5. 1
yTabla 5. 2.

TIEMPO
EXPOSICION

PROCESO
1P1S

Y%SUPERFICIE OXIDADA

CrA+Cu

CrA+Ni

CrM

120 minutos
300 minutos
450 minutos
1440 minutos

N2+H2

10

3

9

15

3

95

15

3

97

15

4

97

Tabla 5. 1.

Porcentaje de superficie oxidada relativa en el proceso 1P1S.

TIEMPO
EXPOSICION

PROCESO
2P2S

%SUPERFICIE OXIDADA

CrA+Cu

CrA+Ni

CrM

120 minutos
300 minutos
450 minutos
1440 minutos

N2+H2

3

50

5

60

10

75

10

120 minutos
300 minutos
450 minutos
1440 minutos

ENDO GAS

4

4

4

WWIN|WINININ

4

4

Tabla 5. 2. Porcentaje de superficie oxidada relativa en el proceso 2P2S.

Para realizar una descripcion mas detallada de la aparicion y evolucion de los
6xidos, se denominaran las distintas zonas del cubo sincronizador como se
muestra en la Figura 5. 19:

Dentado exterior

Radio
Cubo

T

Mg
Figura 5. 19. Zonas del cubo sincronizador.

La representacion de los resultados se realizara analizando el
comportamiento de cada material. Para un mismo material, se compara su
comportamiento frente a la corrosién en funcidn del proceso de fabricacion.

Los resultados para el material CrA+Cu se muestran en la Figura 5. 20.
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+— 1P1S N2+H2 —— 2P2S N2+H2 2P2S ENDO GAS
100 5
° i
g L 2
o]
8 ]
1 . . . )
120 minutos 300 minutos 450 minutos 1440 minutos

Figura 5. 20. Comportamiento a corrosion en funcion de la ruta de proceso
para el material CrA+Cu.

La evolucion de la oxidacion puede observarse en la Figura 5. 21.

CrA+Cu 120 mitos 300 minutos 450 minutos 24 horas

1P1S
N2- H2

2P2S
N2-Hz

Figura 5. 21. Evolucion de la superficie oxidada para el material CrA+Cu en
funcién de la ruta de fabricacién.

Este material presenta un comportamiento relativamente estable frente a la
oxidacién para todos los procesos de fabricacion. Los sinterizados en
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atmosfera N»-H,, confieren a este material una mayor tendencia a oxidarse,
siendo el proceso de paso simple en el que mayores porcentajes de éxidos
superficiales se observan, con 6xidos concentrados principalmente entre las
zonas del cubo y radio. A partir de los 300 minutos de ensayo aparecen
también en el dentado exterior. El color es anaranjado, aunque tras 450
minutos de ensayo los del dentado exterior adquieren, en parte, tonalidad
negra para las piezas procesadas por la ruta simple prensado-simple
sinterizado, o pardo-rojizo para las procesadas por la ruta doble prensado-
doble sinterizado. A partir de los 450 minutos, estos porcentajes se
estabilizan, con un valor maximo del 15% para el proceso 1P1S.

Procesado bajo 2P2S en atmésfera de endogas, los valores de o6xidos
alcanzan solo el 4% de la superficie de las piezas, manteniéndose en estos
valores a lo largo de todo el ensayo, evolucionando desde tonalidades
anaranjadas a pardo-rojizas.

El comportamiento para el material CrA+Ni se muestra en la Figura 5. 22.

1P1S N2+H2 ——2P2S N2+H2 2P2S ENDO GAS

100 1

10 1

% OXIDOS

\ g 0/’

1 T T T .
120 minutos 300 minutos 450 minutos 1440 minutos

Figura 5. 22. Comportamiento a corrosién en funciéon de la ruta de proceso
para el material CrA+Ni.

El material CrA+Ni presenta la mayor resistencia a la oxidacion al ser
procesado por cualquiera de las tres vias de proceso. En este caso, el
proceso 1P1S/N,-H, y el 2P2S/endo presentan practicamente los mismos
valores de 6xidos, aunque los porcentajes no llegan a sobrepasar el 4% en
ninguno de los casos. El proceso 2P2S/N»>-H, es el que menor tendencia a la
oxidacién confiere a este material. Los Oxidos son anaranjados
evolucionando a naranja oscuro o pardo a lo largo del ensayo. La Figura 5.
23 muestra la evolucion de la oxidacion.
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CrA+Ni 120 minutos 300 minutos 450 minutos 24 horas

1P1S
N2- H2

2P2S
N2-Hz

2P2S
ENDOG
AS

[ (I g A A

Figura 5. 23. Evolucién de la superficie oxidada para el material CrA+Ni en
funcién de la ruta de fabricacion.

En todos los procesos, se observa un ligero aumento de la cantidad de
oxidos superficiales al envejecer las muestras 24 horas. De todas formas, los
porcentajes de Oxidos totales resultan muy bajos para todas las vias de
proceso. Este material presenta el mejor comportamiento en cuanto a su
resistencia a la oxidacién de todos los comparados.

Las Figura 5. 24 y Figura 5. 25 muestran la evolucion de 6xidos superficiales
para el material CrM. Como puede observarse, este material es el mas
facilmente oxidable, existiendo la misma tendencia para las tres rutas de
procesos. Es importante notar que es el Unico en cuya composicién se
incluye sulfuro manganeso. Como se ha demostrado, el sulfuro de
manganeso tiene una influencia negativa en la resistencia a la corrosion de
ciertos materiales [13-15].
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& 1P1S N2+H2 —— 2P2S N2+H2 2P2S ENDO GAS

100 7—fy———ua_— @@

‘/,/v—v

% OXIDOS

10 4

1 T T T
120 minutos 300 minutos 450 minutos 1440 minutos

Figura 5. 24. Comportamiento a corrosion en funciéon de la ruta de proceso
para el material CrM.

CrM 120 minutos 300 minutos 450 minutos 24 horas

1P1S
N2- H2

2P2S
N2-H2

Figura 5. 25. Evoluciéon de la superficie oxidadaﬂ para el material CrM en
funcion de la ruta de fabricacion.

El proceso 1P1S/N,-H, presenta valores de porcentajes de oxidos
superficiales cercanos al 100% desde el inicio del ensayo, aumentando
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progresivamente a lo largo del mismo. Las muestras fabricadas en 2P2S/N,-
H, son las que presentan una menor tendencia a oxidarse en comparacién
con las otras dos vias de proceso, aunque los porcentajes finales sobrepasan
el 70% de 6xidos en superficie.

Para todos los procesos, se observa una cierta estabilizacion del avance de
la oxidacion a partir de los 450 minutos. La coloracién de los 6xidos incluye
tonalidades negras, naranjas y rojas en todas las areas de la pieza.

Para el material D AE, los resultados se muestran en la Figura 5. 26.

1P1S N2+H2 —&— 2P2S N2+H2 2P2S ENDO GAS

100 7

1 T T T .
120 minutos 300 minutos 450 minutos 1440 minutos

% OXIDOS
-
o
I

Figura 5. 26. Comportamiento a corrosién en funcion de la ruta de proceso
para el material D AE.

El material D AE presenta un comportamiento a la oxidacion intermedio entre
los materiales anteriores, como se muestra en la Figura 5. 27. Procesado en
1P1S/N,-H,, se alcanzan los mayores porcentajes de oxidos, concentrados
en las zonas de radio y cubo. Los colores predominantes son naranja en el
cubo (que evolucionan a pardo-rojizo a lo largo del ensayo) y negros en el
dentado.

La ruta de proceso 2P2S/N,-H, es la que mayor resistencia a la oxidacién
confiere a las muestras. Aparecen 6xidos concentrados en las zonas del cubo
y dentado exterior. De coloracion anaranjada en la zona del cubo
(evolucionan a pardo-rojizo a lo largo del ensayo) y negros en el dentado
exterior. En el caso de la sinterizacién en atmésfera de endogas. Los 6xidos
aparecen concentrados en las zonas del cubo y dentado exterior, con
coloracion naranja negra respectivamente.

La Figura 5. 27 muestra la evolucion de la oxidacion.
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D AE 120 minutos 300 minutos 450 miutos 24 horas

1P1S
N2- H2

2P2S
N2-H2

2P2S
ENDOG
AS

Figura 5. 27. Evolucién de la superficie oxidada pare{ el material D AE en
funcién de la ruta de fabricacion.

A partir de los 450 minutos, se observa una estabilizaciéon en la progresién
del porcentaje de 6xidos, alcanzando un valor maximo cercano al 50% para
el proceso 1P1S/No-H,.

En términos generales, los materiales CrM (especialmente) y D AE, se oxidan
mas y mas rapidamente que los materiales CrA+Cu y CrA+Ni. Este ultimo
presenta el mejor comportamiento de los materiales ensayados, en los cuatro
intervalos de evaluacion. Para todos los ensayos, tras una exposicion de 24
horas (1440 minutos), los oéxidos presentan el mismo color que en la
evaluacion previa, aunque siempre con un tono mas oscuro.

5.7. Conclusiones parciales.
Una vez obtenidos los resultados del analisis de los cubos sincronizadores

procesados segun las distintas rutas de fabricaciéon, pueden obtenerse las
siguientes conclusiones parciales:

153



Capitulo 5. Cubos sincronizadores de alta densidad.

Al igual que en las probetas de traccion, se confirma que es posible
llevar a cabo la sinterizacién de materiales con cromo en atmésferas
de N,-H, manteniendo unos niveles de descarburacion similares a los
presentados por materiales en cuya composicién no se encuentran
elementos con alta afinidad por el oxigeno.

Respecto a la densificacion, tanto en cubos como en probetas la ruta
de proceso que incluye dos prensados y dos sinterizados es la
manera mas efectiva para conseguir un aumento en la densidad en
todos los materiales analizados.

