tecnun

TEMA 2. CARACTERIZACION DEL MATERIAL EN POLVO

ESQUEMA:

- Conceptos

- Muestreo y dispersion

- Tamafio de particula

- Técnicas de medida

- Datos sobre tamafios de particula
- Problemas del analisis de tamafios
- Forma de las particulas

- Analisis del area superficial

- Friccién entre particulas

- Compresibilidad

- Estructura del polvo

- Andlisis quimico

- Procedimiento de caracterizacién estandar
- Cuestiones

tecnun

» Se define particula como la minima porcién de polvo que no puede ser
subdividida. Mayores que el humo (0.01- 1 nm) menores que la arena (0.1-3 mm)

» Muchos polvos metdlicos tienen un tamafio cabello humano (~25-200 nm)

» SEM es la mejor herramienta para observar dichas particulas. Como se vera en

las imagenes, los tamafios y formas son muy diferentes.

» La informacion cuantitativa necesaria para la utilizacion de un material en

polvo podria resumirse en los siguientes puntos:

- Distribucion de tamafios de particula

- Forma y su variacion con el tamafio

- Area superficial

- Friccion entre particulas

- Fluidez y densidad de llenado

- Estructura interna de la particula

- Composicién, homogeneidad y contaminacion
Ademas hay que describir como fue fabricado.




Telurio, molido, acicular Aleacion Fe, atomizada en Ar,
Esferico con finos aglomerados

W, reducido con CO-CO,, Estafio, atomizado en aire,
Agregado poligonal, facetado Redondeado con ligamentos




Aleacion de Fe, atomizado
centrifugo, esférico, grueso

Estafio, templado sobre agua,
escamas

Acero Inox. Atomizado en
agua. Redondeado irregular

Paladio, electrolitico, esponja




N[. Descomposicion Carbonyl, poroso  vjigrio metalico base Fe, cinta molida,
clbico Placas angulares

Ti, reducido con Na, molido, irregular Hidruro de Niobio, molido irregular.
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» Ademas de las propiedades de las particulas individuales, se necesita conocer
las propiedades del conjunto. Por lo tanto, aparte de:
-tamafio, forma, composicién, microestructura, densidad y dureza
-Se debe conocer: la fluidez, densidad de llenado y caracteristicas
superficiales
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» La particula de la figura se podria describir como irregular y redondeada, pero
esta informacién no es muy util. Por otro lado el dimensionado es dificil. En la
figura se muestran algunas de las medidas de tamafio posibles. En el caso de
hablar de forma la dificultad es alin mayor. Normamente, en la practica, se
simplifica reduciendo la informacién de tamafio y forma en un Unico parametro.
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| Muestreo y dispersion

» Recoger una muestra de polvo representativa de un lote puede ser dificil.
(Tipicamente sonvarias toneladas de polvo y las muestras para analisis < 1 kg)
» Si se asume la forma esférica, la cantidad de particulas en un gramo depende de
su tamafio y de la densidad:

Diametro (mnm) | Al(2.7 glcc) Fe(7.86 g/cc) | W(19.3)
0.01 7.0.10v7 2.4.10v7 9.9.1016
1.0 7.0.1011 2.4.101 9.9.10%0
1000 7.0.102 2.4.102 9.9.10!

» La cantidad de particula es suficiente para estudio estadistico, la dificultad
estriba en si la muestra representa las propiedades del lote en su conjunto

10
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Muestreo y dispersion

» Para evitar los errores de muestreo hay que tomar las siguientes
precauciones:
- Toma de muestras de zonas donde el material esté en movimiento (cinta
transportadora)
- Evitar silos y zonas donde se someta a vibraciones (en este cas o se sugiere
volver a mezclar la muestra para evitar la segregacion por tamario)
- Tomar la muestra en muchos puntos del lote (equipos rotativos)

» Las particulas tienden a adherirse a causa de su tamafio (No Van der Walls)
Aglomeracion debida a la adsorcion de humedad. Distincion entre adsorcién y
absorcién (la humedad esta adsorbida en la superficie y el Cr203 esta absorbido
fuertemente adherido a la superficie de las particulas).

