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Resumen

Durante el desarrollo de este proyecto de titulo se investigd la factibilidad de
uso de estructuras de aleaciones NAB fabricadas mediante FAST/SPS para su
uso en sistemas de almacenamiento de energia en plantas concentradoras
solares.

Para esto, se intentd fabricar un primer conjunto de estructuras porosas haciendo
uso de la técnica de espaciadores temporales, utilizando carbonato de amonio
como espaciador. Estos se intentaron realizar con una proporcion de 20, 40 y
60% de espaciador (en volumen). Estas muestras no pudieron ser sinterizadas
de manera exitosa, ya que, al momento de remover el espaciador mediante
ciclos de calor, estas se degradaron y perdieron completamente la forma.

El segundo conjunto de muestras consistio en la misma aleacion, pero sin
porosidad. Estas muestras se compactaron a 1129 y 800 MPa, y fueron
sinterizadas a 850°C durante 5 minutos.

Teniendo muestras sinterizadas, se realizd la caracterizacion de dichas
muestras, determinando pardmetros como la porosidad, la distancia media entre
poros y el factor de forma.

Posteriormente se realizaron pruebas de corrosion de estas muestras,
exponiéndolas a escoria de cobre durante 3y 10 dias. Estos ciclos de exposicion
constaron de 5 horas de calentamiento a 700°C y luego 19 horas de horno
apagado.

De los altimos estudios, se pudo obtener un valor cuantitativo de las velocidades
de corrosién de las estructuras NAB fabricadas mediante FAST/SPS, resultando
considerablemente menor que la del acero inoxidable, pero con una tendencia
al alza con el aumento de los ciclos de exposicion.



Abstract

During the development of this thesis project, the feasibility of using NAB alloy
structures manufactured through FAST/SPS for energy storage systems in solar
concentrator plants was investigated.

To achieve this, an initial set of porous structures was attempted using the
temporary spacers technique, with ammonium carbonate as the spacer. These
were prepared with a proportion of 20%, 40%, and 60% spacer (by volume).
However, these samples could not be successfully sintered, as they degraded
and completely lost their shape when the spacer was removed through heat
cycles.

The second set of samples consisted of the same alloy, but without porosity.
These samples were compacted at 1129 and 800 MPa and then sintered at 850°C
for 5 minutes.

Once the samples were sintered, they were characterized by determining
parameters such as porosity, average pore distance, and shape factor.

Subsequently, corrosion tests were conducted on these samples by exposing
them to copper slag for 3 and 10 days. These exposure cycles consisted of 5
hours of heating at 700°C followed by 19 hours with the furnace off.

From the final studies, a quantitative value for the corrosion rates of the NAB
structures manufactured through FAST/SPS was obtained, which resulted in
significantly lower values compared to stainless steel, though with an upward
trend as exposure cycles increased.



Glosario

CSP: Concentrated Solar Power.

PTC: Parabolic Trough Collectors

STC: Solar Tower Collectors

LFR: Linear Fresnel Reflectors

PDC: Parabolic Dish Collectors

STES: Solar Thermal Energy Storage

PM: Pulvimetalurgia o Metalurgia de Polvos.

FAST/SPS: Field Assisted Sintering Technique/Spark Plasma Sintering.
NAB: Aleacidn de bronce, niquel y aluminio.

Muestra/Pieza en Verde: Muestra compactada en frio con suficiente resistencia
para su manipulacion.

Porosidad: Propiedad de un material vinculada a los espacios vacios dispuestos
en su superficie o estructura.

Higroscopicidad: capacidad que tiene un material de absorber agua en forma de
vapor.

SEM: Microscopia electrénica de barrido.

DRX: Difraccion de rayos X.
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1 Introduccién

En la actualidad, el mundo enfrenta un reto sin precedentes debido al cambio climatico acelerado [1],
cuyos efectos sobre el medio ambiente y la salud son cada vez mas evidentes. La emision de gases de
efecto invernadero, la contaminacion del aire y la degradacion del entorno natural representan algunas
de las consecuencias mas alarmantes de este modelo energético predominante. Si bien, los
combustibles fosiles han sido esenciales para el desarrollo global , su uso debe transitar hacia formas
mas sostenibles que minimicen su impacto ambiental y favorezcan la transicion a fuentes de energia
renovable para garantizar un sistema energético sostenible [2].

Dentro de este aspecto, los combustibles fosiles son los mayores causantes del cambio climatico,
siendo responsables del 75% del total de las emisiones de gases de efecto invernadero a nivel global,
ademas de representar cerca del 90% de todas las emisiones de didxido de carbono en esta misma
escala. Por otra parte, dichos combustibles dan cuenta todavia de mas del 80% de la produccion de
energia en todo el mundo [3].

Ahora, viendo el panorama a largo plazo, la demanda mundial de energia crecera a una tasa del orden
de 1,8% anual. También se espera que para el 2030 el 90% de la energia mundial provenga de
combustibles fésiles, en donde un 34% seria correspondiente al petréleo y un 28% al carbon [4]. Ante
este panorama, resulta imperativa la busqueda de alternativas sostenibles y limpias para satisfacer las
crecientes demandas energéticas a nivel mundial.

Pese a todo lo anterior, el panorama no es del todo desalentador, ya que en la actualidad existen
diferentes tecnologias que hacen posible la generacion de energia de forma masiva y sin las
consecuencias negativas que presentan los combustibles fosiles. Es en este punto en donde resaltan
las energias renovables, las cuales se caracterizan por una baja o nula emisién de contaminantes o
gases de efecto invernadero. Cabe sefialar que actualmente, cerca del 30% de la energia eléctrica a
nivel mundial proviene de energias renovables [3]. Ademas, las inversiones en energias limpias han
aumentado un 30% desde el 2020 [5].

Dentro de estas energias renovables, se encuentran las energias aportadas por el sol, el viento, el agua,
los residuos o el mismo calor de la tierra [3]. Dentro de los beneficios de estas energias se encuentra
el hecho de que estan en la naturaleza, son gratuitas, abundantes y normalmente estan disponibles en
lugares remotos [6].

Siendo mas especificos, la energia solar térmica es la transformacién de la radiacion solar en calor,
la cual puede ser aprovechada para calentar agua de uso doméstico o también para producir energia
mecanica mediante un ciclo termodinamico [7]. Esto se hace mediante el uso de espejos o lentes, los
que concentran la radiacién solar en un punto especifico, permitiendo asi calentar el fluido de trabajo
a altas temperaturas.

Ahora bien, en cuanto al uso de estas tecnologias, para el afio 2022, las Plantas de Concentracion
Solar (CSP) representaron el 11% del total de la energia eléctrica a nivel internacional, segun la
Agencia Internacional de Energia [8] y a nivel nacional aport6 un total de 100 MW al Sistema
Eléctrico Nacional (SEN) en el afio 2020 [9], dando un claro indicio del uso de estas tecnologias tanto
a nivel nacional como internacional.

Sin embargo, aunque la energia solar térmica puede satisfacer la demanda de calor de los procesos
industriales, puede haber una incoherencia debido a la naturaleza intermitente de la energia solar.
Dicha incoherencia puede darse entre la demanda de calor y la energia suministrada por las
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radiaciones solares térmicas. Una de las posibles soluciones para que el sistema sea coherente es el
sistema de almacenamiento de energia solar térmica (STES) [10]. Estos sistemas en basan en el
calentamiento de algun material en periodos de alta radiacion, absorbiendo calor, el cual es liberado
posteriormente en periodos de baja radiacion, suministrando asi energia a sistema.

Lamentablemente, los componentes utilizados en las CSP con STES estan en contacto directo con
sales fundidas (caferias, ductos, bombas, intercambiadores de calor o tanques de almacenamiento),
lo que sumado a las altas temperaturas de operacion, genera un alto riesgo de fallas catastroficas
debido a la corrosién [11].Estos componentes sueles estar confeccionados con aceros estructurales,
como el ASTM A36, o para el caso de piezas mecanizadas, SAE 1020/SAE 1045, los cuales deben
cumplir requisitos especificos de resistencia mecanica y tolerancia a la corrosion. Este es el caso de
la planta Cerro Dominador en Chile, la cual en mayo del 2023 dejo6 de operar debido a problemas en
los estanques, especificamente en las paredes y los suelos [12]. Por ello se hace necesario buscar
alternativas de materiales con mayor resistencia a la corrosion y a las altas temperaturas, que puedan
extender la vida Util de estos equipos y reducir el riesgo de falla.

En particular, las aleaciones NAB son aleaciones que tipicamente contiene 9-12wt. % de aluminio,
6wt. % de niquel y hierro. Estas son utilizadas ampliamente en la industria marina para la fabricacion
de propulsores de barcos, bombas y valvulas. Esta aleacién de elementos tiene la particularidad de
contar con una combinacién de propiedades mecénicas y una resistencia a la corrosion particulares
[13].

Es por su resistencia a la corrosion, su alta conductividad eléctrica y buena capacidad para el
intercambio idnico que se convierten en fuertes candidatas para su uso en componentes utilizados en
CSP que estan en contacto directo con materiales corrosivos.

El presente trabajo de titulo busca fabricar a escala laboratorio y estudiar estructuras compuestas por
aleaciones de bronce, niquel y aluminio. En este caso se utiliza la tecnologia de Spark Plasma
Sintering para la fabricacion de las estructuras, la cual permite disminuir los tiempos de sinterizado
en comparacién a técnicas de sinterizado convencional, ademas de ser una tecnologia prometedora
en cuanto a las propiedades de resistencia mecanica. Todas las muestras llevadas a cabo de manera
satisfactoria se caracterizan, ademas de estudiar su resistencia a la corrosién expuestas a escoria de
cobre y temperatura.



2 Objetivos

2.1 Objetivo General

Desarrollar un protocolo de fabricacién de aleacion de Cu-Ni-Al mediante sinterizacién FAST/SPS
para su aplicacion en sistemas de almacenamiento de energia térmica de Plantas Concentradoras
Solares Térmicas.

2.2 Objetivos Especificos

o Determinar los pardmetros de fabricacion de muestras porosas Cu-Ni-Al mediante
FAST/SPS.

e  Obtener muestras de Cu-Ni-Al mediante FAST/SPS.

e Evaluar los efectos de los parametros de procesamiento sobre las propiedades fisicas,
mecénicas y la microestructura de las muestras obtenidas.

e Estudiar los efectos de corrosion sobre muestras de Cu-Ni-Al expuestos a escoria de cobre.

e Proponer una ruta de fabricacion de muestras de Cu-Ni-Al-Fe mediante FAST/SPS para su
aplicacién en sistemas de almacenamiento de energia térmica de Plantas Concentradoras
Solares Térmicas.



3 Marco Teodrico

En este capitulo, se presenta el marco tedrico en el cual se sustenta el presente proyecto de titulo,
proporcionando una base conceptual sobre la cual se fundamentara el estudio. Dicho marco teorico
abordard las diferentes tecnologias involucradas, conceptos relevantes y estado actual de
investigaciones relacionadas.

3.1 Plantas de Concentracion Solar

Las Plantas Concentradoras Solares (o CSP por sus siglas en inglés) son sistemas avanzados que
aprovechan la energia solar concentrando la luz solar mediante espejos o lentes para generar altas
temperaturas para la produccién de electricidad. Estas centrales utilizan diversas tecnologias, como
Colectores Cilindro Parabolicos, Torres de Energia, sistemas de discos o Reflectores Lineales Fresnel
[14, 15].