En el caso de los cubos sincronizadores, se observa que la relacion
geometria producto-material utilizado tiene un gran peso en los
procesos de prensado. Asi, para los materiales mas compresibles,
como el D AE, es posible alcanzar ratios de densificaciéon
significativos en el segundo prensado en condiciones estables de
proceso para las distintas zonas de la pieza. Sin embargo, para los
materiales menos compresibles, como el CrM, el ratio de
densificacidon esta limitado por la geometria y en las secciones mas
esbeltas, a partir de cierto grado de densificacién aparecen defectos
importantes de prensado que invalidan el proceso.

Cuanto mayor es la cantidad de elementos prealeados, menor es la
compresibilidad del material. Incluso después de la presinterizacion,
donde el material se ablanda a causa de una posible recristalizacion,
los materiales con mas elementos de aleacion no pueden alcanzar
densidades similares a los materiales con elementos aleados por
difusion.

El efecto sobre las dimensiones del doble prensado también en el
caso de los cubos tiene mas peso que la propia composicion quimica
del material. Respecto a los diametros exteriores, mayor densidad
implica en todos los casos mayor dimensién, mientras que en el caso
de los diametros interiores este hecho se reproduce soélo en el
material con elementos aleados por difusion (D AE). Para los
materiales prealeados, mayor densidad no implica un mayor diametro
interior, sino que incluso puede darse el efecto contrario. Este
fenémeno esta relacionado con la microestructura.

El sinterizado de materiales con contenidos medios en cromo, como
el CrA+Ni, podria ser llevado a cabo en atmdsferas de endogas. Sin
embargo, es necesario asegurar una densificacion significativa para
limitar el acceso de la atmdsfera al interior de la pieza.

La composicion quimica y la forma en la que los elementos de
aleacion se encuentran en el material (prealeados o aleados por
difusién), junto con la velocidad de enfriamiento y la densidad antes
del sinterizado son los factores claves para definir la microestructura
del producto final sinterizado. Dada la importancia de la velocidad de
enfriamiento en los procesos “sinter-hardening”, seria conveniente
analizar el impacto sobre las caracteristicas del producto final de las
distintas velocidades de enfriamiento, para definir asi aquellas que
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pudieran resultar 6ptimas para la fabricacién, en este caso de cubos
sincronizadores.
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CAPITULO 6. EFECTO DE LA VELOCIDAD DE ENFRIAMIENTO
SOBRE LOS CUBOS SINCRONIZADORES EN EL PROCESO DE
“SINTER-HARDENING”,

Una vez analizados los resultados obtenidos en cubos y probetas, y a la vista
de la importancia que la geometria tiene en las propiedades del producto
final, es importante también evaluar la influencia de la velocidad de
enfriamiento en las caracteristicas cubo sincronizador sinterizado. Por otra
parte, si se quiere evitar tratamientos térmicos después de la sinterizacién y
obtener el maximo rendimiento de los materiales autotemplables en procesos
“sinter-hardening”, el control de la velocidad de enfriamiento se convierte en
un parametro clave.

La correlacion velocidad de enfriamiento-dureza (en general propiedades
mecanicas) es conocida, pero lo que puede resultar menos obvio es la que
existe entre dicha velocidad de enfriamiento y las dimensiones del producto
sinterizado.

En los entornos industriales, donde las tolerancias de algunas caracteristicas
se reducen a micras, este fendmeno es bien conocido. Igualmente, en el
campo practico de la fabricacion de millones de cubos sincronizadores, se ha
observado cémo no todos los materiales responden de la misma manera ante
variaciones significativas de este parametro, y que materiales con elementos
prealeados y materiales con elementos aleados por difusion, pueden
comportarse de manera distinta.

A lo largo del siguiente capitulo se evaluara el efecto de la velocidad de
enfriamiento sobre las diferentes propiedades quimicas, fisicas y mecanicas
del cubo sincronizador fabricado con cada uno de los cuatro materiales,
segun la ruta de procesado 1P1S, a 1135°C, en atmdsfera de Ny-H, vy
manteniendo constantes el resto de las condiciones de proceso.
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Capitulo 6. Efecto de la velocidad de enfriamiento en cubos sincronizadores.
6.1.  Analisis quimico.

El analisis quimico de los materiales se llevé a cabo mediante la medida de la
cantidad de carbono y oxigeno en pieza final sinterizada, ya que estos
elementos son los que tradicionalmente presentan mayor sensibilidad al
proceso de sinterizacién y ademas son los que se encuentran definidos en el
plan de control de los cubos sincronizadores. Para ello se utilizaron los
equipamientos Leco descritos en el Capitulo 3, Materiales y Métodos:
Técnicas de caracterizacion.

6.1.1 Andlisis contenido de carbono en pieza final sinterizada.

Dado que el contenido inicial de grafito de las mezclas no era el mismo para
todos los materiales (0,5% para los materiales CrA+Cu, CrA+Ni y D AE,
0,45% para el material CrM), el valor de carbono en pieza final no resulta tan
relevante como el analisis de la variacion de carbono desde mezcla de polvo
a pieza final sinterizada. De ahi que en la Figura 6. 1 se represente el valor
de esta variacién, en este caso como pérdida de carbono.
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Figura 6. 1. Pérdida de carbono desde mezcla de polvo a pieza sinterizada
para cada uno de los materiales en funcion de las distintas velocidades de
enfriamiento.

El comportamiento de los materiales CrA+Cu y CrA+Ni es muy similar: con
velocidades de enfriamiento muy altas o muy bajas, los casos extremos, se
producen las mayores decarburaciones, mientras que para las velocidades
de enfriamiento medias, la variacion del contenido de carbono resulta
minima. Para el material CrM, a mayor velocidad de enfriamiento, mayor
descarburacion. Para el material D AE, la variacidon en el contenido de
carbono cuando la velocidad de enfriamiento es baja o media es
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practicamente la misma, mientras que para velocidades altas, esta se atenua
ligeramente.

En el siguiente apartado se analizaran estos resultados junto a los del
contenido de oxigeno.

6.1.2 Andlisis contenido de oxigeno.

El contenido de oxigeno en los materiales tras el segundo sinterizado
variando solo las condiciones de la velocidad de enfriamiento se muestra en
la Figura 6. 2. Al igual que en la evaluacion de contenido de carbono, la
informacion relevante desde el punto de vista del proceso es, no tanto el
propio valor, sino la variacion desde mezcla de polvo a pieza final sinterizada,
ya que el contenido inicial en el polvo base no era el mismo para todos los
materiales (0,18% para los materiales CrA+Cu y CrA+Ni; 0,12% para el
material CrM y 0,09% para el D AE).
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Figura 6. 2. Variacion del contenido de oxigeno desde mezcla de polvo a
pieza sinterizada para cada uno de los materiales en funcioén de las distintas
velocidades de enfriamiento.

El comportamiento de los tres materiales con cromo prealeado es el mismo: a
mayor velocidad de enfriamiento, mayor contenido de oxigeno en el material
final sinterizado. El contenido en oxigeno del material D AE, permanece
practicamente constante para todas las velocidades de enfriamiento,
presentando ademas los valores mas bajos, demostrando la poca afinidad de
este material por el oxigeno y su mayor capacidad para reducir los 6xidos
presentes en el polvo base. Este hecho se debe a que este material es el
unico de los ensayados que no lleva cromo en su composicion quimica.

En cuanto a los materiales con cromo, la explicacién a estos resultados viene
ligada a la forma en la que el horno gestiona los equipos que definen las
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condiciones de esta parte del proceso de sinterizado: los ventiladores de la
zona de choque térmico. Las condiciones de funcionamiento de estos
ventiladores vienen definidas por las curvas de los mismos [1], que relacionan
presion, caudal y revoluciones por minuto, y permiten programar las
condiciones del ventilador en funciéon de las condiciones de proceso que se
quieran generar. Asi, para velocidades muy altas, el volumen de gas que el
ventilador debe gestionar aumenta, aumentando asi la depresién en el
interior del ventilador. Este hecho, hace que en aquellas zonas del circuito de
gas en las que existen juntas o elementos acoplados, cuando el ventilador
trabaja con depresiones altas, existe un mayor riesgo de que se produzcan
succiones de aire del exterior del equipo hacia la atmdsfera del horno.

En el caso de los ensayos realizados para distintas condiciones, puede
deducirse que el estado de la instalacion de sinterizado era correcto, ya que
incluso con los ventiladores al 85% de su capacidad total, los contenidos en
oxigeno maximos alcanzados no sobrepasan el 0,08%, valor aceptable para
el sinterizado de materiales con cromo en los procesos de fabricacion serie
para temperaturas de 1120°C.

La gran afinidad por el oxigeno de los materiales prealeados con cromo,
hacen que sean muy buenos indicadores tanto de la calidad de la atmdsfera
del horno, como del estado de la instalacién, y de ahi que sean normalmente
utilizados para probar y validar las nuevas instalaciones de sinterizado, o bien
comprobar el estado de las mismas tras una intervencion por mantenimiento,
arranques tras periodos largos en parada o cualquier otra circunstancia
excepcional.

Los contenidos en carbono y oxigeno deben interpretarse de forma conjunta,
ya que contenido de oxigeno y descarburacion superficial pueden estar
relacionados [2]. De ahi que para velocidades de enfriamiento altas, la
variacion de carbono de los materiales con cromo sea mayor. Para las
velocidades de enfriamiento bajas, la pérdida de carbono en los materiales
CrA+Cu y CrA+Ni, no estd asociada a la existencia de oxigeno, como
demuestra el hecho de que en este caso los valores de oxigeno en el
producto final sinterizado son los mas bajos de los obtenidos en los distintos
ensayos. En este caso, es posible que, dado que la velocidad de enfriamiento
es notablemente baja, y al ser estos dos materiales menos templables que el
CrM debido a su composicién quimica, el inicio del temple se retrase. Durante
el inicio tedrico del templado, aun continuarian los fendmenos de reducciéon
propios de los materiales con cromo en atmésfera de N,-H,, cuya
consecuencia es una disminucion de carbono en la pieza sinterizada.
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6.2. Propiedades fisicas.
6.2.1 Densidad.

Los valores de densidad no presentaron diferencias significativas al variar la
velocidad de enfriamiento. Los valores se muestran en la Figura 6. 3.