» Los aglomerados normalmente se destruyen con tensiones muy inferiores a las
intrinsecas del material que los forma (p.e. barro seco). En contraste, los
agregados mantienen una elevada resistencia por la accion de algin agente
cementador.

En P/M los problemas més importantes los originan los aglomerados 11
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Muestreo y dispersion |

» La energia total de una particula de polvo puede dividirse en dos términos: La
energia superficial (asociada a los atomos externos) y la interna (al resto).

E, =gA+xV

g es la energia superficial (JJm2) y x la energia interna (J/m3). El potencial
cohesivo de una particula esférica se describe como la E total por unidad de V:

E_&

== +x
V D

La energia total se minimiza si las particulas se unen entre siy la fuerza impulsora
de este proceso crece con el inverso del diametro.

La aglomeracion es un problema ya que los parametros de procesamientos y las
propiedades finales del producto P/M dependen del tamafio de particula real (no
aglomerado). 12
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Muestreo y dispersion

»Ejemplo: PARTICULAS DE ORO

»La energia interna depende fundamentalmente de la temperatura. Calculemos
para el Au, qué tamafio de particula seria necesario para que la energia superficial
igualara a la energia interna:

>Xx=600MJI/m3y g=1.4J/m2, luego D :7:14 nm

Suponiendo forma esférica esto corresponde a 150.000 atomos . 0.3% del total
esta en la superficie, pero sin embargo, contribuyen con el 50% a la energia de la
particula. No s6lo los atomos superficiales contribuyen, se calcula que son las
primeras 5 capas atémicas las que presentan una estructura distinta (2%)

13

| Muestreo y dispersion | tecnl.ln

» Dispersion: Particulas grandes D>100 nm (es suficiente con eliminar la
humedad). D<100 mm, (las fuerzas de capilaridad debidas a la humedad adsorbida
son suficientes para aglomerar el polvo para contenidos de 1% en volumen (0.1%
en peso). Dichas fuerzas aumentan al disminuir el contenido de H20.

» Los dispersantes sonmoleculas polares (cadenas C con terminales anionicos o
cationicos (OH-, SO3-,0S03- 0 NH4+) que se adsorben en la superficie de las
particulas y se repelen entre si.

» La dispersion se favorece con la agitacion (F cizalla):Ultrasonidos, mezcla
v Ejercicio: La fuerza de capilaridad entre una particula y una superficie plana es

aprox. igual a Fc=5D g, con g=0.07 J/m2. La densidad del material es de 10g/cc.
¢ Cudl es el tamafio maximo para que la particula no se adhiera ala superficie?

F=m.g =pD3g/6 I::> D= ﬁ:lSSOnm
pgr

14
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Tamarfio de particula

> El objetivo es determinar las dimensiones relevantes de las particulas . El tamafio
depende de la técnica de medida, del parametro seleccionado y de la forma. Los
distintos equipos utilizados no miden el mismo parametro.

» Normalmente se da un parametro (D) asumiendo que la particula es esférica,

siendo la variable medida:

-El area superficial,

-El area proyectada,
-La dimensién maxima
-La minima seccién

-El volumen

a) sphere b) flake c) rounded d) irregular
irregular

» La dificultad aumenta al hacerlo la forma de la particula (se necesitan mas
parametros). SEM es una buena herramienta para saber lo alejados que estamos

de la forma esférica.

15
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i possible size measures

Tamarfio de particula

A = projected area
3 = surface area

H = projected height
W = projected widih

¥ = volume 1 M = maximum cord length
|
equivalant epharieal diamaters:
Dy = (44 /mr2
D-$= |:S i [::| w2
L Dy = (BY /i3
E

H=100 Da=0.76

W =0.72 Ds =1.45

M=1.03 Dv=0.95

» Se prefiere utilizar parametros que no dependan de la orientacion
a no ser que sea imprescindible

v  Ejercicio: Calcular Da, Ds y Dv para una particula cibica de 1

micra de lado 16




Técnicas de medida: Microscopia | tecnun

»Método preciso pero tedioso (Optico, SEM y TEM). Distribucién de tamafios

Figqre 2.4. A_gglomerated tungsten powder, showing a common difficulty in separating
particles for size analysis by microscopy techniques; a) is a scanning electron micrograph
and b) is a transmission electron micrograph of the same powder.