A menudo estas tecnologias incorporan sistemas de almacenamiento de energia térmica, como sales
fundidas, para mejorar los problemas de intermitencia y la eficiencia global [16]. Al funcionar a altas
temperaturas, estas centrales pueden alcanzar una mayor eficiencia termodinamica, lo que las
convierte en un componente clave en la transicion hacia fuentes de energias ecoldgicas [15, 17].

3.1.1 Recurso Solar
La radiacidn solar es el conjunto de radiaciones electromagnéticas emitidas por el sol, producto de
las reacciones de fusién que se generan, liberando grandes cantidades de energia. [18]

La magnitud que mide la radiacion es la irradiancia, la cual mide la potencia que por unidad de
superficie alcanza la tierra. Su unidad en el sistema internacional es W/m?2,

e Radiacion directa: Corresponde a la radiacion que llega directamente del sol sin haber
sufrido cambios en su direccion en su paso por la atmdsfera. Dentro de las radiaciones solares,
es la de mayor intensidad y, por ende, la que tiene mas peso a la hora de tecnologias de
concentracion. Dentro de la irradiacion directa, existen dos tipos.

o Radiacion directa normal: Es la radiacion directa que llega en la misma direccion
del rayo incidente.

o Radiacion directa horizontal: Es la radiacion directa que llega a una superficie
horizontal.

e Radiacion difusa: Corresponde a la radiacion que se recibe del sol, después de ser desviada
en la atmosfera, es la que se recibe a través de nubes y del cielo azul.

e Radiacion reflejada: Corresponde a la radiacion directa y difusa que se recibe por reflexion
en el suelo u otras superficies proximas.

e Radiacion global: Corresponde a la suma de las radiaciones directa, difusa y reflejada sobre
la misma superficie.

3.1.2 Principio de Funcionamiento

Los colectores solares concentradores se caracterizan por tener un area de absorcion de energia
considerablemente menor al &rea de incidencia de energia. Esto permite que la densidad de energia
aumente y disminuyan las pérdidas térmicas. Para realizar esto, se debe hacer uso de un dispositivo
Optico que concentre la radiacion, los cuales suelen ser espejos o lentes.

Un pardmetro importante en dichos concentradores es la relacion de concentracion, la cual entrega
una relacion entre el area de incidencia (area en donde se recibe directamente la radiacion solar) y el
area de absorcion (area en donde se aprovecha dicha radiacién solar).



c=ta (1)

Donde, A, corresponde a el area incidencia y A, es el area absorcion.

3.1.3 Tipos de CSP

A continuacion, se exploraran los diversos tipos de configuraciones utilizados en CSP, los cuales son
sistemas avanzados que aprovechan la radiacion solar para generar energia térmica de manera
eficiente. Estas instalaciones se caracterizan por la capacidad de concentrar la luz utilizando
elementos como espejos parabdlicos, torres solares, discos parabolicos, etc.

Colector Cilindro-Parabélico (PTC)

Los Colectores Cilindro Parabdlico o PTC por sus siglas en inglés (Parabolic Trough Collector) se
Ilaman asi debido a su particular forma, la cual asemeja una parabola en su seccidn transversal como
se muestra en la Figura 3-1 y de forma isométrica en la Figura 3-1. Esta seccion parabolica esta
fabricada de un material que refleja la radiacidn, dirigiendo y concentrandola completamente en la
linea focal debido a las propiedades geométricas de la parabola [10].

Figura 3-1. Seccién transversal de una PTC mostrando el punto focal [8].

torque
receiver transfer

reflector X

Figura 3-2. Esquema de geometria en PTC en tres ejes [8].

Esta linea focal normalmente es un tubo de vidrio cubierto por un metal negro absorbente, el cual
permite la absorcion de la radiacion en esta area, elevando asi la temperatura del fluido de trabajo que
pasa a través de dicha linea focal [10].

Normalmente para este tipo de colectores se utilizan mecanismos de seguimiento, los cuales varian
la inclinacion de sistema, permitiendo asi un control de la radiacién incidente en el colector. Ademas
de servir para aprovechar de mejor manera el recurso solar, estos sistemas de seguimiento permiten

5



proteger el equipo de condiciones ambientales peligrosas como lo son el sobrecalentamiento, el
viento, el polvo, etc. [10]. Estos colectores se ubican en lineas dispuestas unas detras de la otra, como
se puede apreciar en la Figura 3-3.

Figura 3-3. Instalacion de colector cilindro parabdlico [8].

Los colectores cilindro parabélicos solo captan la radiacion directa, siendo una gran desventaja en
dias con nubosidad [10].

Colectores de Torre Solar (HFR)

Los Colectores de Torre Solar o HFR por sus siglas en inglés (Heliostat Field Reflector), son sistemas
en los cuales multiples heliostatos son dispuestos de forma que reflejen la radiacion incidente a un
punto en comun, logrando asi un aumento de la temperatura de dicho punto. Dicha disposicién se
puede apreciar en la Figura 3-4 y la Figura 3-5. Los helidstatos, equipados con espejos ajustables,
siguen la posicion del sol de forma auténoma para maximizar el flujo solar hacia el receptor [19].
Con este tipo de instalaciones, se pueden alcanzar altas temperaturas, las cuales se pueden aprovechar
para el calentamiento de agua o vapor, el cual se aprovecha para la generacion de electricidad
mediante turbinas [10].

Receiver
E-
Direct Normal
.~~~ Iiradiance

Tower

Heliostat ;. . s R ;
: T

. ——
] ™ \.\
/ Y / .
/ / |
J y I Heliostat
/ \ J—
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Figura 3-4. Esquema de HFR [8].



Figura 3-5. Instalacion de Planta Termo solar Cerro Dominador, Chile [20].

Se han explorado innovaciones como las configuraciones de helidstatos agrupados, que utilizan
componentes compartidos para reducir costos, con el fin de mejorar la eficiencia y la estabilidad del
sistema en condiciones variables, como vientos fuertes [21]. Ademas, se han desarrollado avances en
el disefio de helidstatos, como la integracion de espejos de condensacion y proyeccion con sistemas
de control precisos, para mejorar significativamente los indices de captacion de energia solar [22].
Estos avances pretenden optimizar el rendimiento y la rentabilidad de los colectores de campo de
helidstatos en los sistemas HFR.

Reflectores Lineales de Fresnel (LFR)

Los Reflectores Lineales de Fresnel o LFR por sus siglas en inglés (Linear Fresenl Reflector) son
colectores solares sencillos, similares a los PTC, ya que utilizan el mismo principio de concentrar la
energia solar en una linea focal, pero no de la misma forma. A diferencia de los PTC, los cuales
utilizan una superficie continua en forma de parabola, los LFR cuentan con mdltiples secciones
planas, las cuales reflejan y concentran la energia en la linea focal [10]. La forma en la que se generan
estas secciones planas se puede visualizar en la Figura 3-6.

¥

~ & ::"3;”/

Figura 3-6. Seccidn transversal de LFR con radiacion perpendicular [8].

Por otra parte, se puede apreciar en la Figura 3-7 la forma en la que se disponen los reflectores, para
dirigir la energia a la linea focal, y ya en una aplicacion industrial en la Figura 3-8.



sun rays

second stage reflector

primary fresnel reflectors

absorber tube

Figura 3-8. Instalacion industrial de LFR, Espafa [8].

Los colectores lineales Fresnel (LFC) suelen emplear un sistema de seguimiento de un eje [23, 24].
Este sistema de seguimiento permite a los colectores seguir la trayectoria del sol a lo largo de un eje,
optimizando la absorcién de energia solar a lo largo del dia. Ademas, algunos sistemas LFC
incorporan un mecanismo de seguimiento bidireccional uniaxial, que permite a la lente Fresnel seguir
el sol axialmente y ajustarse verticalmente para compensar los cambios de distancia focal, mejorando
la eficiencia de la captacion de energia solar [24]. El uso del seguimiento de un solo eje en los sistemas
LFC es ventajoso para mantener la rentabilidad y la simplicidad, lo que los hace adecuados para
plantas de energia solar concentrada (CSP) a pequefia escala, especialmente en zonas rurales como la
region subsahariana [23]. El sistema de seguimiento desempefia un papel crucial a la hora de
garantizar el rendimiento 6ptimo y la eficacia de los colectores lineales Fresnel en el aprovechamiento
de la energia solar para diversas aplicaciones.

Colector de Plato Parabolico (PDR)

Los Colectores de Plato Parabdlico o PDC por sus siglas en inglés (Parabolic Dish Reflector) son
tecnologias que utilizan un concentrador de disco parabolico para enfocar la radiacion solar sobre un
receptor, normalmente un tubo absorbedor conico, con el fin de generar calor para diversas
aplicaciones. La radiacion solar concentrada calienta el fluido de trabajo dentro del tubo absorbedor,
haciendo que se evapore parcialmente y se mueva a través de un proceso ciclico que implica
intercambio de calor y condensacion, produciendo finalmente energia térmica util [25].



La investigacion en este campo se centra en la mejora de la eficiencia térmica, la reduccion de las
pérdidas de calor y la optimizacion de los pardmetros geométricos y operativos para mejorar el
rendimiento general, con avances recientes que incluyen el uso de fluidos de trabajo modificados
como nano fluidos y modificaciones de la superficie para mejorar la transferencia de calor en el tubo

absorbedor [26, 27].

3.1.4 Condiciones de Funcionamiento
A continuacion, se da cuenta de las relaciones de concentracion, las temperaturas de operacion y las
eficiencias maximas tetricas para los sistemas de concentracién solar térmica mencionados

receiver

<

receiver
support

foundations

Figura 3-9. Esquema de un PDC [8].

reflector

anteriormente. Esta informacion se presenta en la Tabla 3-1.

support
structure

Figura 3-10. Instalacion de PDC con 17 metros de didmetro [8].

Tabla 3-1. Condiciones de funcionamiento de plantas concentradoras solares [10].

Tipo de Relacién de Temperatura de sisfeﬂgnni?xidrillas
Colector | concentracion | funcionamiento .
tedricas
PTC 15-45 60-250°C Tubular
HFR 100-1500 150-2000°C Puntual
LFR 10-40 60-250°C Tubular
PDR 100-1000 100-500°C Puntual




3.1.5 Tecnologias de Almacenamiento de Energia Térmica (STES)

Generalmente, la energia solar térmica puede satisfacer la demanda de calor de los procesos
industriales, pero en algunos casos puede haber incoherencias debido a la naturaleza intermitente de
la energia solar. Esta incoherencia se puede producir entre la demanda de energia térmica y la
disponibilidad de energia solar [10]. Afortunadamente, existen sistemas de almacenamiento de
energia térmica solar o STES por sus siglas en inglés (Solar Thermal Energy Storage), las cuales
permiten generar una consistencia en el funcionamiento de estas plantas energéticas [28].

Dependiendo de la técnica utilizada para el almacenamiento de energia, los STES se categorizan en
sistemas activos o pasivos. En los sistemas activos, el modo de transferencia térmica es la conveccion
forzada en el material de almacenamiento. Por otra parte, los sistemas pasivos el modo de
transferencia térmica para la carga y descarga es a través del material de almacenamiento y este no
fluye a través de sistema. También estos sistemas se pueden clasificar por su rango de temperatura al
gue operan, ya sean temperaturas bajas, medias o altas [29, 30].

Sistema de
almacenamiento directo
activo

Sistema de
almacenamiento
indirecto activo

Método de
almacenamiento

Sistema de
almacenamiento pasivo

Sistema de
almacenamiento de
energia térmica solar
(STES)

Almacenamiento de
baja temperatura

Rango de temperaturas Almacenamiento de

media temperatura

Almacenamiento de alta
temperatura

Figura 3-11. Categorizacion de sistemas de almacenamiento de energia solar térmica [10].