—a—CrA+Cu —#—CrA+Ni CrM —a—-D AE
7,40

7,30

—
i S

7,20

densidad g/cm?3
~
[
o
.

7,00

6,90

6,80

1-1,5°C/s 2-2,5°Cls >3°Cls

Velocidad de enfriamiento °C/s

Figura 6. 3.Variacion de la densidad en funcién de la velocidad de
enfriamiento para cada material.

Las diferencias entre los valores de densidad con velocidad de enfriamiento
baja (1-1,5 °C/seg) y media (2-2,5 °C/seg) son irrelevantes. Para ratios
mayores (>32C/seg) se puede apreciar una ligera disminucion de los valores
de densidad en los materiales CrA+Cu, CrA+Ni y CrM respectivamente,
mientras que el material D AE es mas estable, con todos los valores
practicamente constantes.

6.2.2 Propiedades dimensionales.

Los resultados dimensionales se han obtenido con una maquina de medicién
por coordenadas situada en un laboratorio con condiciones controladas de
temperatura y humedad. Se midié uno de los diametros exteriores y uno de
los diametros interiores de los cubos. Los resultados para el diametro pueden
encontrarse en la Figura 6. 4.
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Figura 6. 4. Variacion dimensional del didametro exterior en funcién de la
velocidad de enfriamiento.

La evolucion del diametro interior se muestra en la Figura 6. 5.
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Figura 6. 5. Variacion dimensional del diametro exterior en funcién de la
velocidad de enfriamiento.

La primera observacion que se puede realizar al analizar los datos, es que el
comportamiento de diametros interiores y exteriores es coherente, es decir,
ambos aumentan o disminuyen de manera conjunta. Este hecho confirma
que la densificacion se ha llevado a cabo de modo uniforme, y que no existen
densificaciones locales o anisotropias que impliquen un comportamiento
distinto entre los diametros interiores y los exteriores. Si bien existen otros
procesos en los que diametros exteriores e interiores no mantienen un mismo
patrén de variacion dimensional, este es el comportamiento esperado para
cubos sincronizadores producidos en procesos “sinter-hardening”.

Para los materiales CrA+Cu, CrA+Ni y D AE, la variacion dimensional en

funcion de la velocidad de enfriamiento es la esperada: a mayor velocidad de
enfriamiento, mayores dimensiones finales. Este hecho se debe a que cuanto
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mas severas son las condiciones del temple, mayor es la cantidad de
martensita generada en la reaccion martensitica. EI material CrM, es el
material con mayor templabilidad de los cuatro comparados en esta tesis,
gracias a su mayor contenido en cromo y en molibdeno, ambos en forma
prealeada. Sin embargo, para este material las dimensiones no siempre de
comportan de modo aparentemente coherente con la velocidad de
enfriamiento, es decir, bajo ciertas condiciones de proceso, con velocidades
de enfriamiento bajas, la dimensién es mayor que para condiciones mas
fuertes de velocidad de enfriamiento, lo que aparentemente es una
contradiccion metaldrgica. Similares resultados han sido obtenidos
anteriormente en ensayos llevados a cabo con CrM por otros autores [3, 4].

La explicacion a este fendmeno se encuentra al analizar el resultado
dimensional no solo teniendo en cuenta la velocidad de enfriamiento, sino
también los resultados obtenidos en el carbono y el oxigeno. Para el CrM,
debido a su gran templabilidad, incluso a velocidades de enfriamiento bajas la
reaccion martensitica se inicia. Esta reaccion se ve favorecida ademas frente
a los otros materiales analizados si se tiene en cuenta que este material,
presenta la menor densidad, hecho que favorece la consecuciéon de un mayor
ratio de enfriamiento [5]. En el caso del cubo de CrM, cuando esta velocidad
de enfriamiento es baja, la descarburacién superficial es practicamente nula,
siendo igualmente muy bajo el contenido de oxigeno.

El mayor contenido de carbono cuando la velocidad de enfriamiento es baja,
compensa el hecho de que la cantidad de martensita que se transforma es
menor. El aumento de volumen que supone la transformaciéon martensitica
depende no solo de la cantidad de martensita transformada, también de la
cantidad de carbono que tenga el acero. El parametro c de la celda tetragonal
varia como ¢=2.861+0.116-%C (A). Considerando que en el caso del cubo de
CrM las pérdidas de carbono han sido mayores conforme aumentaba la
severidad del temple, aunque una mayor velocidad de enfriamiento haya
conducido a una mayor cantidad de martensita, la distorsién se ha visto
compensada porque el volumen de la celdilla era mas pequefio.

6.3. Propiedades mecanicas.
6.3.1 Dureza.
Los resultados de dureza son coherentes con las condiciones de proceso

para todos los materiales: a mayor velocidad de enfriamiento, mayor dureza.
Se muestran en la Figura 6. 6.
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Figura 6. 6. Evolucion dureza Brinell 2,5/187,5 en funcion de la velocidad de
enfriamiento.

Los valores obtenidos para los materiales CrA+Cu y CrA+Ni para velocidades
de enfriamiento bajas estan muy por debajo de los que estos materiales
pueden alcanzar, como se demuestra con velocidades de enfriamiento
medias y altas. Asi se confirma que el templado en ambos materiales no se
ha llevado a cabo de manera completa y de ahi que la descarburaciéon sea
también mayor bajo estas condiciones de proceso. Para el material CrM en
cambio, los valores de dureza son muy similares para las tres velocidades de
enfriamiento, confirmando asi la alta templabilidad del material. Para el
material D AE, a pesar de que se consigue un aumento de dureza a medida
que se aumenta la velocidad de enfriamiento, los valores finales obtenidos
son mucho mas bajos que los de los otros materiales analizados. Estos
resultados son coherentes con el hecho de que, para este material, todos los
elementos de aleacidon se encuentren aleados por difusiéon, en vez de
prealeados.

El analisis de la dureza en funcién de la velocidad de enfriamiento no debe
analizarse como una caracteristica aislada para ningun material, pero en el
caso de los materiales con cromo, resulta especialmente relevante la relacion
de la dureza con el contenido de carbono [6] y el contenido de oxigeno, que
puede ayudar a explicar resultados inicialmente no esperados [7].

6.3.2 Ensayo rotura.

El ensayo se llevé a cabo bajo las mismas condiciones que para analizar el
comportamiento de los distintos materiales en funcion de la ruta de
procesado y de la atmésfera de horno. Los resultados se detallan en la Figura
6.7.
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Figura 6. 7. Fuerza de rotura para cada uno de los cuatro materiales en
funcién de la velocidad de enfriamiento.

Los materiales CrA+Cu y CrA+Ni, se comportan de modo muy similar,
aumentando la fuerza de rotura al aumentar la velocidad de enfriamiento. En
el caso del segundo material, cabe resenar el bajo valor obtenido para la
fuerza de rotura cuando las velocidades de enfriamiento son bajas, si se
comparan con las obtenidas para el mismo material a medida que aumenta la
velocidad de enfriamiento. Este hecho se explica al analizar la
microestructura: a pesar de que el contenido en niquel es de sélo un 1%, bajo
estas condiciones de enfriamiento se observa claramente la presencia de
austenita retenida (areas enriquecidas en niquel).

En términos generales, el material CrA+Ni es el mas completo,
especialmente al templarse con altas velocidades de enfriamiento, ya que
ofrece valores de fuerza de rotura, en general altos. En este caso, los valores
obtenidos en cuanto a la dureza confieren a este material unas propiedades
mecanicas y fisicas muy interesantes desde el punto de vista de los
requisitos de un producto como el cubo sincronizador.

Un resultado sorprendente respecto al material CrM es el hecho de que
presente los valores mas bajos de fuerza de rotura, valores muy distintos si
se comparan con los de resistencia a traccion de dichos materiales obtenidos
tras ensayos normalizados con probetas. La razén de esta diferencia es
necesario buscarla en la forma en la que este ensayo se lleva a cabo. En el
ensayo normalizado, el material se somete solamente a esfuerzos de
traccion, ejercidos sobre cada uno de los extremos de las probetas. Este
ensayo, en cambio, somete al producto a esfuerzos de compresién en una
zona especifica del cubo sincronizador, el dentado interior. Por ello no es
posible correlacionarlo con la resistencia a traccidn, ya que la naturaleza de
ambos esfuerzos es totalmente distinta: traccion frente a compresion.

Al comparar estos resultados con los obtenidos en el capitulo 5. (Figura 5.7)
se observa que los valores resultantes cuando la velocidad de enfriamiento
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es alta (>3°C/s) son ligeramente superiores a los obtenidos en la ruta de
proceso simple prensado-simple sinterizado en atmoésfera de Nx-H,, con la
misma velocidad de enfriamiento. Estas diferencias se deben al hecho de
que, aunque la velocidad de enfriamiento ha sido la misma, la temperatura y
el tiempo de sinterizacién han sido notablemente distintos. En este caso, los
ensayos con diferentes velocidades de enfriamiento se han llevado a cabo a
1135°C y 40 minutos de sinterizado, mientras que en los ensayos procesando
los cubos con distintas rutas de fabricacién y distintas atmésferas de
sinterizacion, las condiciones fueron 1125°C y 25 minutos.

6.4. Metalografia.

6.4.1 Porosidad.

La velocidad de enfriamiento define las propiedades mecanicas y
dimensionales del producto fabricado, pero, si la composicién y calidad de la
atmésfera del horno son las correctas, la influencia de dicha velocidad en la
superficie de la pieza es mayor que en el interior. De ahi que para cada
material y condiciones de proceso, los andlisis metalograficos se hayan
llevado a cabo en superficie e interior (nucleo) de la pieza, con el fin de
evaluar la posible influencia de las condiciones de proceso a igualdad de
geometria y volumen del producto fabricado.

En el Anexo I, se muestran las imagenes de la porosidad en funcién de la
velocidad de enfriamiento para cada uno de los materiales CrA+Cu, CrA+Ni;
CrMyD AE.

En la Figura 6. 8. puede encontrarse una muestra de la porosidad en el
interior de cada material cuando la velocidad de enfriamiento es >3°C/s.

