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Resumen

Se emplea el plasma de la descarga luminiscente anormal DLA en la remocion del lubricante de compactos de
hierro pulvimetalirgico en atmdsfera de hidrogeno, con el fin de establecer las condiciones Optimas del ciclo
térmico en la configuracion catddica para mantener las propiedades ofrecidas del hierro. Para la preparacion de
las mezclas se utiliza un mezclador rotatorio. El material se conforma con presion uniaxial en matriz cilindrica,
calculando su densidad y porosidad. Con TGA y DSC se estudian la descomposicion térmica y la eliminacion del
lubricante; luego, se realizan los ciclos de remocion en la DLA. Con TGA se monitorea el estado de remocion del
lubricante de cada ciclo en la DLA. Se caracterizan los compactos en verde y los del proceso de remocion con
microscopia optica y SEM.

Se hall6 una adecuada remocion en la configuracion catédica a 400 °C durante 10 minutos, removiéndose la
totalidad de lubricante. El ciclo propuesto conviene en aplicaciones industriales por las altas tasas de calentamiento
alcanzadas con reduccion del consumo de energia, asi como de la necesaria en mantener la descarga, referidas a
los hornos resistivos utilizados.
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Abstract

Abnormal glow discharge plasma is used in removing lubricant from iron powder metallurgical compact in a
hydrogen atmosphere, in order to set the best conditions of thermal cycle in the cathodic configuration, to keep the
iron characteristics offered. A rotary mixer for preparing the mixtures was used. The material was conformed with
uniaxial pressure and calculating its density and porosity. With TGA and DSC, the thermal decomposition and the
elimination of the lubricant is studied. The removal cycles are performed on the abnormal glow discharge plasma.
With TGA the lubricant removal is monitored. Green compacts and the removal process one’s are characterized
using optical and SEM microscopy.

Adequate removal in the cathode configuration was achieved at 400 °C for 10 minutes. The proposed cycle should
be considered for industrial applications due to high heating rates reached with reduced power consumption, and
the energy required to maintain the discharge, related to the resistance furnaces used.

Keywords: Iron powder metallurgy, Powder metallurgy, DLA, Plasma discharge glow.

Resumo

Emprega-se o plasma da descarga luminescente anormal DLA na remogdo do lubrificante de compactos de
ferro em pod em atmosfera de hidrogénio, com o intuito de estabelecer as 6timas condi¢des do ciclo térmico
na configura¢do catodica para manter as propriedades oferecidas do ferro. Para a preparagdo das misturas se
utiliza um misturador rotatdrio. O material se conforma com pressdo uniaxial em matriz cilindrica, calculando
sua densidade e porosidade. Com TGA e DSC se estudam a decomposiggo térmica e a eliminaggo do lubrificante;
depois, se realizam os ciclos de remogao na DLA. Com TGA se monitora o estado de remogao do lubrificante de
cada ciclo na DLA. Caracterizam-se os compactos em verde e os do processo de remogdo com microscopia optica
e SEM.

Achou-se uma adequada remogdo na configuragdo catddica a 400 °C durante 10 minutos, removendo-
se a totalidade de lubrificante. O ciclo proposto ¢ conveniente em aplicacdes industriais pelas altas taxas de
aquecimento alcangadas com redugdo do consumo de energia, assim como da energia necessaria para manter a
descarga, referidas aos fornos resistivos utilizados.

Palavras chave: Ferro em p6, Metalurgia do p6, DLA, Plasma da DLA.

Como citar este articulo:

[1] P. V. Rodriguez-Fonseca, A. Sarmiento-Santos & C. M. Moreno-Téllez, “Remocion del lubricante
adicionado al hierro pulvimetaltrgico, con plasma de la descarga luminiscente anormal”, Fac. Ing., vol. 25
(41), pp. 63-73, ene.-abr. 2016.

Facultad de Ingenieria (Fac. Ing.) Vol. 25 (41). pp. 63-73 €nero-Abril, 2016. Tunja-Boyacd, Colombio.