10



Métodos para almacenamiento [29]

Sistema de almacenamiento directo activo: Son los sistemas en los que el liquido de
transferencia de calor del material de almacenamiento y los colectores solares son similares.
Sistema de almacenamiento indirecto activo: Son los sistemas en los que el liquido de
transferencia de calor del material de almacenamiento y los colectores solares son diferentes.
Se utilizan intercambiadores de calor para la transferencia de calor del liquido al material de
almacenamiento de calor.

Sistema de almacenamiento pasivo: Son los sistemas en los que el medio de transferencia de
calor pasa a través del almacenamiento sélo para cargar y descargar el sistema. El medio de
almacenamiento en si no circula y se utilizan normalmente materiales solidos como el
hormigon o materiales moldeables.

Rangos de temperatura [10]

Almacenamiento de baja temperatura: Sistemas en los que la temperatura de funcionamiento
estd en el rango de los 20-100°C. Estos se utilizan para calefaccion de espacios o
calentamiento de agua domiciliaria.

Almacenamiento de temperatura media: Sistemas en los que la temperatura de
funcionamiento esta en el rango de los 100-250°C. Estos sistemas se utilizan para ebullicién,
secado o esterilizacion.

Almacenamiento de alta temperatura: Sistemas en los que la temperatura de funcionamiento
esta por sobre los 250°C. Estos sistemas son utilizados para el calentamiento de vapor a altas
temperaturas para plantas de generacion eléctrica. Comunmente se utilizan sales, concreto o
metales para el almacenamiento de energia térmica.

3.1.6 Materiales Utilizados en STES
Actualmente se utilizan maltiples materiales para el almacenamiento de energia térmica, pero se
podria decir que existen 3 categorias principales.

Materiales de Almacenamiento de Calor Sensible

La capacidad calorifica especifica es la forma de energia almacenada en los materiales debido a la
temperatura. Esto significa que no ocurre un cambio de fase durante la absorciéon o liberacion de calor,
pero si un aumento o disminucién de la temperatura [31, 32].

Medio de Almacenamiento Liquido: Tiene la capacidad de circular facilmente, lo cual es
una ventaja sobre otros materiales de almacenamiento sensible. Estos materiales permiten un
sistema activo en los cuales comunmente se utilizan agua, aceite mineral o sales fundidas
[29].

Medio de Almacenamiento Solido: Estos materiales son econdmicos y de féacil
disponibilidad. Ademas, la presion de trabajo es cercana a la presién ambiente, por lo que no
se necesitan recipientes robustos, ademas se tener ausencia de fugas. Al ser sélidos, estos no
circulan facilmente, por lo que se utilizan normalmente en sistemas pasivos. Algunos de los
materiales utilizados son rocas, concreto, arena o ladrillos [10].

Materiales de Almacenamiento de Calor Latente

Estos materiales se conocen como materiales de cambio de fase (PCM, por sus siglas en inglés), los
cuales se calientan hasta experimentar un cambio de fase, que puede ser de solido a liquido o de
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liquido a gas; cuando el material alcanza su temperatura de cambio de fase absorbe una gran cantidad
de calo para llevar a cabo la transformacion, lo que se conoce como calor latente de fusion o
evaporacion segun sea el caso [33]. El calor latente y la conductividad térmica de estos materiales
son muy altos, por lo tanto, las propiedades quimicas, no toxicas y no corrosivas son estables, siendo
favorables para su uso. Considerando los materiales de almacenamiento de calor latente, hay una
menor variacion de temperatura entre la carga y la descarga de calor [34, 35].

e Materiales de Almacenamiento Organico: Estos tienen la capacidad de fundirse de manera
congruente sin separacion de fases. Los PCM orgéanicos tienen un punto de fusion bajo, por
lo tanto, no se utilizan en operaciones a alta temperatura, como en plantas de energia. Algunos
materiales de almacenamiento de calor organicos son la parafina, acidos grasos, ésteres,
alcoholes o glicoles [10].

o Materiales de Almacenamiento Inorganico: Poseen una densidad de calor latente
volumétricamente muy alta y una conductividad térmica relativamente mayor. Sin embargo,
se funden de manera incongruente [36]. Otro problema importante con estos materiales es la
corrosion de la sal de los recipientes metalicos. Algunos materiales de almacenamiento de
calor inorganicos son los hidratos de sal, sales, los compuestos eutécticos, metales y sus
aleaciones. En una mezcla de dos o mas materiales, como organico-organico, organico-
inorganico e inorganico-inorganico [10].

Materiales Termoquimicos de Almacenamiento de Calor

Los materiales termoquimicos son sustancias que almacenan energia térmica mediante reacciones
quimicas reversibles, ofreciendo una alta densidad energética y capacidad de almacenamiento
estacional. Estos materiales suelen incluir polvos sélidos que experimentan reacciones sélido-gas, lo
que los hace adecuados para aplicaciones de almacenamiento de energia a gran escala, sobre todo en
sistemas de energias renovables [37].

Una reaccion quimica reversible ocurre en los materiales de almacenamiento de calor termoquimicos.
Una reaccion endotérmica hacia adelante captura el calor durante el proceso de carga. Los reactivo y
productos se disocian por esta energia térmica absorbida. Mientras que, durante el proceso de
descarga, los productos realizan una reaccién exotérmica inversa y se libera calor. Las tecnologias de
calor sensible y latente estan disponibles comercialmente a nivel industrial, mientras que la tecnologia
de almacenamiento termoquimico todavia estd en escalas de laboratorio. La pérdida térmica y los
requisitos de aislamiento son nominales para el almacenamiento termoquimico [38].

3.2 Escoria de Cobre

Actualmente el cobre es un material altamente demandado, empledndose en sectores diversos como
son la construccidn, electricidad, electrénica computacion o la medicina. El proceso pirometallrgico
del cobre permite la obtencion de cobre metalico de alta pureza a partir de los concentrados de
minerales de cobre. Este proceso comprende los procesos de fundicién y refinacion del cobre, siendo
el catodo de cobre el producto final. El catodo de cobre de 99,99% de pureza es la materia prima para
la obtencién de nuevos materiales mediante otros procesos industriales. Por su parte, la escoria de
cobre es un residuo metaltrgico masivo producto de la fusion de los concentrados de cobre en la
fundicion y se deposita directamente en vertederos autorizados. Es considerado un pasivo ambiental
y puede permanecer en los lugares de acopio por un tiempo indefinido [39].
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3.2.1 Pirometalurgia de Cobre

La produccidn pirometalrgica de cobre a partir de concentrados de sulfuro es un proceso que implica
la oxidacion gradual de los concentrados de cobre en etapas secuenciales. Estos pasos son la
fundicion, la conversion y el refinado. En algunos casos especiales, el cobre puede producirse en un
solo paso, cuando el contenido de hierro es lo suficientemente bajo como para producir una cantidad
razonablemente baja de escoria. El proceso global de fabricacion del cobre puede explicarse
utilizando los diagramas de predominio de oxigeno y azufre. Esta herramienta es una carta de
navegacion para comprender el proceso global de fabricacion del cobre [40].

Se necesita una comprension adecuada de la influencia del potencial de azufre y oxigeno para definir
los puntos de operacion apropiados mediante la seleccion del grado de mate adecuado para el proceso
de fundicion, las composiciones de escoria adecuadas para garantizar una calidad de escoria apropiada
y las pérdidas de cobre controladas [40].

3.2.2 Composicion

Los principales constituyentes de la escoria de cobre suelen incluir SiO2, FeO y CaO, con éxidos
adicionales como Al203 y MgO presentes en cantidades variables [41]. Por otra parte, hay estudios
que indican que el contenido de cobre en la escoria de cobre puede oscilar entre el 0,77% y el 0,97%,
encontrandose también cantidades de oro, plata y zinc [42].

En cuanto a su composicién mineraldgica esta presenta principalmente silicatos ferrosos como la
fayalita y la ferrosilita, junto con minerales de mena como la magnetita y diversos sulfuros de cobre
como la calcopirita y la bornita. La presencia de alimina es crucial para lograr una alta pureza en los
procesos de reciclaje [43].

3.2.3 Usos industriales

La escoria de cobre tiene varias aplicaciones industriales que contribuyen a la sostenibilidad y a los
beneficios medioambientales. Las investigaciones indican que la escoria de cobre puede utilizarse
como material abrasivo y en la fabricacién de hormigén y materiales de pavimentacién, reduciendo
la necesidad de recursos naturales y los problemas de vertido [44]. Ademas, los estudios han
demostrado que la escoria de cobre puede utilizarse como material inerte en el hormigén
autocompactante, mejorando sus propiedades de durabilidad y resistencia mecanica a largo plazo
cuando sustituye parcialmente al arido fino, hasta un 60% de sustitucion, lo que mejora la resistencia
frente a la penetracion de cloruros y el desarrollo de materiales de construccién sostenibles [45].
Ademas, las escorias de cobre pueden procesarse mediante métodos piro hidrometallrgicos para
recuperar metales valiosos como el niquel, el cobalto y el cobre, lo que demuestra su potencial para
la recuperacion de recursos y la reutilizacion en procesos de produccion de metales [46].

e Herramientas abrasivas: La escoria de cobre se utiliza en herramientas abrasivas debido a
sus propiedades como dureza, distribucién granulométrica y superficie rugosa, que la hacen
ideal para eliminar revestimientos o pinturas en industrias como la naval [47]. Ademas, la
escoria de fundicion de cobre, que contiene un alto contenido en hierro, se utiliza
habitualmente en productos de valor afiadido como herramientas abrasivas y granulos para
tejados [48].

e Pavimento: La escoria de cobre se puede utilizar como un reemplazo parcial de los aridos
convencionales como grava o piedra. Esto puede mejorar algunas propiedades como la
resistencia al desgaste, la durabilidad y la resistencia a la compresion [44]

e Concreto: La escoria de cobre se puede utilizar tanto como aditivo mineral sustituto parcial
del cemento en la produccién del concreto, como también como agregado sustituto parcial de
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aridos [49]. En ambos casos, su uso puede mejorar diversas propiedades del concreto [50] y
proporcionar beneficios ambientales .

o Fertilizante: La escoria de cobre se utiliza para aportar nutrientes esenciales para el
crecimiento de cultivos y mejorar la calidad del suelo. Al incorporar escoria de cobre en los
fertilizantes minerales multi-elemento, los cultivos reciben varios nutrientes necesarios para
su desarrollo, mejorando en Gltima instancia la calidad y el rendimiento de las cosechas [51]

3.3 Estructuras metalicas porosas

Dentro del mundo de las estructuras metalicas, existe una subcategoria en la que se combinan
propiedades como densidades extremadamente bajas, resistencias mecénicas destacables, térmicas o
incluso acusticas. Estas son las estructuras metélicas porosas, las cuales, como lo dice su nombre,
presentan espacios vacios en su superficie o estructura llamados poros. Ahora bien, para que una
estructura sea llamada porosa, debe tener dos caracteristicas esenciales, primero que posea cavidades
0 espacios vacios y gque a su vez, dichas cavidades sean intencionadas y que le den propiedades
especificas a la estructura [52].

3.3.1 Clasificacion y caracteristicas de las estructuras metélicas porosas

A la hora de clasificar las estructuras metalicas porosas, el tipo de estructura es fundamental, la cual
puede ser cerrada, abierta o mixta. En el caso de una estructura cerrada es la que cuenta con poros
aislados formando burbujas dentro del material, los cuales se conocen como poros cerrados. Por otra
parte, las estructuras abiertas son aquellas que poseen poros conectados con el exterior, los cuales se
conocen como poros abiertos. Es comun que una estructura porosa cuente tanto con poros abiertos
como con poros cerrados, como se puede apreciar en la Figura 3-12, pero dependiendo de la
aplicacion, se deseara tener mayor cantidad de uno que del otro [53].
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Figura 3-12.Estructura porosa. a) poro cerrado, b,c,d,e,f) poros abierto, b,f) poros sin salida g) rugosidad [54].