Se observa que la porosidad es homogénea, distribuida uniformemente,
acorde con las densidades de los diferentes materiales tras el prensado y las
condiciones de sinterizacion.

En los materiales con cromo, la escasa presencia de 6xidos se corresponde
con los valores de oxigeno medidos en las muestras tras el sinterizado y no
se detectan concatenaciones de 6xidos en los borde de particulas, ni en el
interior ni en la superficie de los cubos sincronizadores (ver Figura 5.5,
Capitulo 5). Este hecho confirma que el proceso de sinterizacién se ha
llevado a cabo de forma correcta.
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velocidad de enfriamiento es >3°C/s para cada uno de los cuatro materiales.

Las micrografias confirman los valores de densidad: mientras que el material
mas denso se corresponde con el material CrA+Ni, el material CrM, presenta
los mayores niveles de porosidad, de acuerdo a unos valores de densidades
notablemente inferiores que para el resto de los materiales.

Es necesario notar que todos los materiales excepto el material CrA+Cu,
presentan un ligero aumento de la densidad al pasar de pieza prensada a
pieza sinterizada. El comportamiento diferente de este material se debe a la
presencia de cobre mezclado en el material base, CrA. El hecho de que el
material no esté aleado por difusion y que presente un tamafo de particula
bastante grande, hace que la porosidad secundaria resultante tras el
sinterizado sea facilmente detectable. Por otra parte, el efecto del cobre
desde el punto de vista dimensional es el de provocar una aumento de
volumen. Este hecho, junto a la porosidad secundaria, trae como
consecuencia una disminucién de la densidad desde pieza prensada a pieza
final sinterizada.
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6.4.2 Microestructura.

A continuacion, (Figura 6. 9 y Figura 6. 10), se muestran las microestructuras
para cada uno de los materiales y velocidades de enfriamiento.

CrA+Cu 1-1 5°C/s - CrA+N| 1-1,5°C/s

Figura 6. 9. Microestructuras de los materiales CrA+Cu y CrA+Ni en funcion
de la velocidad de enfriamiento.
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_CrM 1-1,5°C/seg

D AE 1- 1 5°C/seg

Figura 6. 10‘ Mlcroestructuras de los materlales CrM y D AE en funC|on de la
velocidad de enfriamiento.

Para los materiales CrA+Cu y CrA+Ni las microestructuras se corresponden
con las esperadas de acuerdo a las condiciones de proceso y las
caracteristicas de los dichos materiales. En general, se observa que a
medida que la velocidad de enfriamiento aumenta, estas evolucionan hacia
una mayor presencia de martensita. Con velocidades de enfriamiento bajas la
microestructura es practicamente 100% bainitica, a velocidades de
enfriamiento medias, comienza a ser relevante la fase martensitica y para
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velocidades de enfriamiento altas, el microconstituyente mayoritario es la
martensita.

El material CrM, presenta una estructura totalmente homogénea incluso con
velocidades de enfriamiento bajas, aunque en este caso, aparece fase
bainitica, mientras que con velocidades de enfriamiento medias y altas la
microestructura es practicamente 100% martensitica.

El material D AE es el mas estable en cuanto a su microestructura en funcion
de la velocidad de enfriamiento, asi como el mas heterogéneo. Para todas las
condiciones de proceso, pueden observarse perlitas frecuentemente
rodeadas de ferritas (nucleo los primitivos polvos de hierro); zonas bainiticas-
martensiticas, alli donde el cobre y el molibdeno estan aleados por difusion; y
zonas austeniticas, enriquecidas en niquel. A medida que aumenta la
velocidad de enfriamiento la cantidad de areas bainiticas-martensiticas
aumentan.

En términos generales, puede decirse que las microestructuras observadas
son coherentes con los valores de dureza medidos y con la composicion y
naturaleza de cada material. Asi, los materiales CrM y D AE, presentan las
microestructuras mas diferentes entre si: total homogeneidad en el caso del
primero y total heterogeneidad en el del segundo, como corresponde a una
composicion quimica con elementos de aleacion totalmente prealeados (CrM)
o totalmente aleados por difusién (D AE). En el caso de los materiales
CrA+Cu y CrA+Ni, la presencia de elementos de aleacion mezclados sobre
un material 100% prealeado como es el CrA, tiene como consecuencia la
aparicion de microestructuras mas heterogéneas que las del CrM, con zonas
de mayor templabilidad y porosidad secundaria alli donde se encontraban
particulas de cobre para el CrA+Cu, y con areas de austenita retenida
correspondiente a las zonas enriquecidas en niquel en el caso del CrA+Ni. La
evolucién de las microestructuras con la velocidad de enfriamiento es la
esperada para todos los materiales.

6.5. Conclusiones parciales.

Tras analizar las propiedades de los cubos sincronizadores procesados en
atmosfera de N,-H,, por la ruta 1P1S y con distintas velocidades de
enfriamiento, pueden obtenerse las siguientes conclusiones parciales:

e Ademas de la evidente relaciéon entre velocidad de enfriamiento y
dureza, se ha demostrado que esta también influye decisivamente en
otras propiedades, como las dimensionales, de forma decisiva en
cuanto a la calidad del cubo sincronizador. Asi, si la velocidad de
enfriamiento no es la correcta, es posible que los cubos
sincronizadores no cumplan los requisitos de calidad de dentado
definidos en los planos [3, 8].
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Los materiales 100% prealeados con elementos de alta afinidad por
el oxigeno, como el cromo, pueden presentar un comportamiento
diferente al esperado en un principio al variar la velocidad de
enfriamiento. Este hecho es relevante para disefar los procesos de
produccion y sus limites, consiguiendo de esta manera que la
fabricacion se lleve a cabo de manera robusta.

Por otra parte, la respuesta de los materiales al incremento de la
velocidad de enfriamiento es un parametro que aporta informacion
acerca del estado de las instalaciones, especialmente los
ventiladores de la zona de enfriamiento rapido.

El proceso de fabricacion de cubos sincronizadores no debe
analizarse teniendo en cuenta unos Unicos resultados o condiciones
de proceso. Se ha demostrado que los resultados estan relacionados
entre si, al igual que la variacién de ciertos parametros de proceso
puede implicar también variaciones en el resto del proceso que
permanece tedéricamente constante. Asi, la variacion de la velocidad
de enfriamiento puede afectar no sélo a la dureza de los materiales a
procesar, sino también a las condiciones de trabajo de los equipos de
fabricacion, y estas a su vez a otras caracteristicas del material como
puede ser el contenido de carbono o de oxigeno en pieza final
sinterizada.
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Capitulo 7. Andlisis de resultados.

CAPITULO 7. ANALISIS DE RESULTADOS

El objetivo de este capitulo es el de comparar los resultados obtenidos en
cubos y probetas en aquellos ensayos en los que las condiciones de proceso
hayan sido las mismas, analizando similitudes y diferencias y, en caso de que
estas Ultimas sean realmente significativas, buscar la explicacion a este
fenébmeno, para obtener una visiébn global del comportamiento de cada
producto en funcién del proceso, pero también de la geometria de la pieza a
producir.

En la industria pulvimetalurgica, se sabe que las propiedades tedricas de los
materiales definidas a través de probetas, no siempre se reproducen
exactamente en otro tipo de producto. La geometria, los gradientes de
densidad entre distintas partes de una misma pieza o los esfuerzos a los que
son sometidos en funcién, influyen sobre las propiedades de los materiales y
sobre su respuesta, de ahi que la comparacion entre probetas y cubos
sincronizadores resulte interesante desde el punto de vista tedrico, pero
especialmente desde el punto de vista practico de la fabricacion en serie de
millones de piezas.
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7.1.  Andlisis quimico.
7.1.1 Andlisis del contenido de carbono en pieza final sinterizada.

La evolucion del contenido de carbono desde mezcla de polvo hasta carbono
combinado en pieza final sinterizada se muestra a continuacién (Figura 7. 1).
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Figura 7. 1. Comparacién de la evolucion del contenido de carbono
combinado en funcién de la ruta de procesado y de la atmésfera de
sinterizacion.

Los materiales CrA+Cu y CrA+Ni, presentan unos valores de carbono en
pieza final sinterizada muy similares entre cubos y probetas en las rutas de
proceso cuya atmodsfera de sinterizacion es No-H,. Los valores de los cubos
sincronizadores son ligeramente superiores debido probablemente al hecho
de que las densidades de los cubos son superiores a los de las probetas en
todos los pasos de proceso, evitando asi una mayor descarburaciéon. Cuando
el sinterizado se realiza en atmdsfera es endogas, el carbono presente en las
probetas de ambos materiales es practicamente el mismo, pero no asi el de
los cubos. El material CrA+Cu, presenta una carburacion muy superior a la
del material CrA+Ni. Este hecho puede deberse a dos posibles factores: por
una parte, la densidad del CrA+Ni tras el segundo prensado es mas alta que
la del CrA+Cu y por otra, en este material, a partir de 1083°C se genera una
porosidad secundaria debida al cobre que produce un aumento de la
superficie especifica del material. Cuando esta atmdsfera contiene un alto
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porcentaje de CO, como sucede en la atmésfera de endogas, y el material a
sinterizar contiene elementos de alta afinidad por el oxigeno, la actividad de
este gas sobre la pieza es menor cuanto mayor es su densidad y mayor
cuanto mas superficie especifica de material quede expuesta a la atmodsfera
de sinterizado.

El material CrM, se comporta de modo similar a los materiales anteriores para
las atmodsferas de N,-H,. Sin embargo, la carburacion alcanzada al sinterizar
con atmésfera de endogas, es mas elevada. Mientras para dichos materiales
esta en el entorno del 0,07-0,13%, para el CrM alcanza el 0,14% en probetas
(0,59%C en pieza frente a 0,45% en mezcla de polvo) y hasta el 0,3% en los
cubos (0,75%C en pieza frente a 0,45% en mezcla de polvo). Para este
material, la densidad de las probetas tras el segundo prensado es
notablemente superior a la de los cubos, y este hecho hace que la
carburacion en atmdsfera de endogas sea menor que en los cubos.