Pedro Vicente Rodriguez-Fonseca - Armando Sarmiento-Santos - Carlos Maurico Moreno-Téllez

1. INTRODUCCION

Los lubricantes de prensado son compuestos que se
emplean en el proceso pulvimetaltirgico; su funcién
basica es reducir la friccion entre particulas durante la
compactacion y la del compacto con las paredes de la
matriz y con las herramientas de compactacion durante
el proceso de prensado y extraccion de la pieza [1]. La
adicion de estos compuestos a los polvos metalicos es
necesaria para disminuir el costo de produccion, pero
tiene numerosas implicaciones sobre las diferentes
propiedades de las piezas pulvimetalurgicas, ya
que la presencia de este compuesto en el material
por compactar actila modificando la relacion
entre la densidad y la presion de compactacion
(compresibilidad), los gradientes de densidad en el
compacto, la transferencia de carga axial y radial, la
fuerza de extraccion y el desgaste de los elementos
de matriceria, asi como las propiedades finales del
compacto sinterizado [2].

Los estearatos de zinc y de litio fueron los primeros
lubricantes empleados en la industria pulvimetalurgica,
y, de acuerdo con Lawrence [3], se consideran los
mejores para la compactacion (prensado y expulsion),
dada su gran capacidad lubricadora. También es
crucial que cualquier lubricante en el compactado
(estearatos que contienen carbono, ceras, zinc,
estearatos de litio, etc.) se queme completamente,
eliminandolo en un tratamiento de remocion, ya que
puede causar carburacion durante la sinterizacion,
comprometiendo con ello la resistencia a la corrosion
y la maquinabilidad. En general, los lubricantes que
contienen un componente metalico tienen que ser
tratados con una temperatura mas alta que los que son
puramente organicos.

La buena compresibilidad de los polvos de hierro
Ancorsteel 1000 posibilita que con una Unica
compactacion 'y sinterizacion se obtengan las
mayores densidades, lo que permite su adecuado
empleo como componente pulvimetalurgico
base para fabricacion de piezas o de otros polvos
atomizados. El hierro Ancorsteel 1000 suministra,
ademas, excelentes propiedades fisicas y mecanicas
que se pueden conseguir con pequefias adiciones
de grafito, cobre o niquel; igualmente, garantiza
bajos niveles de inclusiones, lo que permite un buen
desempefio en aplicaciones de forja [4]; ademas,
su alta compresibilidad dafia menos los utiles de
compactacion. Las caracteristicas de este polvo de
hierro lo hacen idoneo para partes estructurales de

alta densidad y como material base para aplicaciones
magnéticas, y apto para piezas que requieran una
densidad media-alta, con propiedades ligeramente
magnéticas; ejemplos de aplicacion: pedales y poleas
[5-6].

En pulvimetalurgia, una incorrecta eliminacion del
lubricante puede modificar y reducir, especificamente,
las propiedades fisicas, quimicas y mecanicas de la
mezcla metalica, debido a la interaccion quimica que
puede presentarse entre los componentes de esta y el
lubricante residual. Por tal motivo, el estudio de las
condiciones en las que se realiza la eliminacion del
lubricante es sumamente importante para controlar
el proceso. Dada la necesidad de incorporar vy,
posteriormente, eliminar el lubricante en las mezclas
metalicas, hay numerosos estudios sobre los
lubricantes; unos con la finalidad de estudiar el modo
como afectan las propiedades de la mezcla, tales como
segregacion, compresibilidad, fluencia y densidad
aparente, y otros evaluando los residuos que dejan
después de realizar el proceso de presinterizacion [7].

Ward es uno de los iniciadores en el empleo de técnicas
termogravimétricas para el estudio de la remocion del
lubricante; especificamente, propone un mecanismo de
descomposicion del lubricante e identifica el residuo
[7-8]. La misma metodologia la emplean para concluir
que la atmodsfera de hidrogeno, bajas velocidades
de calentamiento y altas temperaturas favorecen la
eliminacion de lubricante [9].