Dentro de los parametros que resultan relevantes a la hora de caracterizar las estructuras porosas se
encuentran la fraccion del volumen solido del material, el tamafio de los poros, la morfologia de los
poros, el &rea de superficie especifica, la relacion de aspecto de los poros y el tamafio de ventana para
los poros interconectados. Algunas de estas caracteristicas se definen a continuacion [53].

e Porosidad: Representa la relacion entre el volumen ocupado por los poros y el volumen total
de la estructura. Esta se expresa generalmente en decimal o porcentaje. Es el parametro basico
para estructuras porosas y es el factor clave para determinar sus propiedades fisicas y
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mecénicas. La porosidad total es la suma de la porosidad abierta y cerrada y generalmente se
utiliza para caracterizar materiales porosos. La porosidad abierta incluye los poros
interconectados que tiene una superficie interna abierta. Generalmente, las estructuras
porosas con baja 0 media porosidad tienen poros cerrados.

Tamafio de poro: Es el didqmetro nominal de los poros en la estructura. Generalmente, se
refiere a la media o a la equivalencia.

Morfologia de poro: Representa la forma y la orientacion de los poros de un material, su
interconexion y las caracteristicas de su superficie.

Area superficial especifica: Es el area de superficie total por unidad de volumen o masa.
Para los materiales con poros abiertos, el area de la superficie exterior es bastante pequefia
que el area de la superficie del interior. Por otro lado, para materiales con poros cerrados, el
area superficial especifica se calcula utilizando la superficie total exterior debido a que los
poros se encuentran en el interior.

3.3.2 Caracterizacion de estructuras metélicas porosas
Segun su aplicacion, las estructuras metélicas porosas pueden se caracterizadas de multiples maneras.

Normalmente se pueden distinguir dos grupos de métodos de caracterizacion de estructuras metélicas
porosas. El primer grupo que mantiene la integridad de la estructura sin cambios 0 muy minimos,
estos métodos se conocen como métodos no destructivos. En contraposicion, existe otro grupo de
métodos en los que si se produce una modificacién en la integridad de la estructura, deformandola o
fracturandola de alguna forma, los cuales se conocen como métodos destructivos [55].

Dentro del grupo de los métodos no destructivos [55], se encuentran:

Medicién de densidad: La densidad total de una estructura porosa se puede determinar
mediante la medicion de su masa y su volumen utilizando el principio de Arquimedes. Para
esto se debe medir su flotabilidad en un liquido de densidad conocida. Para poder hacer esta
medicidn se puede realizar bajo la norma ASTM B 962 : 2017 [56], la cual entrega multiples
directrices en cuanto al procedimiento para realizar este ensayo.

Mediciones acusticas: Las propiedades de absorcién acustica de las estructuras porosas
suelen medirse en un tubo de impedancia, el cual permite una medicion rapida y certera. Sin
embargo, como solo se puede caracterizar la incidencia perpendicular de la onda sonora en
una muestra, se deben realizar mas pruebas antes de poder utilizar un absorbente acustico
recién desarrollado. El tubo de impedancia contiene la estructura en forma de disco cerca de
un extremo con una distancia variable a la pared posterior con un emisor y un detector de
sonido a cada lado. Normalmente se mide la atenuacion en funcion de la frecuencia.
Andlisis de vibraciones: EI médulo de Young y el factor de perdida de los materiales se
puede determinar mediante andlisis de vibraciones. En la técnica més sencilla, se induce una
vibracion a una barra larga de seccién rectangular o redonda. Pueden crearse excitaciones
longitudinales, transversales o torsionales. Estas excitaciones pueden generarse mediante
campos magnéticos y las vibraciones resultantes pueden captarse mediante una bobina de
impedancia.

Porosimetria y permeametria: Al tratarse de estructuras de poros abiertos, es de interés
determinar los parametros relacionados a la estructura interna, como lo son la superficie
especifica, distribuciones, tamafio de poro y tamafio de canal. Dentro de los métodos para
realizar dichas determinaciones se encuentran la porosimetria de mercurio, técnicas de
absorcién de gases (BET), permeametria o el método del punto burbuja.
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Medicién de conductividad térmica y eléctrica: Segun la aplicacion, se debe medir la
resistencia térmica y resistencia eléctrica de la estructura fabricada.

Difraccién de rayos X (DRX): Este método entrega informacién relacionada con las
estructuras, fases, orientacion de las estructuras, ademas de otros parametros estructurales
como el tamafo de grano, cristalinidad, defectos cristalinos y deformaciones. Dicho método
retorna un grafico con peaks producidos por la interferencia constructiva de un haz
monocromatico de rayos X dispersos en angulos especificos desde cada conjunto de planos
de la red cristalina de la estructura analizada. Las intensidades méximas estan determinadas
por las posiciones atdmicas dentro de los planes de la red. En consecuencia, DRX es la huella
digital de arreglos atémicos periddicos de un material dado [57].

Energia dispersiva de rayos X (EDS): Método complementario al DRX, donde se mide la
distribucion de energia e intensidad de las sefiales de rayos X generadas por un haz de
electrones que golpea la superficie de la estructura estudiada. La composicién elemental en
un punto a lo largo de una linea o area definida se puede determinar con un alto grado de
precisién. Esta técnica es capaz de producir mapas de distribucion elemental [58].

En contraposicion, dentro del grupo de los ensayos destructivos, se encuentran [55]:

Microscopia dptica: Las estructuras porosas pueden ser analizadas mediante la observacion
Optica, identificando la morfologia y la microestructura de estas. Si bien, el simple hecho de
observar dichas muestras no significa una alteracion de la integridad de las estructuras, para
poder llevar a cabo dicha observacion se debe realizar una preparacion de la muestra, la cual
contempla un corte y un pulido posterior. Es por lo anterior que si se considera un ensayo
destructivo. Para garantizar la calidad y consistencia en la preparacion y observacion de las
muestras, se suelen emplear normas como la ASTM E3, que establece procedimientos para
la preparacion de especimenes metalograficos, y las ASTM E407, que define los métodos de
ataque quimico en metales y aleaciones. Estas normas ayudan a obtener una imagen clara y
representativa de la microestructura, permitiendo una caracterizacion precisa.

Microscopia electrénica de barrido (SEM): Otra alternativa para analizar superficies y
estructuras que no son visibles con la microscopia éptica ya que posee gran profundidad de
campo. Por otra parte, sirve para verificar la presencia de contaminantes. De manera similar
a la microscopia Optica, se requiere una preparacion de la muestra a analizar, por lo que se
considera un ensayo destructivo.

Ensayos mecéanicos: Para el caso de cualquier uso estructural, los ensayos mecanicos son
prerrequisitos. Los datos obtenidos de estos ensayos son necesarios para la evaluacion de
aplicaciones especificas 0, de forma mas general, para crear bases de datos necesarias para la
modelizacion asistida. Si bien, los ensayos mecanicos realizados son iguales a los de
materiales densos, es recomendable realizar varias mediciones para obtener un resultado
promedio, ya que existe una variabilidad relacionada con la distribucion de masa y la
distribucion heterogénea. Entre los ensayos tipicos que se realizan a las estructuras porosas
se encuentran:

o Ensayo de compresiébn — Estos ensayos consisten en aplicar una carga de
compresion uniaxial que aumenta de manera gradual, deformando el material hasta
su ruptura. A partir de este ensayo, es posible determinar propiedades mecéanicas
clave, como el esfuerzo de fluencia, la resistencia a la compresion y el modulo de
Young [59]. Para asegurar la precision y confiabilidad en los resultados se suelen
seguir normas como la ASTM E9, que establece el método de prueba estandar para
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ensayos de compresion en materiales metalicos, y la ASTM E11, la cual se enfoca
en medicién del modulo de Young en compresion.

o Ensayo de dureza — Son ensayos con los que se determina la dureza de los
materiales. Se mide la resistencia de la superficie de un material a la penetracion por
un objeto duro. Con el tiempo han surgido un sinfin de pruebas de dureza, pero los
ensayos mas utilizados son los ensayos de Rockwell, Vickers y Brinell.

o Ensayo de fatiga — La fatiga es una forma de rotura que ocurre en estructuras
sometidas a tensiones dindmicas y fluctuantes. En estas circunstancias, la fractura
puede ocurrir a un nivel de tension sensiblemente menor que la resistencia a la
traccion o al limite eléstico correspondiente al material. Este ensayo suele realizarse
con cargas al 66% del esfuerzo de fluencia y se registra la cantidad de ciclos que se
tomaron para producir la falla. Seguidamente se realiza este mismo procedimiento
con cargas menores [59].

e Pruebas de corrosion: En estos ensayos, las muestras se exponen a ambientes corrosivos
bajo condiciones controladas y durante un tiempo determinado, con el fin de evaluar su
resistencia y comportamiento frente a la corrosion. Posteriormente, se realizan pruebas
gravimétricas para medir la pérdida de masa debido a la corrosion y calcular la velocidad de
corrosion de los materiales frente a las condiciones estudiadas. Estos ensayos se suelen
realizar conforme a normas como las ASTM G31, que establece los procedimientos para la
evaluacion de la corrosion en metales mediante inmersion, y la ASTM G1, que define los
métodos para la preparacion, limpieza y evaluacion de muestras corroidas. El uso de estas
normas asegura la repetitividad y confiabilidad de los resultados obtenidos.

3.3.3 Aplicaciones

El uso de estructuras metalicas porosas es variado y estd determinado fuertemente por sus
caracteristicas. Estas dependen de factores como la morfologia de los poros, los elementos utilizados
(metales o aleaciones), proceso con el cual fue confeccionado y por su puesto el factor econémico.
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Figura 3-13. Aplicaciones de las estructuras metalicas porosas segun la apertura de sus poros (morfologia)[55].

Ahora bien, dentro de los campos en los que se utilizan este tipo de estructuras, se encuentran [55]:
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3.3.4

Industria automotriz: EIl aumento en la seguridad en los automdéviles ha significado en
muchos casos un aumento en el peso total del vehiculo. Esto presenta un problema en cuanto
a consumo de combustible. Por otra parte, en Europa y Japdn, los autos han reducido
significativamente su largo, pero sin perjudicar la comodidad de los pasajeros. Para esto se
han utilizado estructuras porosas para mejorar propiedades como aislacion térmica o de ruido.
Ademas, las propiedades de absorcion de energia significan un

Construccion ligera: Esta aplicacion depende principalmente de dos factores, la
reversibilidad de las deformaciones bajo cargas y su alta relacion entre resistencia y masa.
Absorcién de energia en choques: Para esta aplicacion se busca que la deformacion pléstica
absorba la energia producida en choques y particularmente las estructuras de aluminio
presentan un rebote de un 3%, cifra significativamente menor a la de otros materiales en los
cuales se alcanzan rebotes de hasta un 15%.

Control de ruido: Debido al médulo de Young que presentan las estructuras metalicas
porosas, ademas de su factor de perdida, por lo que pueden amortiguar las vibraciones del
sonido.

Industria aeroespacial: La relacidn entre peso Yy resistencia de estas estructuras las hacen
perfectas candidatas para la industria aeroespacial, reemplazando en parte las costosas
estructuras de panal de abeja, permitiendo asi una reduccion en los costos.

Construccion de barcos: Siguiendo la misma l6gica de aplicaciones anteriores

Industria ferroviaria: Siguiendo la Idgica de las aplicaciones anteriores, también se destaca
la capacidad de absorber la energia de choques o colisiones.