En el caso del material D AE, se observa que la influencia de la densidad no
es tan acusada como para los materiales con cromo, ya que el contenido en
carbono en pieza final sinterizada tanto en probeta como en cubo es
practicamente el mismo para cada una de las rutas de proceso. En el caso de
las atmésferas N,-H,, se produce una descarburacién en el entorno de
0,04%-0,05% similar para ambos productos, tanto en proceso de paso simple
(1P1S) como en proceso de paso doble (2P2S). Dado que la atmésfera de
endogas tiene caracter carburante, en este caso se produce una carburacién
en el entorno del 0,05%.

7.1.2 Andlisis del contenido de oxigeno.

El contenido de oxigeno para cada material en funcién de la ruta de
fabricacion se muestra en la Figura 7. 2.

Para los materiales con cromo en su composicion, las diferencias entre los
valores de oxigeno obtenidos en cubos y probetas, se deben principalmente
a las diferencias de densidad entre las piezas. Las densidades de los cubos
sincronizadores fabricados con los materiales CrA+Cu y CrA+Ni, son
superiores a los de las probetas de traccién en todas las etapas de proceso
(como se vera mas adelante). Esta densificacion superior, reduce los efectos
oxidantes de la atmdésfera de endogas sobre el producto a sinterizar, de ahi
que se logre incluso una ligera reduccion frente al contenido de oxigeno
inicial de la mezcla de polvo.

En el caso del material CrM, para la atmdsfera de N,-H,, el contenido en
oxigeno de las probetas es ligeramente superior al de los cubos. Este hecho
puede deberse a la forma en la que la muestra para el analisis es tomada de
la pieza sinterizada: en el caso de la probeta, debe cortarse (en seco) una
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cantidad del material, cantidad que sera muy similar independientemente de
dénde se tome. En el caso de los cubos, el material suele tomarse del
dentado exterior o incluso es posible sinterizar pequefas probetas testigo
junto con los cubos. En todo caso, la geometria de la zona de la que se
obtiene la muestra en los cubos es de menor espesor que la de las probetas.

Este hecho, que favorece las reacciones de reduccion en las atmdésferas no
oxidantes, actua de manera opuesta en la atmésfera de endogas, y de ahi
que el contenido en oxigeno de los cubos sincronizadores sinterizados en
endogas sean muy superiores a los de las probetas, aunque en ambos caso,
el hecho de que el material contenga un 3% de cromo hace que los valores
de pieza final sinterizada sean extraordinariamente altos frente a los iniciales
en la mezcla de polvo [1].

CrA+Cu CrA+Ni
0,40 0,40
0,35 035
0,30 0,30
0,25 0,25
) %}
2 2 020
& 020 Vi 0180 W—"— o0 = Wi 0180 W—" "
0,15 \ T s 0.15 \ \ T & oo
000 — 0110 0100 — 0110
0.10 W 0,004 & o087 010 & e & oom
0,05 0,05 . .
0,00 + 0,00 -+
PP 1P1S PP 2P2S 2P2S PP 1P1S PP 2P2S 2P2S
N2-H2 N2-H2 endo N2-H2 N2-H2 endo
CrM D AE
0,40 0,40
035 & o3 035
0,30 — 0290 0,30
0,25 0,25
) o)
8 020 Qo2
015 * 0120 0,110 + 0,120 01
> ) — 0,
0,10 s & 0093 ,/,: & 0094 0,10 ¥4 0090 ¥~
0,05 0,05 \ 0,020 lm\‘ _ 0020
0,00 - 0,00 - "% 0013 0,014 “Si e 0016
PP 1P1S PP 2P2S 2P2S PP 1P1S PP 2P2S 2P2S
N2-H2 N2-H2 endo N2-H2 N2-H2 endo

Figura 7. 2. Evolucién del contenido de oxigeno en funcion de la ruta de
procesado y de la atmdésfera de sinterizacion.

7.2.  Propiedades fisicas.

7.2.1 Densidad.

A continuacién (Figura 7. 3) se comparan las densidades obtenidas en cada
paso de proceso para cubos y probetas. Es necesario recordar que en el

caso de las probetas, la densidad del primer prensado (PP) se definié como
la alcanzada por el material para una presion de compactacién de 600 MPa,

182



Capitulo 7. Andlisis de resultados.

mientras que en el segundo prensado (RP) se definié la densidad objetivo en
7,2 g/cms.
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Figura 7. 3. Evolucién de la densidad para cada uno de los materiales en
funcién de la ruta de procesado.

En el caso de los cubos, para los materiales CrA+Cu, CrA+Ni y CrM, los
objetivos iniciales no fueron tan concretos, es decir se defini6 como objetivo
para la densidad el valor mas alto alcanzable en condiciones estables de
proceso. Asi, para los dos primeros materiales se alcanzaron densidades por
encima de 7,10 g/cm3, en el primer prensado, que se reducen ftras el
sinterizado en el material CrA+Cu debido a la porosidad secundaria generada
por el cobre. Sin embargo, el incremento de densidad del segundo prensado
fue muy inferior al obtenido en las probetas, a pesar de lo cual las densidades
de los cubos siempre se mantuvieron por encima de las de dichas probetas.
En el caso del material CrM, la relacién de densidades entre cubos y
probetas fue la opuesta a la de los dos materiales anteriores: las probetas
alcanzan valores de densidad superiores a los de los cubos para todos los
pasos de proceso. Este hecho se debe a que para este material, a partir de
densidades en el entorno de 6,9 g/cm3-para el primer prensado y de 7 g/cm3
para el segundo, comienzan a observarse sintomas de que estos procesos
de prensado no son estables ni robustos: las presiones de compactacion
entre piezas no son similares, aparecen defectos estructurales importantes
[2, 3] y, a igualdad de recuperacion elastica de los utillajes, la calidad del
producto no se mantiene constante. Es por esto que las densidades de los
cubos sincronizadores para este material se mantienen por debajo de las de
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las probetas para todos los pasos de proceso. En el caso del material D AE,
los ratios de densificacion fueron los definidos en el plan de control de la
fabricacion serie.

7.2.2 Propiedades dimensionales.

Como se describid en el apartado de proceso experimental, el cambio
dimensional se refiere a la dimension longitud de la probeta de traccion,
obtenida relacionando el valor del utillaje del primer prensado con el valor de
dicha dimensién en pieza final. Los datos obtenidos se muestran en la Figura
7.4,

CrA+Cu CrA+Ni
® Probetas = Cubos @ exterior Cubos @ interior ® Probetas = Cubos @ exterior Cubos @ interior
0,70 0,70
0,60 0,60
0,50 0,50
< 0,40 < 0,40
0,30 - 0,30
0,20 = = — 0,20

0,10
0,00

— 0,10
0,00

-0,10 -0,10
-0,20 -0,20
1P1S/ N2-H2 2P2S/ N2-H2 2P2S/endo 1P1S/ N2-H2 2P2S/ N2-H2 2P2S/endo
CrM DAE
® Probetas = Cubos @ exterior Cubos @ interior ® Probetas = Cubos @ exterior Cubos @ interior
0,70 0,70
0,60 0,60
0,50 0,50
= 0,40 = 0,40
0,30 0,30
0,20 0,20
0,10 — 0,10
0,00 0,00 -
-0,10 0,10 -
-0,20 -0,20
1P1S/ N2-H2 2P2S/ N2-H2 2P2S/endo 1P1S/ N2-H2 2P2S/ N2-H2 2P2S/endo

Figura 7. 4. Variacion dimensional en funcion de la ruta de fabricacion.

El comportamiento dimensional en funcion de la ruta de procesado para
cubos sincronizadores y probetas de traccién, ya ha sido analizado en los
capitulos anteriores. En este caso, se compararan los resultados de ambos
tipos de producto, teniendo en cuenta que la variacién dimensional de las
probetas, conceptualmente, es mas parecida a la de los diametros exteriores
de los cubos, ya que ambas dimensiones corresponden al exterior de la
pieza, con la salvedad de que mientras la primera corresponde a una
dimension lineal, los diametros son valores radiales.
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Sinterizado en atmosfera N»-H.:

Para el material CrA+Cu, el comportamiento de cubos y probetas es similar.
Todas las dimensiones analizadas presentan variacion dimensional positiva
debida al efecto del cobre. Para las probetas, esta variacién dimensional es
menor que la del diametro exterior de los cubos, resultado logico si se tiene
en cuenta que la densidad de los cubos ha sido superior a la de las probetas
para todas las fases del proceso.

En el caso del CrA+Ni, efecto contractor del niquel hace que el
comportamiento del material sea totalmente diferente al del CrA+Cu. Cuanto
mayor es la densidad, mas positiva es la variacién dimensional. Este hecho
se repite tanto en cubos como en probetas. Cuando las probetas se procesan
con un unico prensado, su densidad esta muy por debajo de la alcanzada por
los cubos en esta misma ruta de proceso. Este hecho se traduce en una
variacion dimensional negativa en la longitud de las probetas, mientras que
para el diametro exterior, esta es positiva. Los diametros interiores en este
caso presentan también variacion dimensional negativa, pero este hecho es
un efecto de la alta densidad y la microestructura del material [2, 3]. Al
aumentar la densidad de ambos productos, procesandolos por doble
prensado-doble sinterizado, el cambio dimensional de las probetas se hace
positivo, aumenta el de los diametros exteriores y disminuye el de los
interiores.

El comportamiento del material CrM es muy similar al de CrA+Ni, aunque al
no contener niquel la variacién dimensional positiva es mayor. Aunque
numéricamente los datos puedan ser similares, es necesario tener en cuenta
que las densidades de cubos y probetas procesados con este material son
notablemente inferiores a las obtenidas con CrA+Ni, con lo cual el efecto de
la menor densidad y de la falta de niquel se compensan. En el caso del
diametro interior de los cubos sincronizadores, la baja densidad hace que el
cambio dimensional sea positivo.