La aplicacién de la descarga luminiscente anormal
al proceso de sinterizacion es una técnica reciente
que representa disminucion en el tiempo requerido
para el proceso de sinterizacion de muestras, tanto
metalicas como ceramicas, y un menor consumo
de energia, debido a que el calentamiento se realiza
en forma directa por el bombardeo de los iones y
atomos neutros sobre la superficie del catodo donde
generalmente se localiza la muestra [10]. Ademas de
los métodos convencionales de sinterizacion de los
aceros, la sinterizacion por plasma ha demostrado ser
un proceso que puede ser aplicado con éxito [11].

En diversas investigaciones se han propuesto variadas
formas de conseguir una remocion eficiente, e incluso
se ha propuesto un modelo matematico [12] para
establecer las condiciones adecuadas; sin embargo,
no hay un estudio concreto respecto del estearato
de zinc aplicando la descarga luminiscente anormal
para la remocioén, aprovechando sus potencialidades
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con caracteristicas importantes como la uniformidad
y reproducibilidad, por lo que es utilizada para tratar
superficies y en sinterizacion.

Este trabajo busca determinar las condiciones de
ciclo térmico optimas para la remocion del lubricante
estearato de zinc del hierro pulvimetalurgico
Ancorsteel 1000 empleando el plasma de la descarga
luminiscente anormal en DC con presencia de una
atmosfera reductora de hidrégeno.

I1. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Los precursores son polvos atomizados de hierro
Ancorsteel 1000 de Hoeganaes y estearato de zinc de
Struktol como lubricante; este ltimo en proporcion
de 0,5% en peso. Se utilizd6 un mezclador rotatorio
para la preparacion de las mezclas a 34 rp.m.
durante 20 minutos. El material se conforma en una
compactadora hidraulica con presion de compactacion
uniaxial de 700 MPa en matriz cilindrica. Se
caracterizan los compactos en verde por su densidad
calculada con su masa y dimensiones. Igualmente, se
estiman su compacidad, porosidad y compresibilidad.
Se inspeccionan los precursores para determinar su
morfologia y los compactos en verde para evaluar
su porosidad con microscopia optica y electronica de
barrido SEM.

Se emplearon analisis termogravimétricos (TGA) y de
calorimetria diferencial de barrido (DSC) del estearato
de zinc de Struktol, con el fin de establecer las probables
condiciones de los ciclos térmicos que permitan la
eliminacién mas completa del lubricante. Igualmente,

se empled TGA con un par de los compactos en verde
para indagar sobre su pérdida de masa, y TGA de los
compactos ya tratados para verificar la presencia de
lubricante.

Los compactos en verde se sometieron a la etapa
de remocion del lubricante en un reactor de plasma
de DLA en la configuracion catddica, empleando
atmosfera de hidrogeno grado 5,0 con flujo de 200
mL/min. La presion se fijé en 2 Torr (266,644 kPa). La
velocidad de calentamiento fue de 100 °C por minuto.
Los parametros evaluados fueron los ciclos térmicos
durante el proceso de remocion del Iubricante a
temperaturas de 300, 400 y 500 °C y tiempos de
permanenciade 10,20 y 30 minutos una vez alcanzadas
las temperaturas. Se enfriaron los compactos en el
interior del horno hasta la temperatura ambiente, para
su proteccion, evitando la oxidacion del hierro.

Los compactos sometidos a la remocion son evaluados
por su pérdida de masa y caracterizados a través de
microscopia electronica de barrido SEM con el fin de
revisar su porosidad y establecer la posible presencia
de residuos del lubricante sobre los compactos.

II1. RESULTADOS

Alrededor de la caracterizacion de los precursores,
se cuenta con la informacion suministrada por los
fabricantes. En la Tabla I se anota la composicion
quimica de los polvos de hierro Ancorsteel 1000,
como porcentaje en peso; su densidad aparente es de
2,94 g/cm® y su velocidad de flujo de 26 s/50 g.

TaBLA 1
CoMPOSICION DEL HIERRO ANCORSTEEL 1000 (PORCENTAJE EN PESO) (W/0) [4]

C O N S P

Si Mn Cr Cu Ni

<0.01 0.14 | 0.002 | 0.018 | 0.009

<0.01 0.20 0.07 0.10 0.08

En la Tabla II se indica la distribucion granulométrica de los polvos de hierro Ancorsteel 1000 por tamafios en

porcentaje en peso.