Industria de construccién: Las posibilidades de aplicacién en el sector de la construccion
son muy amplias. Las estructuras porosas se pueden utilizar en los edificios de oficinas
modernas, decorando las fachadas con materiales ligeros, rigidos y resistentes al fuego.
Construccion de maquinaria: Para el caso de las maquinarias, las estructuras porosas son
una alternativa interesante. Las piezas porosas con inercia reducida y amortiguacién
mejorada podrian sustituir los ejes, rodillos o plataformas fabricados actualmente con metal
convencional. Estos componentes se pueden utilizar en fresadoras o taladros estacionarios,
asi como en méaquinas de impresion.

Equipamiento deportivo: En este ambito se suele ser mas permisivo con el tema de costos,
por lo que se pueden utilizar estructuras porosas para disminuir pesos. Un ejemplo de estos
son los protectores de canillas o canilleras en los jugadores de futbol, en donde la absorcion
de energia pude ser una caracteristica que explotar.

Industria biomédica: El titanio o las aleaciones de cobalto-cromo se utilizan en proétesis o
implantes dentales. Para garantizar el crecimiento del tejido, se suele producir una capa
porosa del mismo material o de otro material biocompatible sobre la prétesis mediante
pulverizacion térmica u otros métodos.

Manufactura de estructuras metélicas porosas

En la actualidad existen maltiples técnicas referentes a la produccion de estructuras metalicas porosas.
Dentro de estas, se pueden destacar las siguientes:

Manufactura aditiva de metales (AM): Proceso de fabricacion de componentes
tridimensionales, mediante la adicion sucesiva de material en varias capas, hasta formar un
producto final. Su desarrollo y principales aplicaciones son para fabricar prototipos rapidos.
Actualmente los procesos de AM mas comunes que utilizan aleaciones metalicas son; fusion
por cama de polvo, deposicion directa de energia y fusion por haz de electrones [60].
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e Metalurgia de polvos convencional (PM): Consiste en el mezclado elemental o aleacion de
polvos con lubricantes o aditivos para producir mezclas homogéneas. La mezcla es
compactada en una matriz tipicamente a presiones entre 140 y 950 MPa, dependiendo de la
densidad del material y su compresibilidad. Estas estructuras compactadas luego son
calentadas a temperaturas por debajo del punto de fusion, conocida como temperatura de
sinterizado y finalmente enfriada. Estas estructuras cuenta con resistencias acordes para las
aplicaciones deseadas [61].

3.4 Metalurgia de Polvos

La metalurgia de polvos (PM por sus siglas en inglés) es una tecnologia de procesamiento de metales
en la que se producen piezas a partir de polvos metélicos. Este proceso contempla la compresion a
una forma especifica o deseada, generando asi una forma sélida y manipulable, la cual se caliente
posteriormente, generando la unién de particulas en una masa dura y rigida [62].

Para llevar a cabo esta técnica, es necesario seguir una serie de pasos o procedimientos que incluyen
la seleccion y preparacion de los polvos, la mezcla de los mismos (en caso de utilizar aleaciones), la
compactacion en moldes, y finalmente, la sinterizacién, como se puede apreciar en la Figura 3-14.
Cada una de estas etapas influye directamente en las propiedades finales del material, como la
densidad, la resistencia mecanica y las caracteristicas microestructurales, tales como la distribucién
de los poros y la homogeneidad de la fase. La optimizacion de estos pasos es clave para asegurar que
las piezas obtenidas cumplan con los requerimientos especificos de su aplicacion.
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Figura 3-14. Etapas del proceso de la metalurgia de polvos [63].
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3.4.1 Procedimiento en la Metalurgia de Polvos
Homogeneizacién

Esta primera etapa consiste en la mezcla o combinacién de los polvos previo a la compactacion o
sinterizado. Para llevar a cabo este procedimiento se utilizan diferentes dispositivos, como lo son el
tambor rotatorio, doble cono rotatorio, mezclador de tornillo o mezclador de paletas [62].

La mezcla se refiere a la homogeneizacion de particulas de diferentes composiciones quimicas,
mientras que la combinacion hacer alusion a la homogeneizacién de particulas de diferentes tamafios
y no necesariamente de diferentes composiciones quimicas [62].

Cabe destacar que en esta etapa se pueden utilizar componentes lubricantes, aglutinantes o
defloculantes para mejorar el proceso o evitar fenébmenos indeseados [62].

Compactacion

Es en esta etapa en la que se les aplica una alta presién a los polvos para darles la forma requerida.
Comunmente la técnica utilizada es el prensado, en la cual punzones opuestos compactan el polvo
contenido en un troquel. La pieza generada en esta etapa se conoce como pieza en verde, siendo
relevante el término “en verde” ya que quiere decir que la pieza no esta completamente procesada.
Como resultado del prensado, la densidad de la pieza en verde es mayor que la densidad de la pieza
volumétrica inicial. Por otra parte, la resistencia de esta pieza en verde es adecuada para su
manipulacién, pero es mucho menor a la resistencia que se obtiene después del sinterizado [62]. Es
en esta etapa en la que se debe ser cuidadoso con el manejo o manipulacién, ya que un golpe o
esfuerzo menor puede generar una fractura de la pieza.

20



Punzon
superior

Polvos

Alimentador

"p."

Troguel »|

Punzon
inferior

—— L:'.E-_..

T"E v, F
2

1) J 3) 4)

Figura 3-15. 1) Llenado de matriz con polvos metalicos. 2) Posicion inicial de los punzones previo a la compactacion. 3)
Posicion final de los punzones posterior a la compactacion. 4) Retiro de la pieza compactada de la matriz [62].

Es importante destacar dentro de las piezas fabricadas se generan gradientes de densidad debido a
friccion gque se genera entre las paredes de la matriz y los polvos. Es por esto que en algunos casos se
agregan lubricantes a los polvos metalicas y/o a las paredes y punzoén, con el fin de reducir las fuerzas
de friccion entre los polvos y las paredes y entre los mismos polvos metélicos [62]. Dentro de los
lubricantes utilizados cominmente, se encuentran el estearato de zinc, disulfuro de molibdeno y acido
estearico [64].

Densidad real

Densidad

Presion de compactacion

a) b)

Figura 3-16. Efecto de la presion aplicada durante la compactacién. a) polvos sueltos iniciales (1), re-empaquetamiento
(2) y deformacion de las particulas (3). b) densidad de los polvos en funcion de la presion aplicada [62].
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Sinterizacion

Esta operacion de tratamiento térmico a la que se somete la pieza en verde produciendo una union
entre las particulas metélicas, incrementando asi su resistencia. Este procedimiento se lleva a cabo
generalmente a temperaturas entre 0,7 y 0,9 del punto de fusion del metal (en escala absoluta) [62].

A escala microscopica, los cambios que ocurren durante el sinterizado son los siguientes [62]:

1.

2.
3.
4

Unidn de particulas en los puntos de contacto

Crecimiento de los puntos de contacto, generando cuellos de sinterizado.
Reduccion de los poros existentes entre las particulas.

Generacion de limites de grano entre particulas.

Puntos de

contacto Limites de grano

Poro

1) 2) 3) 4)

Figura 3-17. 1) Puntos de contacto entre particulas. 2) Cuellos de sinterizado. 3) Porosidad entre las particulas. 4)

Deformacion de particulas y disminucion de tamafio de poro [62].

Durante este proceso, se reduce el area de la superficie total, la energia libre total de la superficie, el
volumen de los poros y la red de interconectada de poros [52].

34.2

Ventajas de la Metalurgia de Polvos

Dentro de las ventajas de la metalurgia de polvos se encuentran [62]:

3.4.3

Al ser procesos de produccion masiva de forma neta o casi neta, se reducen los
procesamientos posteriores o se elimina completamente.

En términos de aprovechamiento del material, cerca de un 97% de los polvos iniciales se
convierten en producto. A diferencia de los procesos de fundicidn, en los que se pierde
material en las coladas, alimentadores y mazarotas.

Permite confeccionar piezas con un nivel de porosidad especifico, permitiendo su uso para
piezas que asi lo requieren.

Ciertos metales que son dificiles de fabricar por otros métodos se pueden formar por
metalurgia de polvos.

Permite ciertas combinaciones de aleaciones metalicas y cermets que en otros métodos no
son posibles.

Presenta un control dimensional mayor frente a los procesos de funcidn, llegando a
tolerancias rutinarias de +0,13 mm.

Se pueden automatizar los procesos, generando asi una disminucion de los costos de
operacion.

Desventajas de la Metalurgia de Polvos

Dentro de las desventajas de la metalurgia de polvos se encuentran [62]:
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e Alto costo del equipo y de las herramientas.

e Alto costo de los polvos metalicos.

¢ Dificultades en el almacenamiento y manejo de polvos metalicos

e Limitaciones en la forma de las piezas, debido a que los polvos metélicos no fluyen
facilmente en direccion lateral dentro de la matriz.

e Las variaciones de densidad dentro de la pieza pueden llegar a ser un problema.

3.4.4 Técnica Space Holder
Una de las grandes dificultades que presenta la metalurgia de polvos convencional es la de controlar
de manera precisa la porosidad (en caso de ser requerida), ya que el comportamiento de la porosidad
depende de multiples factores como la presion de pre-compactacion, la temperatura de sinterizacion
o el tiempo de sinterizacion [52].

Debido a este hecho han surgido diferentes técnicas que permiten resolver este inconveniente de
manera satisfactoria, siendo uno de estos la técnica de Space Holder o espaciadores. Esta técnica
permite controlar parametros como la morfologia, la rugosidad, el tamafio y la cantidad de poros en
una estructura por PM [65].

Esta técnica consiste en la utilizacion de un material sélido que puede ser removido usualmente a
temperaturas bajas o mediante disolucion evitando la contaminacion de la pieza. Para esto, primero
se deben mezclar los polvos metélicos y el espaciador, la homogeneidad con la que se realiza la
mezcla determinar la distribucion de los poros en la estructura final [65].

Posteriormente, se compacta la mezcla ya sea por compresion uniaxial, compresion isostatica, entre
otras. La presion a la que se compacta se debe optimizar de forma que sea lo suficientemente alta
como para que la estructura tenga propiedades de resistencia mecanica que permitan su manipulacién,
pero gue no lleguen a alterar la forma y el desempefio de las particulas utilizadas como espaciador
[65].

Ya con la muestra en verde, se procede a la remocion del espaciador, ya sea con ciclos de
calentamiento a temperaturas cercanas a la temperatura de sublimacién del material espaciador, o con
métodos de dilucién del espaciador. Es esta remocion del material espaciador la que genera cavidades
dentro de la muestra, traduciéndose una porosidad controlada mediante la cantidad de espaciador
utilizado en la mezcla y la naturaleza de este [65]. Este procedimiento se puede realizar antes o
después de la sinterizacion dependiendo de la naturaleza de los materiales utilizados.

Metallic or ceramic
powders

(i) Thermal

Mixing Pressing Sintering Decomposition
- —_— — — —
(ii) Water
solution

Space holders

Figura 3-18. Esquema de pasos a seguir para técnica de Space Holder [66].

A continuacion, se presentan algunos de los materiales utilizados como espaciador, sus ventajas y la
manera en la que se remueven de la estructura.
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Tabla 3-2. Materiales utilizado como espaciadores [65].

Espaciador Ventajas Método de Remocidn
Polimetilmetacrilato Control de la morfologia de los | Calentamiento a 250-450°C
(polimero) macro-poros. por 5 h en vacio.

Paraformaldehido (polimero)

Descomposicién completa a
bajas temperaturas.