Para el D AE se observa que la densidad es el parametro clave para definir el
cambio dimensional. Asi, cuando la ruta de proceso incluye doble prensado,
el cambio dimensional es positivo tanto para cubos como para probetas,
mientras que en la ruta de simple prensado, el de las probetas es negativo y
el de los diametros exteriores es mucho menor. En el caso de los diametros
interiores, se observa que la variacion dimensional es practicamente la
misma con independencia de la densidad.

Sinterizado en atmésfera endogas:

En el caso de la sinterizacion en atmdsfera de endogas, es necesario notar
que la variacion dimensional para todos los materiales con cromo es siempre
mayor que la obtenida al sinterizar en atmdésfera de No-H,, a pesar de que la
velocidad de enfriamiento es menor. El efecto de hinchamiento que se
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produce en estos materiales debido a la generacion de 6xidos de cromo, y al
hecho de que no se produce ninguna contracciéon por crecimiento de los
cuellos de sinterizado, afecta tanto a cubos como a probetas, y es tanto mas
relevante cuanto mayor es el contenido en cromo del material. (Para el
CrA+Cu el efecto estd ademas magnificado por el cobre).

Para el D AE, al no contener elementos de alta afinidad por el oxigeno, el
cambio dimensional del sinterizado en atmésfera de endogas es menor que
al sinterizar en N,-H, (doble prensado) debido a la menor velocidad de
enfriamiento, que hace que las fases martensitico-bainiticas sean menores y
con ello la variacion dimensional. EI comportamiento en este caso de cubos y
probetas también es similar.

7.3. Propiedades mecanicas.
7.3.1 Dureza.

Confrontar los valores obtenidos en cubos y en probetas procesados bajo
unas mismas rutas de fabricacion (Figura 7. 5) ofrece informacién adicional
acerca de la influencia de la geometria del producto sobre la dureza, ya que
cubos y probetas se fabricaron con el mismo material y se sinterizaron a la
vez.

En el caso del proceso de doble paso con sinterizacion en atmdsfera de
endogas, la diferencia de dureza entre cubos y probetas no resulta relevante.
Sin embargo, en los procesos de sinterizado con atmdsfera N»-H,, los valores
de dureza en las probetas siempre son significativamente mayores que para
los cubos, tanto en ruta de procesado 1P1S como en 2P2S, para todos los
materiales e independientemente de las diferencias de densidad entre ambos
tipos de pieza. Este resultado es coherente con los obtenidos anteriormente
en los que se demuestra que la velocidad de enfriamiento no sélo depende
de las condiciones de proceso, sino también de la geometria de la pieza a
sinterizar [4]. Para unas mismas condiciones de proceso, la velocidad de
enfriamiento en cubos y probetas es distinta, mayor en estas ultimas debido a
la menor masa y diferente geometria, por lo cual, los valores de dureza son
también mayores que para los cubos. Este resultado coincide con otros
similares que demuestran la influencia de la geometria sobre la velocidad de
enfriamiento y en consecuencia sobre la dureza de la pieza tras el templado
[5-71.
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Figura 7. 5. Comparacion de dureza en funcion de la ruta de procesado para
cubos y probetas.

7.3.2 Ensayo traccion (probetas) - ensayo rotura (cubos).

Para comparar el comportamiento mecanico de ambos productos se toman
los valores de la resistencia a traccion para las probetas, y la carga de rotura
en el ensayo de los cubos sincronizadores. La naturaleza de las fuerzas
aplicadas sobre ambos tipos de producto, es totalmente distinta. Mientras las
primeras estan sometidas Unica y exclusivamente a tensiones a traccion, en
los cubos sincronizadores el dentado interior soporta tensiones a compresion
en el diametro menor del dentado interior, y la zona de las ranuras, tensiones
a traccion. Sin embargo, esta diferencia en las condiciones de ensayo y en el
tipo de producto no se traduce en resultados totalmente dispares entre cubos
y probetas. Asi, se observa una cierta correlacién para algunos materiales
entre los resultados del ensayo de traccion y el ensayo de rotura: ambos
valores aumentan o disminuyen de forma similar dependiendo del tipo de
proceso.

Los resultados se resumen en la Figura 7. 6.
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CrA+Cu CrA+Ni
1200 100 1200 ; 100
90 -] T 90
T &
-= 80 ol 80
900 - 70 900 - e 70
g & 60 z||& = * 60 2
s - = ~||= -= ~
- 50 50
600 o 600
L 40 40
&
30 30
300 + 20 300 + 20
1P1S 2P2S 2P2s 1P1S 2P2s 2P2s
N2-H2 N2-H2 endo N2-H2 N2-H2 endo
crM D AE
1200 100 1200 100
90 90
- 80 R 80
900 -_ 70 900 = & & 70
© < -
2 - 60 Z |2 60 Z
600 &= = 50 500 50
40 40
8- 30 30
300 - 20 300 20
1P1S 2P2S 2P2s 1P1S 2P2S 2P2s
N2-H2 N2-H2 endo N2-H2 N2-H2 endo

Figura 7. 6. Ensayo de rotura (cubos) y de traccién (probetas) para cada uno
de los materiales en funcion de la ruta de procesado.

Sin embargo, aunque las condiciones de sinterizado han sido las mismas
para ambos productos, es necesario tener en cuenta que las densificaciones
han sido totalmente distintas, debido tanto a la naturaleza de los propios
materiales como a la geometria de los productos fabricados. Para los
materiales CrA+Cu y CrA+Ni, la densidad de los cubos siempre se situé por
encima de la de las probetas, al contrario que para el CrM. Sin embargo, los
resultados de cubos y probetas para el CrA+Cu y el CrM son muy similares.

Por otro lado, al comparar los resultados entre el CrA+Cu y el CrA+Ni, se
observa que si bien los valores alcanzados por las probetas son similares
para ambos materiales, el CrA+Ni presenta valores notablemente mas altos
para los cubos sincronizadores que el CrA+Cu. Este hecho esta relacionado
con la microestructura y fragilidad de los materiales, y también con la forma
de aplicar el esfuerzo, como se comenté anteriormente. Sin embargo, si sélo
se tuvieran en cuenta los resultados de las probetas de traccién, se podria
concluir que el comportamiento de ambos materiales podria ser similar.

Para materiales con estructura mas heterogénea y menos fragil, como el D
AE, es posible alcanzar valores de resistencia a tracciéon similares a las de
materiales con propiedades mecanicas superiores [8-10] y mejores aun
cuando el ensayo se realiza en cubos.

188



Capitulo 7. Andlisis de resultados.

Todos los materiales con cromo en su composiciéon presentan una pérdida de
propiedades mecanicas cuando se sinterizan en atmésfera de endogas,
siendo este empeoramiento mas acusado cuanto mayor es el contenido de
cromo del material.

7.4. Conclusiones parciales.

A lo largo de este capitulo se ha observado cémo las propiedades de los
distintos materiales pueden variar significativamente con el producto a
fabricar. Los resultados obtenidos del analisis de probetas de traccién no
siempre son reproducibles o similares en otros productos, como es el cubo
sincronizador y por ello en ocasiones las probetas se obtienen directamente
de las piezas finales sinterizadas [11, 12]. Por otra parte, la geometria del
componente junto con la naturaleza del material, pueden hacer no viable la
consecucién de ciertas propiedades en algunos productos mientras que en
otros si resultan asequibles. El ejemplo mas claro se ha analizado al
comparar las densidades posibles de obtener en cubos y probetas para el
material CrM: mientras en las probetas se alcanzaron densidades por encima
de 7,1 g/cms, para los cubos no fue posible alcanzar el valor de 7 g/cm3 sin
que se produjeran defectos de compactacion.

Ademas, los requerimientos de las piezas en funcion no siempre se
corresponden con los aplicados en los ensayos normalizados. Asi, cuando un
cubo sincronizador se monta en el eje con interferencia, las tensiones a las
que esta sometido son totalmente distintas a las que experimenta una
probeta de traccion, y de ahi que ciertos resultados no puedan ser
extrapolables.

Por todo lo anterior, las conclusiones mas importantes de este capitulo son:

e Para caracterizar correctamente un material y un proceso, es
necesario llevar a cabo actividades sobre productos estandar, que
aportaran informacion vital desde el punto de vista de la
caracterizacion tedrica del conjunto material-proceso, pero también
sobre el producto que posteriormente se fabricara.

e La resistencia a traccion, la deformacion, el limite de fatiga, etc., son
factores de entrada imprescindibles desde el punto de vista de la
caracterizacion tedrica del material, y que se utilizaran
posteriormente en otros analisis como el calculo por elementos
finitos. Sin embargo, para seleccionar un proceso y un material con el
cual producir un determinado producto, estos datos no son
suficientes. Es necesario conocer las caracteristicas propias del
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producto a fabricar (geometria, utillajes, tolerancias) pero también las
condiciones de contorno en las que dicho producto va a funcionar.

e Durante la realizacién de estos ensayos, se ha demostrado que en
funcion de la condiciones de fabricacién, las propiedades de un
mismo material pueden cambiar drasticamente. Asi, materiales como
el D AE puede alcanzar propiedades superiores a las descritas en la
bibliografia [13], cuando se procesa con altas densidades y
velocidades de enfriamiento.

e Por otra parte, los materiales con cromo prealeado han demostrado
su gran templabilidad, que puede llegar a traducirse en fragilidad si
se procesan con velocidades de enfriamiento altas y recocidos
antitensiones breves. La consecuencia inmediata es el aumento de la
dureza y la pérdida de deformacion en los ensayos de traccion. Estas
caracteristicas, pueden interesantes desde el punto de vista de la
funciéon cuando el cubo se monta sin interferencia o existe riesgo de
desgaste en funcién, pero se convierten en un problema cuando el
montaje se realiza con interferencia. Estos mismos materiales, con
idéntica composicidn quimica pero con condiciones de proceso
diferentes, ofrecen resultados totalmente distintos [14, 15], de
manera que pueden adaptarse a los requerimientos de la pieza en
funcion.

No existen materiales intrinsecamente mejores que otros, sino productos
fabricados con materiales y procesos cuyas prestaciones mecanicas son
teéricamente menores, pero que pueden cumplir perfectamente los requisitos
en funcion.
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CAPITULO 8. CONCLUSIONES FINALES.