v Dispersion: mediante 40% Naftaleno 60% alcanfor. (Tm =32°C)
Entre dos vidrios y sublimacion en vacio.
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| Técnicas de medida: Tamizado | tecnun

»Ré&pido. Se obtiene la distribucion de tamafios del peso de material en cada tamiz

»200 mesh (malla de 200 hilos (f52 nm) por pulgada, 127 mm entre centros, 75 nm
de luz.)

e og)  (F200 mm)

screen
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-100/+200 significa que pasa el
de 100mesh y no el de 200 AUTOMATIZADO, PERMITE

ELIMINAR FRACCIONES NO

Por debajo de 45 nm se habla de DESEADAS 18

Tamafio subsieve




Técnicas de medida: Tamizado tecnl.ln

»Problemas.
- 3-7% tolerancia en luz de malla. En medidas individuales 50%. (Esto genera
cortes suaves y no en escalon).
- Sobrecarga (masa elevada y tamafios pequefios): Sobreestima el tamafio
- En general 8% de error si no se especifica la técnica. 4% o 1% en el mejor de
los casos.
-Tiempos largos: fractura de aglomerados.

v Ejemplo:
Mesh sistema 1 sistema 2
+200 0.5 0.4
-20/+30 23.2 16.1
-30/+40 17.6 24.7
-40/+50 26.5 26.2
-50/+70 18.4 18.5
-70/+100 7.5 7.7
-100 6.3 6.4
Solucidn: inspeccion 30 mesh. Calibracion con patrén 30mesh 19

Técnicas de medida: Sedimentacion | tecnl.ln

» Las particulas de polvo adquieren una velocidad terminal en un fluido viscoso
» Aplicable en el rango de 0.02 a 100 micras (centrifugado — liquidos de alta
viscosidad)

» Se mide el tiempo para que sedimente una altura de polvo determinada.
(distribucion de tamafios posible por pesada, altura, RX, sombra)

Fa :.n._.r.::nn-:y Fg =m.g = pD3r m g/6
; .: ;*;" _ Fv=3pDV?
- el

gravitetionsl

heren D -

20




Técnicas de medida: Sedimentacién tecnlln

»Problemas.

- limitada a un rango pequefio de tamafios (D< 1 micra, turbulencias)

- centrifugado permite aplicar la técnica a D tan pequefios como 10 nm.

- porosidad interna

- particulas irregulares no muy hidrodinamicas (trayectorias no rectilineas)
- limite matematico. Ley de Stokes (R > 0.2)

I:‘)H_VDrf
" h

- Esto limita a tamafios alrededor de 60 micras

- W (en aire) max. 17 micras. Al (en aire) max. 35 micras

- concentracién < 1% sin aglomeracion (no interaccién con las paredes)
- No debe haber interaccidn quimica entre el polvo y el fluido

21

Técnicas de medida: Sedimentacion tecnlln

»Ejemplo: POLVO DE NI ESFERICO

»Se sospecha que el tamafio estd en torno a 8 micras.

H=0.1m
g=9.8ms-2
D =8.10m V, = gDz(r N f)/(181) =2.840"m/s

Densidad Ni = 8.9 g/cc
Densidad agua = 1 g/cc
Viscosidad = 10-3 kg/m/s

En estas condiciones el tiempo de sedimentacion es de 6 minutos.
El nimero de Reynolds es de 2.2.10-3, dentro del rango de validez de la ley de
Stokes

v’ Ejercicio: Calcular Dmax para el analisis de polvo de W por
sedimentacion en aire. Viscosidad = 1.8.10-5 kg/m/s. Densidad: 1.2 kg/m3
Densidad W = 19.3 gfcc. ¢ Qué ocurre si se utiliza agua como fluido? 22




Técnicas de medida: Sedimentaciéon

tecnun

» Elutriacion: el flujo del fluido se opone a la gravedad
» Clasificacién en flujo de aire:

-12000 RPM

powder
feed

rotating
disk

T

centrifugal
particle force
t

rajectory
drag
force

fine ] A coarse 1'150 micras

divider
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| Técnicas de medida: Dispersion de luz |

tecnun
A 7 . .
powder lj], > Dispersion Doppler

-Partic. Gruesas aceleradas
- Particulas finas se utiliza el

movimiento Browniano (d,
Py difusividad translacion)
\ scattered detector
i D= KT
cell -
3hd,
detector

array
incident

» Espectroscopia fotocorrelaciéon
et T - Desplazamiento pico 1-1000 Hz
—)

large  small R
particle particle

» Dispersion Fraunhofer
Dmax/Dmin ~ 8000 (0.1-800 nm)

scattering

4:7sarnple cell
— particle
% ol
«Caro o 1 fluid
*Dmin>27?

partial
*Aglomerados dificiles de detectar PRt or | "efection




|Técnicas de medida:

Conductividad electrica

electrode
electrode

@ particle

__ electrolyte fronn

Fre rapgeded sosar

» Cambios en la conductividad de la apertura (f = 1.6 Dmax)

» D min ~ 0.5 micras. Dmax/Dmin = 30

» Mejores resultados sobre materiales de baja densidad

»Problemas:
-Obturacion

-Sedimentacioén de las particulas gruesas (Fe, W)

-Alta concentracion de polvo

D(r -r

m

f )3/2 <500
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Técnicas de medida: Bloqueo de haz de luz

particle

o
light *1’ ﬁ
source

% ?.ﬁ.f

- s
collima:o% ¢ l’io

fluid

windows flow

output

light
intensity

tecnun

.| photocell

time

»D min ~ 1 micras. Dmax/Dmin = 45
» Problemas semejantes a las de la técnica anterior

26




Técnicas de medida: Técnicas de Rayos X | tmun

»Ensanchamiento de picos de difraccién

x-ray
intensity
B = broadening l Zd%m = |
T 0.9
S D=—"—
Bcoxy
2 imax
‘ 2 2 2
v —
diffraction angle, 26 B - Br = BS

»D max ~ 200 nm (0.2 micras)
»Da s6lo un valor promedio, no distribuciones de tamafios

»Dispersion RX de bajo angulo
-D max ~50 nm
-Permite obtener la distribucién de tamafios

27

Técnicas de medida: Comparacioén tmun

Table 1.4 Coampartion of P

sl Aie; Aaplysk Appruades

Excepto en microscopia, la medida

T 4 & P de D no es directa.
B W
[E = W . 4t
i s 4 Los sistemas automaticos son caros
i LI i W
e om o Ly En primera aprox. sedimentacion es
al i P v razonablemente adecuado
LA 1IN i L

parficis s, |om

Figars 110 & compmraise pizi of pELER S50 anaheis acdvgess ad e saming o




Analisis de medidas de tamafio de particula | tecnun

»Analisis de la distribucion medida. Histogramas (moda = pico)

Tubke L5 Example Furtiche Sio: Distributios s
= weight percent
20

¥
= = ‘ mode size
i_, i ,:. ::. 151 75t0 90 um B
150 1
= | n 10 4
104 133 il AR screen
§ B T analysis
H 51 4
i
Wil 0 il
LR 10 100 1000
K p

i N = e e particle size,um

»ler paso: convertir las masas en porcentajes dividiendo por la masa total
»2° paso: representar dichos incrementos en funcién de la apertura de malla.
Notar que en este caso el tamafio de particulase da en escala logaritmica
haciendo que las anchuras incrementales sean iguales.
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Analisis de medidas de tamario de particula tecnun

»En muchos materiales metalicos las distribuciones son gaussianas o normales,
que cuando se representan en escala logaritmicase denominan log-normal.
»Una distribucién anéloga se obtiene representando el % acumulado mayor que
un tamafio dado. (En la grafica de la figura la linea representa un ajuste suavizado
de los datos de latabla anterior)

cismulative percant fines
100

T i e F
scressn analysis #
[ o

T s?={8 Dy, - D2 )=

tooo

partiche size, pm

»El valor medio corresponde al 50%. Lamoda es el maximo del histograma. La
desviacion estandar corresponde a los tamafios de particula entre el 84.13% y el
15.87%. 30




Analisis de medidas de tamafio de particula tecnun

»La comparacion directa entre distribuciones SEMy por tamizado no es posible.
» SEM permite obtener la poblacién de particulas en funcion de tamafio.
»Tamizado: se obtiene una distribucion de pesos

cumulative % finer
100

75 -

50 f==-=~-=-~ - n=

25 -

0 T T
10 100 1000
42 m particle size, um

Ambas distribuciones corresponden a las dos técnicas aplicadas
a la misma muestra.