Remocion mediante procesos
catalizadores.

Magnesio (sal inorgénica)

No especificado.

Evaporacion durante
sinterizado. Lixiviacion con
solucion de acido clorhidrico.

Bicarbonato de Amonio (sal
inorganica)

Facil y completa remocion
debido a su moderada
temperatura de
descomposicién, asegurando
pocas impurezas de oxigeno,
nitrégeno y carbono.

Descomposicién a 60°C.
Remocidn a 150-175°C.

Cloruro de Sodio (sal

Disolucion  mediante agua

mediante  combustion vy
quimicamente estable.

inorgénica) destilada a temperaturas de 50-
60°C.
Cloruro de Calcio (sal No especifica. Vaporizacién a 150°C.
inorgénica)
Carbamida (particula Limitaciones para la | Descomposicion en vacio a
organica) compactacion a  presiones | 133°C.
sobre 300 MPa y | Remocioén sobre 600°C.
concentraciones sobre 50%. Lixiviacién con agua o NaOH.
Almidon (particula organica) | Amigable con el medio | Remocion con tapioca de
ambiente, remocion sencilla | almidon a 450°C.

Lixiviacién con agua.

Cristales de sacarosa

Facilmente removible.

Lixiviacién con agua.

(particula orgéanica)

3.4.5 Geometria de Polvos

La definicion de polvo hace referencia a un sélido dividido en particulas finas, las cuales pueden tener
diferentes caracteristicas morfoldgicas. Estas son el tamafio de particulas y su distribucion, formay
estructura interna de las particulas y el area superficial [62].

El tamafio de particulas y distribucion tiene relacion con las dimensiones de los polvos individuales.
Si la forma de estas particulas es esférica, solo basta con una dimensién para poder caracterizarlas,
ahora bien, en caso contrario, se necesitan mas dimensiones [62].

Para estas otras dimensiones es que se utilizan el método de las cribas, en la cual se utilizan mallas
por las cuales pasan (0 no) las particulas del polvo. Estas se identifican por las aperturas que presentan
por unidad lineal, correspondiendo un numero alto de malla a un menor tamafio de particula [62].

En dicho método, las particulas se separan haciéndolas pasar a través de una serie de cribas de
tamarfios progresivamente menores. Los polvos se colocan sobre una criba de cierto nimero de malla
y esta se hace vibrar permitiendo que las particulas pequefias que caben en las aberturas caigan a la
siguiente criba [62].
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Figura 3-19. Malla de criba para seleccionar tamafios de particula [62].

3.5 Field Assisted Sintering Technology/Spark Plasma Sintering

El sinterizado consiste en un proceso de consolidacion de polvos a temperaturas inferiores al punto
de fusion del material y es de este concepto de donde surge el Field Assisted Sintering
Technology/Spark Plasma Sintering (FAST/SPS). Esta es una técnica de sinterizado en la cual los
polvos (o la muestra en verde) se depositan en una matriz conductora de electricidad y mediante dos
punzones se comprimen los polvos (o la muestra), a la vez que se conduce electricidad a través de la
matriz, generando un calentamiento de los polvos (o la muestra) [67].

3.5.1 Ventajas del FAST/SPS
Dentro de las ventajas que se obtiene mediante el FAST/SPS frente al sinterizado convencional, se
tienen [68]:

e Velocidad de Calentamiento: Tipicamente, los equipos de FAST/SPS pueden generar
velocidades de calentamiento de 1000 °C /min, desfavoreciendo asi el crecimiento de grano
en la etapa inicial de sinterizacion.

e Temperatura de Sinterizado: La densificacion por FAST/SPS se produce en un rango de
temperaturas del 50-80% de la temperatura de fusién del material en escala absoluta, la cual
es menor a la temperatura de sinterizado tradicional en muchos casos. Esto también favorece
la densificacidn total de la estructura sinterizada.

e Tiempo de Sinterizado: Los tiempos tipicos de sinterizado en FAST/SPS van de los 5 hasta
los 30 minutos, lo cual es considerablemente menor a los tiempos del sinterizado
convencional, los cuales contemplan multiples horas.

3.5.2 Principio de funcionamiento

El FAST/SPS es una tecnologia que realiza la compactacion y la sinterizacion en una misma
operacion. Para llevarse a cabo se hace uso de dos punzones (superior e inferior), los cuales aplican
una carga, generando asi una presion en la estructura a sinterizar. Por otra parte, estos punzones son
capaces de conducir una corriente eléctrica a través de estos, induciendo un aumento de la temperatura
de la estructura que se ubica entre estos. En cuanto al enfriamiento, esta puede llegar a producirse a
una velocidad mayor a 300°C/min gracias a la cdmara de refrigeracion. Estas dos caracteristicas
permiten reducir los tiempos de procesamiento de manera sustancial en comparacion a un sinterizado
convencional [69].
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Figura 3-20. Esquema de elementos de un equipo FATS/SPS [70].

3.5.3 Condiciones de Sinterizado en FAST/SPS

Para poder llevar a cabo una sinterizacion mediante FAST/SPS, se deben definir ciertos parametros,
los cuales determinan las propiedades de la estructura final. Dentro de los pardmetros importantes se
encuentran:

Temperatura de Sinterizacion: Se refiere a la temperatura maxima que alcanza la muestra
en el ciclo de sinterizado. A grandes rasgos, una mayor temperatura de sinterizacion se
traduce en una mayor densidad relativa de la muestra, una disminucion de la porosidad y los
tamarios de poros [66].

Tiempo de Sostenimiento: Se refiere al tiempo en el que la muestra se mantiene a la
temperatura de sinterizado. Este parametro influye en la microestructura, por lo que también
en las propiedades mecénicas de los materiales sinterizados. El mantener la temperatura de
sinterizado es necesario para ayudar en el mecanismo de densificacién y también en la
evolucion de fase, lo cual es crucial para la mejora de las propiedades mecéanicas [71].
Velocidad de Calentamiento: Corresponde a la razén del cambio de temperatura en el
calentamiento de la muestra antes de llegar a la temperatura de sinterizacién. Esta velocidad
puede ser constante durante todo el proceso de calentamiento o puede variar segln sean los
requerimientos. Este pardmetro es un factor que determina el crecimiento de grano y la
densificacion de la muestra, generandose una mayor densificacion a mayores velocidades de
calentamiento. Por otra parte, a mayores velocidades de calentamiento, se disminuyen los
tiempos de procesamiento [71].

Presion de Compactacion: La presion de compactacion es la fuerza que aplican los
punzones sobre la estructura y tiene directa relacién con densificacion, ya que, a mayor
presion de compactacion, se genera un aumento de los puntos de contacto, generando asi una
reduccion en el volumen o tamafio de los poros y un crecimiento de grano. Estas dos
caracteristicas se traducen en mejoras de las propiedades mecéanicas [72]. Si bien, la
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aplicacion de presion sobre la muestra es utilizada cominmente, esta esta restringida por la
resistencia de la matriz de grafito, la cual no debe superar los 150 MPa [70].

e Corriente eléctrica: El calentamiento de la muestra se genera debido al efecto Joule
producido por al paso de corriente a través de la matriz y la misma muestra. Ahora bien, esta
corriente puede ser alterna, continua o continua pulsante [70].

e Velocidad de Enfriamiento: Se refiere a la razon del cambio de temperatura en el
enfriamiento de la muestra posterior al sinterizado. Esta puede ser paulatina o acelerada
dependiendo de las propiedades que se busquen obtener, ya que influye en las propiedades
mecénicas y la microestructura de los materiales [73].

3.6 Aleaciones NAB

Las aleaciones de Niquel-Aluminio Bronce (NAB) son aleaciones a base de cobre que contienen
principalmente Niquel, Aluminio, Cobre y pueden contener otros elementos como el Manganeso o
Hierro. Conocidas por sus propiedades mecanicas superiores y su resistencia a la corrosion, se
presentan como alternativas ideales para aplicaciones marinas y aeroespaciales [74].

A modo general, las aleaciones NAB ofrecen una opcion de material versatil con propiedades a
medida adecuadas para aplicaciones exigentes, y las investigaciones en curso se centran en la
optimizacién de su microestructura y las técnicas de procesamiento para lograr nuevas mejoras [74,
75].

3.6.1 Composiciones
Como se menciond anteriormente, las aleaciones NAB estdn compuestas normalmente por cobre,
niquel y aluminio, y sus caracteristicas individuales se presentan a continuacion.

Cobre

Empezando por el Cu comercialmente puro, este se usa principalmente en alambres y cables
eléctricos, contactos eléctricos y diversos articulos que se utilizan en aplicaciones eléctricas, o sea,
en conduccion de la electricidad. El Cu, ciertos latones, algunos bronces y cuproniqueles se usan en
servicios que requieran alta conduccion del calor como ser radiadores de automoviles, sistemas de
calefaccion hogarefia, paneles para absorcion de energia solar, etc. Debido a sus propiedades, estos
se suelen usar o emplear en cafios y valvulas de sistemas de agua potable, sistemas de procesamiento
de aguas industriales u otros fluidos acuosos [76].

Ademas de la resistencia mecanica, la resistencia a la fatiga y la conformabilidad, existen otros
atributos a tener en cuanto al momento de utilizar aleaciones base Cu [76]:

a) Resistencia a la Corrosion: ElI Cu es un metal noble y puede sr atacado por reactivos
comunes o por el medio ambiente. EI Cu puro resiste muy bien los ataques corrosivos de la
mayoria de los medios agresivos, sin embargo, algunas aleaciones de Cu tienen una utilidad
limitada en determinados medios debido a que sufren degradacién por causa del fenémeno
de fragilidad por hidrégeno y corrosion bajo tensiones.

b) Conductividad Eléctrica: Ademas de la resistencia a la corrosion, una de las propiedades
atiles del cobre es su alta conductividad eléctrica.

c) Conductividad Térmica: El Cu y sus aleaciones son muy buenos conductores de colar
puesto que exhiben un nimero elevado de electrones libres que participan en la conduccion
térmica.

d) Facilidad de Fabricacion: Tiene la facultad de poderse trabajar de multiples formas, tanto
a alta temperatura como a baja temperatura.
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Niquel

El niquel es un elemento del grupo de transicion de la cuarta serie de la tabla periddica, que incluye
el hierro, el niquel y el cobalto.

En la actualidad, existen 3 tipos principales de yacimientos de niquel: sulfuros de niquel-cobre,
silicatos de niquel y lateritas y serpentinas de niquel. Se encuentran en distintas zonas de la tierra 'y
varian considerablemente en cuanto a la facilidad de manipulacion para ganar el niquel que contiene
[77].

Algunas de las propiedades fisicas, como la resistividad eléctrica, se ven influidas en gran medida
por pequefias cantidades de impurezas, pero entre las propiedades que se pueden destacar del niquel
se encuentran [77]:

a) Propiedades térmicas: La temperatura de fusion del niquel se alcanza a los 1453°C y ha
sido seleccionado como punto fijo secundario en la Escala Internacional de Temperatura.
Cabe sefialar que las impurezas reducen el punto de fusion, a diferencia del calor especifico,
el cual no se ve mayormente afectado por estas impurezas.

b) Propiedades eléctricas: Laresistividad eléctrica de niquel aumenta con la temperatura y con
el contenido de impurezas.