Facultad de Ingenieria (Fac. Ing.) Vol. 25 (41). pp. 63-73 €nero-Abril, 2016. Tunja-Boyacd, Colombio.



Pedro Vicente Rodriguez-Fonseca - Armando Sarmiento-Santos - Carlos Mauricio Moreno-Téllez

TasrLA 11
DISTRIBUCION GRANULOMETRICA DEL HIERRO ANCORSTEEL 1000 [4]

Sieve Distribution (w/o)
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La Fig. 1 muestra el efecto de la presion de compactacion sobre la densidad en verde y el efecto de esta sobre la
resistencia en verde del hierro Ancorsteel 1000.
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Fic. 1. Efecto de la presion de compactacion sobre la densidad en verde y de la densidad en verde sobre la resistencia
en verde del hierro Ancorsteel 1000 [4].

Los estearatos son afiadidos a los polvos metalicos como una pequefia forma esférica (normalmente atomizados).
Las propiedades del lubricante estearato de zinc comuin estan dadas en la Tabla II1.

TasrLa 111
PROPIEDADES DEL LUBRICANTE COMUN DE ESTEARATO DE ZINC EN P/M [13]
Nombre Oxido Porcentaje de Temperatura de Temperatura de | Densidad,
comun oxido ablandamiento, °C fusioén, °C g/cm?®
Estearato de Zn0O 14 100a 120 130 1.09

zinc

Propiedades tipicas del estearato de zinc en polvo de caracteriza porque atraviesan la malla 325 en un 99%
Struktol se listan en la ficha técnica del fabricante, [14].

observando que su punto de fusion se encuentra en

el rango de 117 a 123 °C, su contenido de humedad  Las particulas de los polvos fueron inspeccionadas
maximo es del 1,0% y el tamafio de las particulas se empleando microscopia electronica de barrido SEM

para revisar su tamafio y morfologia. Se observa una
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morfologia irregular de las particulas tanto del hierro
Ancorsteel 1000 como del estearato de zinc, las cuales
son tipicas de sus procesos de fabricacion, con una
diferencia en sus bordes, redondeados en el hierro
atomizado y angulares para el estearato de zinc (Fotos

1y2).

Upte o0
=1

EWT=2000W  Sigoal A= SET i ZE1SS
WD=135mm  Mag= 150X b=

EHT=2000kv  Signal A= SE1
WD=240mm Mag= 77X

Incitema
b

=

| ZEISY|

Foto 2. SEM de los polvos del estearato de zinc de
Struktol.

Las diferentes mediciones y pesajes de los compactos
se realizaron por triplicado y se promediaron. Se
encontraron densidades que estan entre 6,2139 y
7,0392 g/cm’, las cuales representan un rango del
78,99 a 89,48 % de la densidad real del hierro y un
rango del 91,38 a mas del 100,00% de la densidad
en verde alcanzable para el hierro Ancorsteel 1000,
incluyendo 0,5% en peso del lubricante estearato de
zinc. Los rangos especialmente bajos pueden obedecer
a la necesidad que se tuvo de pulir los bordes de
algunos de los compactos que presentaron rebabas
principalmente por una de sus caras.

Los valores de compacidad oscilaron entre 83,9771
y 87,5349%, que se encuentran como normales,
tomando como densidad real 7,87 g/cm?, densidad
informada del hierro Ancorsteel 1000 [4]. Asimismo,
la porosidad en verde esta en el rango de 12,4651 a
16,0229%, y su compresibilidad, entre 55,5152 y
57,3233%.

Utilizando la microscopia optica entre 100 y 500
aumentos con los compactos en verde y los sometidos
a remocion, se observa una porosidad irregular
conforme a los contornos de los polvos, porosidad
primaria abierta e interconectada, de distribucion
uniforme (Foto 3).