31

Analisis de medidas de tamafio de particula tec“un

Distribuciones mas comunes en P/M

s ity »El producto P/Mtipico de las técnicas
i 100 = industriales de fabricacidn es polidisperso
At > Distribuciones monodispersas son muy

/ﬂ b complicadas de obtener (lo mas habitual
| - m:\.:' o e es realizarlo por tamizado, con los
ikieuiis 1 - problemas descritos anteriormente para
e esta técnica)
_[ ‘i » > Distribucién log-normal

boag BlEe _-n-guu

i et b b f_ 1 i - X' U ZU
1 P(x) =———expf —E )¢
t a 1) Jos, 1 287}
X
|
LY /J
I j:::{::\"-— L jluqs.zr S len%:mﬁ
D50 DlG

32




Distribucion log-normal

Analisis de medidas de tamafio de particula

a)
rcent i j frequency
" plot
linear
b)
frequency
percent plot
log
c)
cumulative cumulative
percent plot
log

standard
deviations

d)
log-normal
plot
log

> Probabilidad acumulada:

F(X) = P(x)dx

Table 2.6. The Percentage Points and Standard Deviations on a Cumulative Particle

Size Distribution

deviations percentage
20 228
-15 6.68
10 15.87
05 31.85
0.0 50.00
05 69.15
10 84.13
s 93.32
20 97.712
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Distribucion log-normal

Analisis de medidas de tamafio de particula

Tubke L5 Example Pprticle Sioe Distribe

i el syl
ice ] SRSt
1 2 (] i
L] 180 oy
i 150 1 25
125 7 71
¥ [l 13 1]
[ L 16 35
X 5 e 70
xuy ] 14T
i L1} 115
sg 5 i
-] ik a4

standard deviations

wrmu by

cumulative percent

I T T T
log-normal
screen analysi
1 (wt %)

-1}

-2 L]

T T TTT
95
is 90

20 50

standard deviations

.
y
population - f
.
p

weight

x=log,, (particle size)

100 200

particle size,um

»La pendiente m no cambia
»La determinacion del tamafio promedio

Dy =107

D =10 (b+d)/m
mp

b: interseccién con ejelog D
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Problemas asociados al andlisis de tamafio de particulas | tecnun

»El rango de tamafios que puede analizarse de una
vezno suele corresponder con el que aparece en los
catdlogos. (rango dinamico).
»Cada técnicatiene ademés un rango 6ptimo de
uso.
- tamizado D > 38 nm (para una proporcién 25
hay 15625 D min. por 1 D. max)
- sedimentacion (rangos muy estrechos por el
principio fisico utilizado)
» Adicionalmente la forma complica la descripcién
estadistica de un conjunto de particula, afiadiendo
parametros al ya mencionado D.
»En sistemas automaticos:
- coincidencia: las grandes ensombrecen a las
pequefias (D sobreestimado)
Se trata de solucionar con bajas concentraciones
-aglomeracién:agitacion, molienda y uso de
dispersantes
-alta densidad:decantacion preferente por tamafio
(recordar toma de muestras)

cumulative mass percent
100 —

80 iron spheres,
60 pm

60

7

S A —
%0 100
particle size, um

Ej: Polvo grueso Fe
Reproducibilidad
2-3%

10% en tamafio
promedio

Entre equipos 30-50%
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Laformade las particulas

tecnun

»La forma influye sobre el llenado, la fluidez y la compresibilidad. Proporciona

informacién sobre la ruta de fabricacion.

»Dada la dificultad de definiciéon de forma se suelen utilizar ciertos indicadores

cualitativos

spherical
angular
rounded @
% cubic

tear drop

sponge or
porous

»La forma varia con el tamafio y la
técnica de fabricacion.

»El parametro mas utilizado es la
relacién de aspecto (aspect ratio)

D
%cicular al’ = —max
G=—2ylindrical D .
<Sirregular min
ﬁ ligamental v'Para una esfera a.r. = 1
flake . .
e sbrous v'Para un ligamento oscila entre 3y 5

@polygonal
(%ggregale
dendritic

v'Para una escamaentre 10y 200.