A lo largo de los capitulos anteriores se ha alcanzado el objetivo inicial de
esta Tesis, que era estudiar la viabilidad de nuevos binomios composicion
acero-ruta de procesado que pudieran satisfacer los requisitos exigidos, en el
caso de un componente concreto, el cubo sincronizador y se ha analizado
ademas el efecto conjunto sobre dos productos distintos, probetas de traccion
y cubos sincronizadores, revelandose la diferencia significativa que se puede
obtener en las propiedades.

Se ha constatado que el binomio [CrA+Ni-2P2S endo] puede cumplir los
requisitos basicos exigibles en este tipo de componente, superando la
competitividad que ofrecerian rutas de procesado que incluyeran
sinterizaciones en atmodsfera de Ny-Hs,.

Como conclusion general, esta Tesis ha confirmado que es posible, mediante
rutas de procesado de produccion en masa, viables industrialmente, fabricar
cubos sincronizadores (piezas estructurales de altas prestaciones) con una
alta robustez dimensional y utilizando polvos prealeados con bajos
contenidos en cromo, incluso en atmdsferas no convencionales para este tipo
de materiales (endogas). Esta conclusion general se sustenta en los
siguientes argumentos:

e La fabricacién de cubos sincronizadores que cumplan los requisitos
definidos para el producto con aceros sinterizados de baja aleacion
(CrA), es factible siempre que la ruta de proceso seleccionada se
adecue a la naturaleza del material.

e En este caso, propiedades similares a las obtenidas con materiales
tradicionales (Astaloy CrM o Distaloy AE) pueden ser alcanzadas e
incluso superadas.

e La utilizacién de atmdsferas de endogas, mas competitivas desde el
punto de vista del coste de proceso y tradicionalmente prohibidas
para los materiales con contenidos en elementos de aleacion con alta
afinidad por el oxigeno, podrian convertirse en una alternativa a las
atmosferas de No/H, para una nueva generacion de materiales con
contenidos menores de dichos elementos de aleacion '. El CrA
pertenece a esta nueva generacion de materiales, cuyas propiedades
mecanicas pueden ademas mejorarse con minimas adiciones de

! Esta ruta de fabricacion puede resultar valida para aquellos productos cuyos requisitos en
funcién no sean extremos. En este caso, seria necesario realizar algunas modificaciones en
las instalaciones tradicionales de sinterizado con endogas para garantizar una calidad
constante de la atmésfera y la deteccion de situaciones anormales o inestables durante el
sinterizado.
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elementos tradicionalmente utilizados en la industria pulvimetalurgica
como el niquel o el cobre.

e Las propiedades de los productos sinterizados dependen de las
condiciones del proceso de fabricacion, pero también del efecto
combinado que dichas condiciones de proceso pueden tener sobre el
material en funcién de su composicién quimica, de su geometria y
ruta de fabricacion.

e EIl tipo de material tiene efectos sobre el propio proceso de
fabricacion, lo que implica que procesos de fabricacion teéricamente
iguales, no lo son cuando el material a procesar cambia. (Ejemplo: la
recuperacion elastica de los utillajes o las presiones de compactacion
varian significativamente en funcion del material a procesar).

De manera mas detallada, las conclusiones obtenidas durante la
investigacion se pueden resumir en los siguientes apartados:

Conclusiones relativas a la sinterizacién a baja temperatura.

Se ha demostrado que con sinterizaciones a baja temperatura, combinadas
con una compactacion que garantice densidades por encima de 7,1-7,2 g/cm3
y altas velocidades de enfriamiento, es posible obtener una mejora en las
propiedades de los materiales tradicionales [1]. Ademas, materiales de baja
aleacion procesados bajo estas mismas condiciones, pueden alcanzar o
incluso superar estas mismas propiedades, como se confirma también en
otros trabajos [2, 3].

En cuanto al sinterizado de materiales con elementos de alta afinidad por el
oxigeno, como el CrM 6 el CrA, frente a los requisitos iniciales para sinterizar
CrM (horno cerrado), existen estudios en los que se ha conseguido con éxito
sinterizar materiales con cromo en hornos de cinta metalica (abiertos) [4]. El
siguiente paso es el de conseguir estos mismos resultados en un horno
tradicional de endogas, modificado para controlar la atmésfera de manera
que el sinterizado se lleve a cabo de forma robusta. Este proceso abre una
nueva via de investigacion destinada a conseguir las propiedades necesarias
en el material con el menor coste de sinterizado posible [5]. Asi, estan ya en
marcha numerosas investigaciones cuyo objetivo es mejorar el control de
estas atmoésferas para garantizar la calidad del producto sinterizado [6],
definiendo las modificaciones a realizar en los hornos tradicionales para llevar
a cabo el sinterizado de este tipo de materiales.
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Conclusiones relativas a la sinterizacién a alta temperatura.

Los resultados obtenidos tras la sinterizacion a alta temperatura en cuanto a
la desoxidacion de los materiales (especialmente aquellos que contienen
cromo), son coherentes con los obtenidos en estudios similares [7, 8].

Sin embargo, se ha demostrado que el sinterizado a alta temperatura no
garantiza de forma absoluta una mejora de las propiedades fisicas o
mecanicas de los materiales procesados. Incluso cuando este sinterizado se
lleva a cabo de forma correcta y se consigue la desoxidacion esperada de
acuerdo a las condiciones de proceso, propiedades como la resistencia a
traccion o la deformacién no presentan una mejora correspondiente a este
mayor grado de desoxidacion. Velocidades de enfriamiento muy altas que
produzcan una fragilizacién en el material durante el templado, y recocidos
antitensiones demasiado cortos (inferiores a 60 minutos) o a temperaturas
bajas (por debajo de los 200°C) que no logren relajar dicha fragilidad, pueden
ser dos factores que impidan la obtencién de propiedades mejoradas tras el
sinterizado a alta temperatura [9-13]. Este hecho es mas relevante en los
materiales con elementos prealeados que en aquellos con elementos aleados
por difusion, ya que la templabilidad de los primeros es mucho mayor.

Este resultado es especialmente relevante en el momento de realizar el
disefio del proceso de fabricacion de piezas a alta temperatura, ya que se ha
demostrado que no basta con asegurar que el sinterizado se lleva a cabo a
alta temperatura, sino que el resto de los parametros del proceso deben
ajustarse para optimizar los resultados.

Conclusiones relativas al ciclo de doble prensado-doble sinterizado

El ciclo doble prensado-doble sinterizado, es la manera mas efectiva de
conseguir un aumento en la densidad para todos los materiales analizados.
Como se ha demostrado a lo largo de esta investigacién, la densidad tiene
una influencia sobre la variacion dimensional mayor que la composicion
quimica de los distintos materiales, siendo dicha variacion siempre positiva
para todos los materiales.

Ademas, esta ruta de fabricacion demuestra ser mas efectiva para obtener
una mejora en las propiedades mecanicas que la sinterizacion a alta
temperatura para los materiales comparados, bajo las condiciones de
proceso utilizadas en los ensayos de esta Tesis. En otras investigaciones sin
embargo, se ha demostrado que cuando las condiciones de sinterizado y
recocido antitensiones en materiales con cromo se optimizan, la mejora de
las propiedades mecanicas debidas a la sinterizacion a alta temperatura,
supera a las obtenidas debido a una mayor densificacién [14].
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Por otra parte, para definir las condiciones en las que el primer sinterizado
debe llevarse a cabo es muy importante tener en cuenta la composicién y
naturaleza del material. Las condiciones de este primer sinterizado influyen
decisivamente en los siguientes pasos de proceso, especialmente en el
segundo prensado [15, 16], y deben ajustarse para poder alcanzar las
densidades objetivo durante este segundo prensado. Temperaturas
demasiado altas en este primer sinterizado tendrian como consecuencia el
inicio de la difusion del carbono, un aumento de las presiones de
compactacion necesarias en el segundo prensado, con el consiguiente riesgo
para los utillajes y una menor robustez en dicho proceso de prensado.

Conclusiones relativas a la velocidad de enfriamiento

En la actualidad, el binomio composicién acero-ruta de procesado evoluciona
hacia dos vias totalmente diferentes en cuanto a su concepcién del proceso:
por una parte, se desarrollan nuevos materiales de baja aleacion
autotemplables [2, 17-19] y por otra, materiales de aun mas baja aleacion
destinados a la consecucién de las propiedades tras procesos secundarios
de endurecimiento [20-22]. Los procesos y materiales analizados en esta
Tesis son todos ellos “sinter-hardening”, con diferentes velocidades de
enfriamiento. Se ha demostrado que la velocidad de enfriamiento, ademas de
influir de manera decisiva en algunas propiedades como la dureza, también lo
hace sobre las propiedades dimensionales [23]. Este resultado es
especialmente relevante en productos con tolerancias dimensionales
ajustadas.

Igualmente, se ha observado que las propiedades de los materiales en
funcién de la velocidad de enfriamiento entre materiales con elementos
prealeados y materiales con elementos aleados por difusién, presentan
diferencias notables. Por ello, no es posible llevar a cabo de manera fiable
extrapolaciones de resultados entre materiales incluso con composiciones
quimicas similares.

En términos generales, puede decirse que la velocidad de enfriamiento tiene
una influencia que va mas alla de los resultados que en un primer momento
cabria esperar, y que estarian relacionados especialmente con las
propiedades mecanicas del material. Se ha demostrado que esta tiene
también una notable influencia en propiedades fisicas y dimensionales. Por
otra parte, los resultados deben ser contemplados de manera conjunta, de
forma que no se observe un sélo resultado o una unica condicién de proceso,
sino que se analicen de manera global.
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Probetas de alta densidad:
porosidad de cada material en
funcion de la ruta de procesado
y de la atmosfera de
Sinterizacion







Anexo I. Porosidad probetas de traccion de alta densidad

ANEXO |. PROBETAS DE ALTA DENSIDAD: POROSIDAD DE
CADA MATERIAL EN FUNCION DE LA RUTA DE PROCESADO Y
DE LA ATMOSFERA DE SINTERIZACION.