Previo a la realizacion de los diferentes tratamientos
para la remocion del lubricante, se analizo el resultado
del TGA y DSC para el estearato de zinc, con el fin de
encontrar las mejores condiciones de ciclos térmicos
para el proceso (Fig. 2). Con base en el analisis del
resultado obtenido, se encontrdé que a 300 °C no era
practico efectuar la remocion, lo que se comprobd
con un par de ensayos a esta temperatura tomando
los diferentes tiempos de sostenimiento (10, 20 y
30 minutos) y observando posteriormente, por datos
arrojados a través de TGA, que ain se mantenia una
cantidad importante del lubricante; pero llegando a
los 400 °C se encontrd que ya se ha removido mas
del 50% del lubricante; temperatura a la que hacen
referencia algunos autores como la temperatura T, , la
cual es importante superar (Fig. 3) [12].

50°
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IR AR TR (b)
Foto 3. Micrografia a 500X (a) y a 100X (b) de compacto en verde.
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FiG. 2. TGA y DSC del estearato de zinc.
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Sample: Sn Zn
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Fic. 3. TGA y DSC del compacto verde con tasa de calentamiento de 40°C/min.

La determinacion de la temperatura T, es atribuida a
la eliminacion de la mitad del lubricante [12-15,16], y
es a partir de la cual se acelera el proceso de remocion
de este. De acuerdo con el resultado del TGA de la
Fig. 2, esta temperatura para el estearato de zinc esta
alrededor de los 400 °C, bastando, por tanto, con
sostener esa misma temperatura un tiempo adecuado
para su remocion maxima.

Los porcentajes de remocion se hallan en valores del
0,3513 al 0,4407% en promedio. Se deduce que no se
encuentra un valor promedio del 0,5% como era de
esperarse a pesar de tener valores puntuales hasta de
0,6896% con un tratamiento a 400 °C y 10 minutos
de permanencia, lo que se explica como una posible
segregacion de la distribucion de las particulas en
la mezcla, en particular del lubricante que tiende a
aglomerarse, lo que pudo llevar a mayor presencia
de Iubricante en algunos de los compactos y a menor
en otros, que presentaron valor puntual hasta de
0,2523% para un tratamiento de 500 °C y 30 minutos
de permanencia.

Teniendo en cuenta que algunos autores plantean
que al remover el 97% del lubricante se considera
que ha sido totalmente eliminado, tendriamos, como
consideracion practica [12-15], que una pérdida de

masa del 0,485% seria absolutamente satisfactoria para
un contenido tedrico de 0,5% del lubricante, lo cual se
consiguid en algunos casos puntuales, especialmente
en los tratamientos efectuados a 400 °C de 10 y 30
minutos de permanencia. No obstante, aplicando la
estadistica a todos los tratamientos se observa que la
mejor remocion se obtuvo con 400 °C 'y 10 minutos de
permanencia, seguida del tratamiento a 400 °C y 30
minutos de duracion.

La mejor remocion a 500 °C se logré6 con una
permanencia de 20 minutos, pero las remociones
mas bajas fueron a la misma temperatura, con 30 y
10 minutos de permanencia; esta ultima presenta la
menor remocion del lubricante.

Caso particular son los tratamientos realizados a 500
°C, en los que, a pesar de tener mayor temperatura, se
consiguieron remociones en apariencia inferiores, lo
que lleva a pensar en la posibilidad de una ganancia
de masa debida a factores como el sputtering y el
intercambio atémico del material del anodo, del
catodo y del compacto. Incluso, en el momento de
superar los 425 °C [17], cuando ya se ha presentado
la evaporacion del lubricante, como se observod en
el andlisis TGA del estearato de zinc, se presentan
reacciones de sus vapores con la atmoésfera, cuyos
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productos se empiezan a depositar en la superficie del
compacto en forma de 6xido de zinc [7] o por 6xido-
reduccion del hierro, a partir del oxigeno que escapa
del estearato y del hidrogeno de la atmésfera, o como
hidrocarburo en evaporacion.