LO MAS APROPIADO ES EL USO DE

MICROSCOPIA SEM OPTICO TEM

36




Laformade las particulas

0, & dinmster of outer

tecnun

»Un parametro muy utilizado es
Do/D, Sencillo a partir de imagenes

A embraciny cielo microscopio.
] Dt ol chcle it » Otro método consiste en analizar el
oy perfil. R(q)

En un caso la informacién puede
ser insuficiente, pero en el otro
— normalmente es excesiva.

DIMENSION FRACTAL
Perimetro aparente ? step ?

37

Medida del Area Superficial.
Adsorcién

urnsatratad

tecnun

»El método de adsorcion BET de gas
comienza por limpiar la superficie del polvo
(vacio, calentamiento en Ar)

»Dicho polvo es sometido a una presion
parcial variable de vapores cuya adsorcion
es conocida.

»La medida relaciona la cantidad de gas
adsorbida con la presién parcial aplicada.

P 1 L 1)§

i
= i1
x®-P) xCi R

P,= Presion de saturacion, X cantidad de gas adsorbido a la presion P, Xm
es la capacidad monocapa del polvo, C (cte) se relaciona con la entalpia de

adsorcion.

En equilibrio, la velocidad de adsorcién iguala la de evaporacion. La técnica
BET mide la cantidad de gas necesaria para saturar la superficie del polvo.
Se supone que cada molécula de gas ocupa una porcién de superficie igual

al ser adsorbida.
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Medida del Area Superficial. tecnun

Adsorcién
1
x[{P g P)-1]
B0 — =
tantalum
powder x Polvo de Ta

-
specific surface

p T ebullicion N2=-196°C
area=0.395m2 P
| o A= 1.62.1019 m?

'=[:4.'II o
[ -
" slope=2143

-

~
#
" Imbarcepl=Ed |

| 1 ; S |
o 04 0.z 0.3

PF,
»La relacion lineal semantiene para 0.05<P/P;<0.3.

Xm - 1 . S= XmNOA)
A+B wM

A es la pendiente y B la interseccién con eje Y
M es el peso molecular del gas, N, es el n® Avogadro, A, area ocupada por molec.
y w el peso del polvo 39

Medida del Area Superficial. Adsorcion | tec“un

signal

output

comparison
bridge

Se mide la diferencia de
Ta en estos dos puntos

flowmeter stabilizer

regulators

powder

bath

v'La muestrase enfria con N2 liquido (bath) y luego se expone al lamezcla
N2/He. La adsorcion preferente del N2 hace que cambie la conductividad

térmica del gas.

v'Gases tipicos : N2, Kr, CO, Co2, H20, benceno.

v'Se suelen usar una o varias P/P,. (con una es menos preciso)

v/ Otros métodos de medida (cambio de presién, aumento de peso en la

muestra) 40




Medida del Area Superficial. Permeabilidad

Py>P_
P, —>=Q AP=P-P_

—

A

T 7// 7 (
A

W s

powder tube

| Velocidad de salida del gas |

_DPk _Q
Lh A
16 & o
1, &k (1- ) ::>

Restringido a tamanfos entre 0.5 y 50 micras.

SUBSIEVE SIZE.

No mide la porosidad que no atraviesa las particulas .

tecnun

v'Ec. Darcy:

_ DPKA
Q= Lh

Q: flujo atraves del polvo
L y A dimensiones del tubo
DP: caida de presion

k: coef. Permeabilidad

e porosidad

r ) densidad tedrica

172
eou
& H

Se le suele denominar

Ds
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Medida del Area Superficial. Medida de area
superficial como indice de forma de las particulas

tecnun

_6
D

® S:A:i
W Dr.

A=pD? A
o °
6

UNIDADES: TAMARNO (nm), AREA SUP(m?2g) y DENSIDAD (g/cc)

v'Sila forma de la particula no es esférica,
ks es el llamado factor de forma

42




Medida del Area Superficial. Medida de area tecnun

superficial como indice de forma de las particulas

v'Ej: Consideremos una particula cilindrica de longitud 2 veces D

2
A= 2pD2 +p D— = EpD2 Si el material es tamizado, el
2 2 Polvo tiende a orientarse
2 . > | para que quepa D
v=2209p=Pps ke= 5.0
(4]
A 5
vr) or,
D3 D3
V= Py = p— ® D\, =3"°D Si se mide el volumen
6 2 - esférico equivalente
g= A __5 _ 533 =7.21
vr, r,D r.Dy 43

Friccion entre particulas tecnl.ll‘l

»Esta propiedad afecta fundamentalmente a la fluidezy el llenado

»La friccion depende fundamentalmente del area superficial, larugosidad y
la composicion quimica superficial.