¢) Propiedades magnéticas: Los materiales ferromagnéticos, los cuales incluyen el niquel,
hierro, cobalto, tienen la capacidad de conservar el orden magnético a temperatura ambiente
después de ser magnetizados.

d) Propiedades elasticas: Los estudios han mostrado una fuerte anisotropia en las propiedades
elasticas del niquel. Los valores medios del médulo de Young son de 30.000 ksi para el caso
del niquel de alta pureza y 29.600 ksi para el niquel comercial.

e) Propiedades fisicas diversas: Segun algunas informaciones, la densidad del niquel de alta
pureza es ligeramente superior a la del niquel comercial, siendo 8,913g/cm® y 8,885g/cm?®
respectivamente. Por otra parte, la emisividad total del niquel aumenta de forma
aproximadamente lineal desde 0,045 (a 20°c) hasta 0,19 (a 999°C). Por ltimo, la velocidad
del sonido en el niquel comercial, medida en una barra forjada, es de 4,699km/s.

Aluminio

Las piezas moldeadas de aluminio se producen en una gama de aleaciones que demuestran una gran
versatilidad en las caracteristicas que se pueden conseguir. Mas de 100 composiciones estan
registradas en la Asociacion de Aluminio, y mas de 300 aleaciones que se utilizan internacionalmente.
Entre las propiedades que presentan las aleaciones, sin tener en cuenta las capacidades ampliadas de
la matriz metalica y otras estructuradas compuestas, se incluyen [78]:

Tabla 3-3. Propiedades del aluminio y sus aleaciones [78].

Propiedad Valor
Resistencia a la traccion 70-505 MPa
Limite elastico 20-455 MPa
Alargamiento 1-30%
Dureza 30-150 HB
Conductividad Eléctrica 18-60 %IACS
Conductividad Térmicas 85-175 WK/m (a 25°C)
Limite de fatiga 55-145 MPa
Coeficiente de dilatacion térmica lineal | 17,6-24,7 x10%/°C (a 20—100°C)
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Resistencia al corte 42-325 MPa
Modulo de elasticidad 65-80 GPa
Peso especifico 2,57-2,95

3.6.2 Aplicaciones

En general, los bronces de aluminio pueden utilizarse para diversas aplicaciones si se seleccionan de
manera adecuada las composiciones en funcion de sus propiedades. Ahora bien, las aleaciones NAB
se han utilizado ampliamente en aplicaciones marinas, ya que su alta resistencia a la corrosion las
hacen sumamente practicas [79]. Dentro de las aplicaciones marinas, se utiliza para la fabricacion de
hélices de paso controlable, valvulas de barcos y bombas de agua de mar [80].

3.7 Investigaciones de aleaciones NAB mediante FAST/SPS

Por el momento, estudios enfocados a la investigacion de las propiedades que tiene las estructuras de
aleaciones NAB fabricadas mediante la técnica de FAST/SPS son pocos. En esta seccion se revisaran
y resumiran dichos estudios, los cuales sirven como guia para elegir de forma adecuada las
condiciones de sinterizado.

Influence of aluminium content on the microstructure and densification of spark plasma
sintered nickel aluminium bronze

Okoro et al. [75] estudiaron la influencia del contenido de aluminio y cobre en aleaciones NAB con
un porcentaje fijo de niquel. Para esto se fabricaron muestras de 20 mm de diametro, a una
temperatura de 750 °C, con una velocidad de calentamiento de 100 °C/min, la cual se mantuvo por 5
minutos, con una presién de compactacion de 50 MPa mediante FAST/SPS [75].

Tabla 3-4. Composicion elemental de las muestras fabricadas y tamafio de particula de cada elemento [75].

Aluminio Niquel Cobre

Tamafio 15,4 uym 29,5 um 85,7 um
NAB1 6 (Wt.%) 4 (wt.%) 90 (wt.%)
NAB?2 8 (wt.%) 4 (Wt.%) 88 (wt.%)
NAB3 10 (wt.%) 4 (Wt.%) 86 (wt.%)

Para su caracterizacion se realiz6 microscopia electrénica de barrido (SEM) y difraccion de rayos X
(DRX), con el fin de revelar la microestructura y las fases presentes en estas estructuras.
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Figura 3-21. Micrografia SEM de las aleaciones NAB sinterizadas con aluminio (a) 6wt.%, (b) 8wt.% y (c) 10wt.%.[75].
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Por lo que se aprecia en la Figura 3-21, se ve que los polvos fueron mezclados de manera homogénea,
lo que confirma la efectividad de la molienda y los parametros utilizados para esta técnica. Por otra
parte, se confirma la predominancia de las particulas de cobre en la mezcla y se observa la pérdida de
la forma por parte de las particulas de aluminio, las cuales se distribuyeron de manera uniforme.
También se puede apreciar la formacion de fases intermetélicas ricas en niquel en los bordes de grano.
Esto puede derivar en un aumento en la microdureza y en la resistencia mecénica de la aleacion [75].

Tabla 3-5. Resultados EDS que muestra la composicion de las fases intermetalicas ricas en niquel [75].

Elemento %Peso | %AtOmico
Al K 12,11 23,00
Ni K 74,52 65,03
CuK 13,37 11,97
Total 100,00

De acuerdo con anélisis de fases de las muestras confeccionadas, estos se pueden ver en la Figura

3-22.
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Figura 3-22. Resultados DRX de muestras NAB fabricadas [75].
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Es ahi donde queda en evidencia la formacion de nuevas fases intermetalicas, lo que corrobora la
reaccion de polvos metélicos durante el proceso de consolidacion [75].
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Figura 3-23. Densidad relativa y microdureza de las muestras NAB fabricadas [75].

Segun lo que se puede apreciar en la Figura 3-23jError! No se encuentra el origen de la referencia., e
I aumento del contenido de aluminio produce una disminucion en la densidad relativa. Por otra parte,
como se puede apreciar en esa misma figura, se genera un aumento en la micro dureza de las muestras
al aumentar el contenido de aluminio[75].

Microstructure, mechanical and tribological properties of nickel-aluminum bronze alloys
developed via gas-atomization and spark plasma sintering.

Por su parte, Zhai et al. [81] estudi6 el efecto de las temperaturas de sinterizacion (600-700°C) sobre
los comportamientos mecanicos y tribolégicos de las aleaciones NAB desarrolladas por atomizacion
con gas 'y SPS.

Para realizar una caracterizacion de las muestras se realiz6 DRX, SEM, EDS y microscopia optica.
Para la caracterizacion mecanica de las muestras se realizaron pruebas de compresion y ensayos de
traccion. Por otra parte, para realizar la caracterizacion triboldgica se procedi6 con ensayos de friccion
y desgaste utilizando un sistema de ensayo de desgaste por torsién con una configuracion de plano
sobre plano bajo cargas de contacto de 43-106 N y una frecuencia de 2 Hz durante 20.000 ciclos [81].

De los resultados de DRX realizados a las muestras sinterizadas a 600, 650, 700 y 750°C se pueden
apreciar en la Figura 3-24. En esta se puede confirmar un peak principal de todas las muestras en la
fase a. También se pueden apreciar precipitaciones de FesAl en todas las muestras [81].
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Figura 3-24. Evolucion de patrones de DRX de muestras NAB sinterizadas a 600, 650, 700 y 750°C. El recuadro muestra
el desdoblamiento del peak Fe3Al a diferentes temperaturas de sinterizado [81].

En cuanto a las propiedades mecanicas, se pueden ver las curvas de compresion y traccion en la Figura
3-25. El limite elastico para NAB-600 y NAB-750 es 540+10 y 620+10 MPa, respectivamente, y
resistencia Ultima de 170030 y 1480+30 MPa con una deformacion aproximada del 44% [81].
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Figura 3-25. Curvas representativas (a) de compresion y (b) de tension-deformacion de NAB-600 y NAB-750[81].

En dicho estudio, el comportamiento triboldgico de las muestras NAB a diferentes temperaturas es
comparado. Como se muestra en la Figura 3-26, se aprecia la evolucion del coeficiente de friccion de
las muestras en funcién de los ciclos de roce con cargas de 43, 86 y 106 N. Los coeficientes
evolucionan durante los primeros 1000 ciclos, llegando posteriormente a valores relativamente
estables. Se sefiala que, para cualquiera de las cargas aplicadas, no se aprecian diferencias en los
coeficientes de roce [81].
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Figura 3-26. Evolucion de coeficientes de friccion de NAB-600, NAB-700 y NAB-750 en funcion de los ciclos de
rozamiento ensayados con cargas de contacto de (a) 43, (b) 86y (c) 106 N [81].

Por otra parte, en cuanto al desgaste sufrido por estos ensayos con muestras a diferentes temperaturas,
las muestras que sufrieron menor dafio, y por ende tienen mayor resistencia al desgaste, fueron las
sinterizadas a 750°C, en todas las condiciones [81].
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Figura 3-27. (a) Volumen de desgaste de NAB-600, NAB-700 y NAB-750 ensayados a 43, 86 y 106 N; (b y c) huellas de
desgaste en muestras de NAB-600 y NAB-750 a 106 N; (d) volumen de desgaste en funcion de la energia disipada para
aleaciones NAB [81].

Habiendo realizado los ensayos descritos anteriormente, obtuvo una relacion entre la temperatura de
sinterizado y las propiedades mecanicas y triboldgicas de las muestras NAB fabricadas mediante SPS.
La caracterizacién microestructural de NAB-750 mostr6 que su alta resistencia se debe a la
distribucion uniforme de los precipitados (FesAl y NiAl) [81].
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4 Materiales y Procedimiento Experimental

Durante este apartado, se da cuenta de los materiales y los procedimientos utilizados para la
fabricacion de las estructuras de aleacion NAB, ademéas de los ensayos que permitieron la
caracterizacion de dichas estructuras.

4.1 Materiales

4.1.1 Polvos Metalicos
Para la base de las estructuras metalicas, se utilizaron polvos metalicos de aleaciones de Cu-Ni-Al-

Fe obtenidos mediante atomizacién con argon y nitrégeno por la marca CNPC POWDER. Las
caracteristicas mencionadas por el proveedor se mencionan a continuacion.

Tabla 4-1. Caracteristicas de componentes para aleacion de Cu-Ni-Al.

Material Composicién (%) 0O (%) (9&%3) Tamafio de Particula
CNPC-CuAINiFe | AL 8.5-11, Ni4-5.5, Fe 3-5, CuBal. | <0.15 | 4.8-5.5 45-150um

4.1.2 Carbonato de Amonio (Espaciador)
Para el caso del espaciador, se utiliz carbonato de amonio ((NH,),C03) marca Loba Chemie. Si

bien ese material viene comercialmente en forma de placas, se realizé una molienda manual para su
utilizacién.

§
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0111000500 Net Qty : 500 g L0/

Figura 4-1. Carbonato de amonio marca Loba Chemie.

4.1.3 Escoria de Cobre

En cuanto a la escoria de cobre, esta fue un aporte de la fundicion Herndn Videla Lira (Paipote,
Copiap0, Regidn de Atacama, Chile) por parte de la compafiia ENAMI. Las condiciones de la escoria
son tal como se recibieron, tamizadas para obtener un tamafio de particula inferior a 4,75 mm, lo que
indica que el material utilizado se encuentra en su estado original, directamente desde la planta de
fundicién o acopio, sin ningun tratamiento quimico o térmico adicional.
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4.2 Procedimiento Experimental

A continuacidn, se describen los pasos a seguir para la obtencion y caracterizacion de las muestras de
Cu-Ni-Al porosas, tanto por las confeccionadas con espaciador y sin espaciador. También se da
cuenta de los parametros que empleados en cada una de las etapas del proceso.

4.2.1 Molienda de polvos

Debido a las propiedades morfolégicas de los polvos comerciales no se pudo realizar una pre-
compactacion exitosa de los polvos en verde a las presiones maximas admisibles por la matriz de
compactacion disponible (1524 MPa segln lo calculado en Anexo A).