Se observo en el desarrollo de los tratamientos que,
regularmente, a partir de una temperatura sobre los
150 °C se iniciaba un comportamiento de arco que se
mantenia hasta alrededor de los 300 °C, probablemente
como manifestacion de las interacciones por
pulverizaciones catodicas (sputtering) al comenzar
la salida del lubricante estearato de zinc fluido a la
superficie del compacto expuesta a la atmdsfera. En
uno de los ensayos se mantuvo la temperatura en estos
rangos y se encontrd que se estabilizd la descarga en
un tiempo inferior a los 5 minutos.

Es probable que en el lapso de temperatura mencionado
se depositen unas coloraciones superficiales en buena
parte de los compactos, las cuales se presentan en
una capa muy fina (azulosa) que se puede observar
en las micrografias de compactos con el tratamiento
de remocion (Fotos 4 y 5). La capa formada sobre
la mayoria de los compactos tratados se encuentra
en extensiones diversas, quizd de acuerdo con la
proporcion del lubricante eliminado.

Se emplea SEM con una sonda EDS para determinar
la composicion de las peliculas superficiales formadas
sobre la mayoria de los compactos con tratamiento de
remocion; uno de los espectros de area se muestra en
la Fig. 4.

Tanto los espectros de area como los puntuales
realizados indican la presencia de ZnO, residuo de , ) :
la remocion del estearato de zinc, en proporciones Foto 5. Micrografia a 100X de compacto con
que son aproximadas a las del contenido de este remocion.

compuesto en el lubricante. En la Foto 6 se observa el

area analizada.

1 2N, Al B . RIS
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Remociéon del lubricante adicdonado al hierro pulvimetallrgico, con plosma de la descarga luminiscente anormal

Full Scale 17177 cts Cursor: 0.000

Fia. 4. Espectro SEM del analisis elemental de area en compacto con remocion tratado a 400 °C y 10 minutos de
permanencia.

Upte 100 EHT=2000Kkv  Signal A=SE1
S WD=75mm Mag= 238X v

Foto 6. Micrografia SEM de compacto con
remocion (Tratamiento a 500 °C con 20 minutos de
sostenimiento).

IV. CONCLUSIONES

Para facilitar una mejor eliminacion del lubricante
resulta importante conseguir una distribucién
homogénea de él en la masa del compacto y una
porosidad adecuada, mejorando la presentacion de
los compactos sin crear interacciones indeseables e
inesperadas en el interior del reactor de sinterizacion,
independiente de la clase de reactor empleado para el
proceso.

Es importante prestar atencion a la granulometria
y distribucion de los polvos empleados como

precursores, y, de ser requerido, efectuar una
clasificacion previa de estos a fin de lograr una
porosidad y densidades apropiadas, y una correcta
distribucion de los materiales en la matriz en la que se
conformen las piezas.

Los resultados ponen en evidencia el alto potencial
de empleabilidad de la tecnologia del plasma para la
conveniente eliminacion del lubricante a través de un
ciclo térmico pertinente en la configuracion catodica
tradicional.

El ciclo térmico que permite la mayor eliminacion
del lubricante estearato de zinc de los compactos de
hierro pulvimetaliirgico para la sinterizacion con
plasma de descarga luminiscente es el calentamiento
a una velocidad elevada de 100 °C/minuto hasta la
temperatura de 400 °C y su permanencia durante 10
minutos, empleando la configuracion catodica de la
descarga anormal.

A nivel industrial conviene hacer uso de ventajas
como la de un rapido proceso en los reactores de
plasma con una alta eficiencia de la energia para
los precursores evaluados con sus caracteristicas de
uniformidad y reproducibilidad, generando un bajo
impacto ambiental.

En casi todos los casos se encontraron sobre los
compactos tratados residuos del lubricante, en
ocasiones en forma de “hollin” y generalmente como
una pelicula superficial no siempre uniforme sobre el
compacto, de color azulado, que corresponde a 6xido

de zinc. El estearato de zinc deja residuos en cualquiera
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de las condiciones del tratamiento de acuerdo con su
composicion estequiométrica.

Queda planteada una guia para el tratamiento de
remocion mas eficiente del estearato de zinc utilizado
como lubricante en el hierro pulvimetalurgico, que
mejora la productividad y economia del proceso sin
que se presente problema por dafio de los compactos.
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