»Si aumenta el area supercial, también lo hace la friccion. Del mismo
modo disminuye su fluidez y su densidad de llenado.

»Estas propiedades afectan a: llenado automético de matrices,
almacenamiento, transporte y mezcla.

vLadensidad aparente de un
polvo: se mide sobre el polvo suelto

funnel

no agitado. I
v'La tap density es la mayor g :
densidad que se consigue mediante i

: . B K i tan(o) = hir T
vibracién estandar (sin aplicar h
presion). powder l
v'La densidad teérica corresponde fo F—r—

con la densidad de materialmasivo
denso (handbook). Angulo dereposo 44




Friccion entre particulas tecnun

v'El angulo de reposo también se mide por el &ngulo minimo con el que
empieza a moverse un polvo en un plano inclinado.

v'La fluidez del polvo se mide como el tiempo que tarda en caer una cantidad
constante de polvo por efecto de la gravedad a traves de un pequefio orificio
(estandar).

funnel —

5049
De polvo

baffles

density ]
cup e [

Hall Scott

»Los materiales SUBSIEVE no fluyen debido a su alta friccién entre

particulas, lo que dificulta su proceso de conformado 45

Friccion entre particulas. Densidad tecnl.ln

»El equipo HALL se utiliza con polvos gruesos y permite medir la fluidezy la
densidad aparente.

»El equipo SCOTT se utiliza con particulas mas pequefia,y que por tanto,
fluyen con mayor dificultad.

»Equipo ARNOLD utiliza un orificio en forma de corona esférica (mas ajustado
a la practica)

v En todos los casos la precision alcanza un 5%

v'La densidad aparente de los polvos oscila entre 30% y el 60% de la tedrica
v'Tap density: vibracion en cilindro 1000-3000 ciclos 284 Hz. 3.2 mm desalto.
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Friccion entre particulas. Densidad tecnun

Densidad medida con pycnémetro: Da la densidad tedrica de un polvo
desconocido. Se utiliza para confirmar la existencia de porosidad interna

pressure
sensor

calibration In|ma|rr)ente
chamber — Envacio
e (volume =V,

powder chamber Pl(VS - VP) = Pz(vs - VP +VC)
(volume = Vp) (volume = V) v
V, =V +—=5
vSe utiliza He a presion. R
vM/V, (1% precision) p2

LLENADO: DEPENDE DEL N° DE COORDINACION . Disminiye con el tamafio
de particula.(6-7 PARA ESFERAS DEL MISMO TAMARNO). MEJORA CON
BIMODALES.

HAUSNER RATIO: TAP DENSITY/DENSIDAD APARENTE. LIGERAMENTE > 1
PARA ESFERAS, MUCHO MAYOR PARA FORMAS IRREGULARES. 47

Compresibilidad tecnl.ln

> El principal uso de los polvos metdlicos es la fabricacion de piezas complejas
por compactacion. Es la capacidad de densificar de un polvo bajo presion.
»El ensayo tipico es un cilindro o un prisma rectangular. La presién estandar
suele ser de (414 MPa) (60.000 psi). La densidad de esta pieza se denomina
densidad en verde (green density). En el caso de los aceros o hierros esta
entre el 85y 90% de la tedrica.

»En el disefio de matrices se utiliza el parametro conocido como relacion de
compresion:

Vi

C
"7V,

s

A

Donde V, es el volumen ocupado por el polvo suelto, V. el del compactado.

»La friccion entre particulas lleva a una baja densidad inicial, otros factores:
TAMANO DE PARTICULA, COMPOSICION, LUBRICACION Y PROP.
METALURGICAS.
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Compresibilidad tecnun

v'Ej: Consideremos un polvo de Fe atomizado con una densidad
aparente de 2.9 g/cc que compacta a una densidad de 6.78 g/cc a 414
MPa. Larelacién de compactacion es de 2.34.