Los analisis metalograficos se han llevado a cabo en superficie e interior de
las probetas, para evaluar la posible influencia de las condiciones de proceso.

En el caso del material CrA+Cu (Figura A l. 1 y Figura A l. 2),), se observa la
presencia de porosidad secundaria debida a la fusién del cobre, cuya
granulometria es mayor que la del material base (100-mesh). La porosidad
del proceso a alta temperatura es mas redondeada y el porcentaje de
porosidad cerrada en mayor que en los procesos a baja temperatura.

Superficie CrA+Cu N»-H, 1P1S 1220°C

Superficie CrA+Cu N,-H, 1P1S

2% .. \'n"c r 220
TR P ¢

Superficie GrA+ NZQH2 2P2S “Nicieo Cra+Cu Endogés 2P9S

ot g o A a -'\ ‘;ﬁ""s_" "
F|gura Al 1. Por03|dad en superf|C|e en funC|on de Ia ruta de proceso para
el material CrA+Cu.
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Nucleo CrA+Cu N2 H, 1P1S Nucleo CrA+Cu Nz H2 1P1S 1220°C

SN AN L

Flgura Al 2“ Por03|dad en nucleo funC|on el ruta de proceso para el
material CrA+Cu.

Tanto en el material CrA+Cu como en el CrA+Ni cuando la ruta de proceso es
2P2S, se observa que la porosidad es menor. En ambos materiales esta se
encuentra uniformemente distribuida (salvo la porosidad secundaria para el
material CrA+Cu) y no existen diferencias apreciables entre el interior y la
superficie de las muestras. Cuando el sinterizado se lleva a cabo en
atmosfera de endogas se observa una mayor presencia de 6xidos, resultado
coherente con los valores del contenido de oxigeno medido tras el
sinterizado. Las imagenes correspondientes al CrA+Ni pueden observarse en
las figuras Figura A |. 3 yFigura A l. 4
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Anexo I. Porosidad probetas de traccion de alta densidad

Superficie CrA+Ni N,-H, 1P1S Superficie CrA+Ni N>-Hz 1P1S 1220°C

ruta de proceso para

n de la

o

Figura Al 3 Poro&déd enA superﬂme en funC|
el material CrA+Ni.
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Anexo I. Porosidad probetas de traccion de alta densidad

Nucleo CrA+N| N2 H2 1P1
LY ff Ly 4‘&4:,".'/
P #4% '?j,?’ )

: %ﬁ‘/-‘ "t‘

Nucleo CrA+N| N2-H2 1P1S 1220°C
3 ;

"-“}» Jv?

@ik T g {
FINF (OIS Ak SO A

N cIeo CrA+Ni Endogas

Flgura A 1. 4 Por03|dad “en nucleo funC|on de Ié ruta de proceso vpara el
material CrA+Ni.

En el caso del material CrA+Ni, la sinterizacion a alta temperatura aumenta la

proporcion de porosidad cerrada y la morfologia de los poros es mucho mas
redondeada que a baja temperatura.
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Anexo I. Porosidad probetas de traccion de alta densidad

La porosidad del material CrM (Figura A I. 5 y Figura A |. 6) se corresponde
con los valores de densidad obtenidos para este material, los mas bajos de
todos los materiales analizados. Se observa una disminucion significativa de
dicha porosidad cuando la ruta de proceso incluye dos prensados o al
sinterizar a alta temperatura.

Superficie CrM N»>-H, 1P1S Superficie CrM N»-H, 1P1S 1220°C

Superficio CrM Ny-Hy R

Flgura A I 5 Por03|dad en superf|C|e en funC|on de Ia ruta de proceso para
el material CrM.
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Anexo I. Porosidad probetas de traccion de alta densidad

Nucleo CrM N,- H2 1P1S » Nucleo CrM\I\'l; H, 1P1S 1220°C

Flgura A l. '6 Poroéldad en superf|C|e en funC|on de la rUtaAde proceso para
el material CrM.

En los sinterizados en atmésfera de N,-H,, no existen diferencias apreciables
entre la superficie y el interior de las muestras. Sin embargo, cuando el
sinterizado se lleva a cabo en atmésfera de endogas, en la superficie son
mas facilmente identificables los 6xidos en los bordes de las particulas.
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Anexo I. Porosidad probetas de traccion de alta densidad

Para el D AE, se observa una importante disminucién de la porosidad cuando
el proceso de fabricacion se lleva a cabo por la ruta de doble compactacion.
Este comportamiento en la porosidad es coherente con los valores de las
densidades obtenidos en las distintas etapas del proceso de fabricacion. La
porosidad para las diferentes rutas de fabricacion en superficie y nucleo
puede observarse en las Figura A I. 7 yjError! No se encuentra el origen de
la referencia..

Superficie D AE No-H, 1P1S Superficie D AE N,-H, 1P1S 1220°C

Flgura Al 7. PorOS|dad en superf|C|e en funC|on de Ia ruta de proce'sAd bara
el material D AE.
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Anexo I. Porosidad probetas de traccion de alta densidad

Nucleo D AE N2 H, 1P1S o Nucleo D AE N2 H> 1P1S 1220°C

material D AE.

A pesar de que este material contiene cobre en su composicién quimica, no
se encuentran evidencia de porosidad secundaria, debido al hecho de que
este material se encuentre aleado por difusiéon. No se observan diferencias
entre superficie e interior de la pieza, y en general la porosidad es
homogénea y esta uniformemente distribuida.
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Anexo I. Porosidad probetas de traccion de alta densidad

El aspecto de la porosidad para el material CrA, Figura A l. 9 y Figura A I. 10
es similar al que se observa en el material CrA+Ni, uniformemente distribuida,
sin diferencias apreciables entres superficie y nucleo y acorde a los valores
de densidad obtenidos. La porosidad se redondea con el sinterizado a alta
temperatura y, tanto en este proceso como en el que incluye dos prensados y
dos sinterizados, se observa una disminucion significativa de la porosidad.

Cuando el sinterizado se lleva a cabo en atmédsfera de endogas, se observa
una mayor cantidad de éxidos de cromo, tanto en las superficie como en el
interior de las muestras.

Superficie Material CrA N,-H, 1P1S  Superficie CrA N,-H, 1P1S 1220°C

Flgura A I 9 Por03|dad superf|C|e en funC|on de Ia ruta de proceso para
el material CrA.
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Anexo I. Porosidad probetas de traccion de alta densidad

Nicleo CrANzH, 1P1S Ntcleo CrA Np-H, 1P1S 1220°C

CrA Endogas 2P28

T

Flgura Al 10 Por05|dad en superﬁme en funcion de la ruta de proceso para
el material CrA.
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ANEXO Il

Cubos sincronizadores:
porosidad de cada material en
funcion de la velocidad de
enfriamiento







Anexo ll. Porosidad cubos sincronizadores distintas velocidades enfriamiento.

ANEXO Il. cuBOS SINCRONIZADORES: POROSIDAD DE
CADA MATERIAL EN FUNCION DE LA VELOCIDAD DE
ENFRIAMIENTO.

La Figura A Il. 1 muestra la porosidad en superficie y nucleo para el material
CrA+Cu.

Las micrografias obtenidas para el material Cr+Cu tras el sinterizado con las
distintas condiciones de enfriamiento, no muestran diferencias apreciables en
la porosidad en funcién de dichas velocidades de enfriamiento. Asi mismo, se
observa la existencia de porosidad secundaria debida a la difusiéon del cobre
durante el sinterizado. El tamafo de esta porosidad evidencia la diferencia
granulométrica entre el cobre anadido (mezclado, 100-mesh) y el material
base CrA. Salvo por la existencia de esta porosidad secundaria, la
distribucidn de poros en el material estda homogéneamente distribuida.

Para el material CrA+Ni (Figura A 1l. 2), las micrografias son coherentes con
los datos de densidad. Se observa que este material presenta la mayor
densificaciéon de todos los analizados. En este caso no existe porosidad
secundaria, ya que el cobre no es unos de los elementos de aleacion, y la
porosidad es homogénea, distribuida uniformemente, tanto en la superficie
como en el interior de las muestras.

No se observa ningun efecto sobre la porosidad en funcion de la velocidad de
enfriamiento.

La porosidad del material CrM (Figura A 1l. 3) se corresponde con los
menores valores de densidad de este material. No se observan distribuciones
heterogéneas de densidad en las muestras y tampoco variaciones
significativas entre la superficie y el interior de las muestras.

Asi mismo, la distribuciéon y contenido de 6xidos en el material es coherente
con los valores de oxigeno documentados en el Capitulo 6. Efecto de la
velocidad de enfriamiento sobre los cubos sincronizadores en el proceso de
“sinter-hardening”. No se observa un incremento significativo de O&xidos
cuando la velocidad de enfriamiento aumenta.

En el caso del D AE (Figura A 1l. 4), la densidad del primer prensado se situé
en el entorno de los 7 g/cm3, con lo cual es posible observar como la
porosidad de este material es notablemente mayor a la del material CrA+Ni.

Al igual que para los materiales anteriores, no se observan variaciones en la
porosidad al cambiar las condiciones de velocidad de enfriamiento y la
porosidad es homogénea y esta uniformemente distribuida, tanto en el interior
como en la superficie de las muestras.
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Anexo Il. Porosidad cubos sincronizadores distintas velocidades enfriamiento.
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Anexo Il. Porosidad cubos sincronizadores distintas velocidades enfriamiento.

Superficie CrA+Ni 1-1,5°C/s Nucleo CrA+Ni 1-1 5°C/s
PR T o Vo

v & '\'x‘ et
Superf|0|e CrA+N| >3°C/s

Flgura A . 2. Por03|dad en funC|on de la veIomdéd de enfrlamlento para el
material CrA+Ni.
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Anexo Il. Porosidad cubos sincronizadores distintas velocidades enfriamiento.
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Figura A Il. 4. Porosidad en funcion de la velocidad de enfriamiento para el

material D AE.
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