Si la pieza fue compactada a una altura de 18 mm, entonces la
profundidad inicial de llenado para compactacion uniaxial deberia
haber sido de 42.1 mm (18 x 2.34).

Siempre se trata de minimizar la relacién de compactacién ya que

lleva asociados problemas de control dimensional y de desgaste del
utillaje

49

| Estructura interna del polvo

Acero. Atomizado por centrifugado Fe. Atomizado en agua

» La observacion al optico de una seccién de las particulas permite observar
detalles que se relacionan con la ruta de fabricacién y problemas de proceso.

» PROBLEMAS: Friccién, mal llenado (der), porosidad tras sinterizar (izq).
»>PREPARACION METALOGRAFICA (RESINA + SECUENCIA DE PULIDO)
»Uso de TEM para estudiar la solidificacion de gotas de liquido (Ni electrodep)
(solo polvos muy caros: p.e. superalloys) 50




| Estructura interna del polvo

Atomizado por gas. Formacion de  Presencia de segregacion. Dendritos
satélites. 3 capas

»Nucleacion, contaminacion, velocidad de enfriamiento, tamafio de grano
> Analisis térmico (DSC, DTA, deteccion de fases, fendmenos de fusion o
reaccion quimica). Analisis TG para detectar pérdidas de peso.
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Andlisis quimico | tecnun

» Se pueden distinguir 3 grupos:
-polvos elementales (impurezas),
-mezclas (dos o més elementales: Cu+Sn: Bronce, segregacion)
-Polvos prealeados (cada polvo esta aleado, impurezas, composicion)
» Condicion superficial: (6xidos , compuestos orgénicos, suciedad SiO2)
-Pérdida de peso en H2 a 450°C
-Analisis TGA (Termobalanza)
»Material primas :
-En aceros: presencia de inclusiones con disolucién en &cidos
-Dureza: se correlaciona con el contenido de impurezas y confirma que ha
sido recocido.
-La obtencién de polvo a partir de mineral de Fe produce materiales con
menor variacidon de composicion entre lotes que el obtenido a partir de
chatarra. No obstante, el mineral de hierro produce mayor contenido de
inclusiones . Si el polvo se obtiene por técnicas de fusién admite la
posibilidad de ser refinado

52




Anélisis quimico tecnl.ln

»Técnicas :
-Espectroscopia de emisién (10 ppm)
-Absorcion atémica
-XRD
-Fluorescencia RX
-Microandlisis (no Utiles para andlisis rutinarios): semicuant. y lentos)
-Espectroscopia Auger

53

Minima bateria de ensayos para asegurar calidad | tecnun

» Objetivo: controlar el proceso de produccién (tolerancias)
»Minimo conjunto de datos necesarios para asegurar dicho objetivo
»Normalmente estos ensayos los hace el que fabrica el polvo
»ANALISIS QUIMICO, CONTAMINACION (Proveedor, Perdida en H2)
»DISTRIBUCION DE TAMANOS, FORMA (SEM)
»>FRICCION ENTRE PARTICULAS (Fluidez, friccion, llenado,
compactabilidad)
»ESTRUCTURA INTERNA (Poros, inclusiones, segundas fases)
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| Minima bateria de ensayos para asegurar calidad

v'Ej: Polvo de W

Tably 2,7, PPowder Charseierizaiion lur the Tungsten Powder Showan in Figure 23T

Muesisl = Tungssn

Desipnption = - 325 macsh

Mhzarff: Chemisiry = (0,005 W

Irspurities {ppm = ¢ U0 Cu (0, Fe 2, K 08, Mg 025, Wi {109, M {1000, Na (6
L S 2}

Apparent Densilty = 4,37 ghem (230)

Tip Dersiy = £05 giom® (429%)

Row Tame for 5 g = not free Mewing

BET Specific Surfnce Ama =002 mig

en Pormesbalaty Surfac: Ase = 0038 mrfy

Parlicle fize hy Sedimestation
3, = X0
B, =64 pm

B, = 12 m

Paniclz Size by Elecinicsl Zone Sensing
=35

= 6.2 pm
= RS pm
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