Durante la extraccion de la muestra de la matriz, se pudo ver que la muestra se rompi6 en multiples
secciones transversales.

Este fendmeno se atribuy6 principalmente a la geometria de los polvos utilizados, ya que, al tener
una geometria esférica, los puntos de contacto entre los polvos no son suficientes como para generar
una estructura consolidada.

Para poder llevar a cabo la pre-compactacion se efectud una molienda de los polvos comerciales, con
el fin de modificar la geometria esférica y generar una geometria irregular, incrementando las
superficies de contacto entre los polvos, siendo capaz de generar una consolidacion de los polvos y
generacion de muestras pre-compactadas exitosa.

El equipo utilizado para este procedimiento corresponde a un molino planetario marca Retsch modelo
PM 100.

%
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PM 100 cm

—
.

Figura 4-2. Molino Planetario Retsch PM100 [82].

Los pardmetros del ciclo de molienda que se utiliz6 para cambiar la morfologia de los polvos fueron:

Tabla 4-2. Parametros de molienda de polvos metalicos.

Parametro Valor
Tiempo de molienda efectiva 15 min
Tiempo de intervalo 1 min
Tiempo de pausa 5 min
Tipo de Ciclo Con Inversién
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Velocidad 350 RPM
Masa de bolas de zirconio 1000,64 g
Masa de polvo 100,82 g
Masa de acido esteérico 1,349

4.2.2 Caracterizacion de polvos
La caracterizacion de los polvos de Cu-Ni-Al, tanto esférico como molido, se realiz6 empleando

microscopia electronica de barrido (FE-SEM) con el fin de estudiar la forma de las particulas que
componen dichas sustancias.

4.2.3 Tamizado de Carbonato de Amonio

Teniendo en cuenta la aplicacién de las estructuras porosas, se requieren poros de 3 — 6um. Pero
para el tamizado solo se tienen

Para obtener el tamafio de particula deseado se tamiz6 el carbonato de amonio previamente molido
de manera manual. En este proceso se utiliz6 un tamizador vibratorio marca Gilson modelo Performer
I11 SS-3. En un primer caso se utilizaron tamafios de malla de 53 um y 45 um, correspondientes a
las primeras muestras porosas. Posteriormente, se utilizaron tamafios de malla de 106 umy 125 um

Figura 4-3. Tamizador vibratorio marca Gilson modelo 111 SS-3 [83].
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Figura 4-4. Arreglo de tamices para obtencion de carbonato de amonio.

4.2.4 Homogenizacion de mezcla

Para asegurar la condicion de homogeneidad, tanto en los polvos metalicos como en la mezcla de
polvos metélicos con carbonato de amonio, se realizaron ciclos de homogenizacion de 45 minutos
previo a la utilizacion de los polvos metalicos y posterior al mezclado de polvos con carbonato de

amonio. Para llevar a cabo dichos ciclos de homogenizacion se utiliz6 una turbula System Schatz tipo
T2F.

38



Figura 4-5.Tarbula System Schatz tipo T2F [84].

4.25 Compactacion uniaxial

Para realizar la compactacion, primero se prepar6 la matriz, realizando una limpieza de esta con
acetonay papel absorbente, removiendo asi cualquier tipo de contaminacién que puede haber quedado
de compactaciones anteriores. Posteriormente se lubricaron las superficies internas de la matriz y los
punzones con una solucién de acetona y estearato de zinc molido en una proporcion de 10:1. Luego,
se esper0 la evaporacion de la acetona en las superficies y se monto la sufridera dentro de la matriz,
se vertio la mezcla de polvos dentro de la matriz y se ubico el punzén, dejando la mezcla entre la
sufridera y el punzon.

Para la pre-compactacion de las muestras en verde se utilizaron dos equipos dependiendo de su
disponibilidad. El primero fue un equipo hidraulico de prensado en seco de laboratorio marca Across
International modelo MP24A. Para el uso de este equipo se realizé de manera paulatina, con el fin de
lograr una compactacion cuasi estatica. Habiendo llegado a la presion final de pre-compactacion, se
mantuvo la presion durante un tiempo de 2 minutos. Posteriormente se procedio a la remocién de la
muestra mediante la misma prensa, dando vuelta la matriz y extrayendo a la muestra por la parte
superior.
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Figura 4-6. Prensa hidraulica marca Across International modelo MP24A.

En cuanto al segundo equipo utilizado, esta fue una maquina de ensayo marca Zwick/Roell modelo
Z100, permitiendo un control preciso sobre la velocidad y la presion de compactacion. Al utilizar este
equipo se pudo controlar de manera precisa el avance en la compactacion, la cual fue de 3mm/min.
Habiendo llegado a la presion deseada también se dej6 con un tiempo de mantencion de 2 min. Para
el retiro de la muestra de la matriz se utilizé una prensa hidraulica manual marca Profi Press modelo
30 ton HF-2.
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Figura 4-8. Prensa hidraulica manual marca Profi Press modelo 30 ton HF-2.
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4.2.6 Remocion del espaciador

Para evitar la evaporacion del carbonato de amonio dentro de la camara de sinterizado se removio el
espaciador mediante ciclos de calentamiento prolongados, promoviendo la sublimacién de este. Para
esto se utiliz6 una estufa universal marca Memmert modelo UN55 presente en la Figura 4-9.

Figura 4-9. Estufa universal Memmert modelo UN55 [85].

En cuanto a los ciclos de remocidn de espaciador, se realiz6 en dos etapas, la primera de 12 horas a
una temperatura de 60°C y una segunda etapa de 12 horas a 110°C, asegurando de esta manera la
remocion total del carbonato de amonio.

Por otra parte, se probd un segundo método de remocién de espaciador, el cual constd de un solo
ciclo de 48 horas a 40°C.

4.2.7 Sinterizacion FAST/SPS

Las muestras se sinterizaron en el equipo Spark Plasma Sintering marca FCT Systeme GmbH modelo
HP D 10 presentado en la Figura 4-10. En cuanto a las herramientas para la sinterizacion, se utilizo
una matriz y punzones de grafito para muestras de 10 mm de didmetro.

Ademas, para evitar la adhesién de las muestras a los punzones y la matriz de grafito, se utilizaron
papeles de grafito de 0,4 mm de espesor, los cuales cubrieron el manto y las caras de la muestra,
evitando asi el contacto directo.

En cuanto a la temperatura de sinterizado, se realizaron todos los procedimientos a 850°C, rampa de

calentamiento de 150°C/min hasta los 600°C y luego de 50°C/min hasta la temperatura final. Esta
temperatura se debe a que en experiencia anteriores con este mismo equipo, las estructuras de se
pudieron sinterizar exitosamente a esta temperatura. En cuanto a las rampas de calentamiento, la
primera se realiza a 150 °C/min para evitar el crecimiento de grano, y luego de 50 °C/min para
asegurar que la temperatura de la muestra sea uniforme.
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Figura 4-10. Spark Plasma Sintering marca FCT Systeme GmbH HP D 10.

Figura 4-11. (a) componentes de matriz de grafito de 10 mm (b) matriz de grafito de 10 mm armada.
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Figura 4-12. (a) componentes de matriz pressureless (b) armado de matriz pressureless (c) armado final matriz sin

presion.

Teniendo en cuenta lo mencionado anteriormente, a continuacién, se describe el ciclo de sinterizado
que se utilizo, ademas de la representacion gréafica en la Figura 4-13:

1.

»w

o No O

Compresidn de la muestra con los punzones a una fuerza de 2 kN, la cual es la fuerza minima
que requiere el equipo para asegurar contacte entre los polvos y un flujo de corriente entre
los punzones.

Generacion de vacio dentro de la camara de sinterizado.

Llenado de la camara de sinterizado con una atmosfera de argon.

Calentamiento de la matriz a una temperatura de 50 °C, temperatura minima que es capaz de
medir la termocupla.

Calentamiento a una razon de 150 °C/min hasta los 600 °C.

Calentamiento a una razon de 50 °C /min hasta los 850 °C.

Mantencidn de la temperatura de 850 °C durante 5 minutos.

Enfriamiento de la matriz a la raz6n maxima permitida por el equipo hasta temperatura
ambiente.

- 5 minutos

850

50 °C/min

600 —

150 °C/min

Temperatura (°C)

0 5 10 15 20 25
Tiempo (min)

Figura 4-13. Curva de sinterizado para muestras de Cu-Ni-Al porosas.
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4.2.8 Ensayo de Arquimedes

Para determinar la porosidad interconectada y la densidad de las muestras se realiz6 un ensayo de
Arquimedes seglin lanorma ASTM B 962-2017. Para realizar estas mediciones se utiliz6 una balanza
analitica marca Mettler Toledo modelo ME204/M con capacidad méaxima de 220 g y resolucion de
0,1 mg, acompafado de un kit para ensayo de Arquimedes y una plancha de calentamiento marca
BIOBASE BYODUSTRY modelo Hortplate HP6A. El procedimiento seguiin norma consiste en [56]:

1.

Se deben secar mediante ciclos de secado, los cuales consisten en registrar las masas de las
muestras previamente, someter las muestras a una temperatura de 100°C durante 1 hora y
luego verificar la diferencia entre las masas antes y después del ciclo. Si la diferencia entre
estas mediciones es mayor a 0,01 g, se debe repetir el procedimiento. En caso de ser menor
a 0,01 g, la tltima medicion se asumird como Mg .

Sumergir las muestras en un vaso precipitado con agua destilada procurando que la muestra
guede completamente sumergida.

Ubicar el conjunto de muestra, vaso precipitado y agua destilada sobre la plancha de
calentamiento y calentar a una temperatura entre 90°C y 100°C durante 4 horas.

Habiendo transcurrido las 4 horas, se debe apagar la plancha de calentamiento, dejando
reposar la muestra durante 24 horas a temperatura ambiente.

Se debe preparar el arreglo de la balanza para poder hacer las mediciones de Mg, Y Mgqe-
Para realizar la medicion de la Mg,,,,, se debe dejar la muestra sobre la malla que esta por
debajo de nivel de agua destilada.

Para realizar la medicion de la M,;, se debe retirar la muestra del agua destilada y remover
el exceso de agua con un papel absorbente saturado con agua destilada.

El procedimiento se debe realizar 3 veces, pero en el caso de que los registros de Mg, Y
Mg, presenten diferencias mayores a 0,01 g, se debe repetir la medicién hasta no presentar
esta diferencia.

Habiendo completado el paso anterior de manera satisfactoria, se toman los valores promedio
para masa saturada y masa sumergida en cada caso.

Figura 4-14. Arreglo para calentamiento de muestras sumergidas en agua destilada.
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Figura 4-15. Arreglo de termdmetro para calentamiento de muestras en agua destilada.

1

R

Figura 4-16. Arreglo para ensayo de Arquimedes (1) esquema segin norma [56] (2) arreglo realizado en laboratorio.

Teniendo los datos de masa sumergida, masa saturada y masa seca, se calcul6 la densidad
aparente, la densificacion y la porosidad interconectada mediante las siguientes ecuaciones:

p _ Mseca (2)
o Msat - Msum
Den. = _Parq._ (3)
Ptesrica
_ Msqr — Msecq (4)

=
Msat - Msum

Donde pg,q €s la densidad aparente, Den. es la densificacion de la muestra P; es la porosidad
interconectada.
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4.2.9 Preparacion metalogréafica
Corte

Se realiz6 una preparacion metalografica de las muestras fabricadas en base a la norma ASTM E3-
11 para su posterior analisis mediante microscopia optica y microscopia electrénica de barrido. La
cantidad de cortes y espesores de los mismo varié dependiendo de las muestras.

Para el primer caso, se hicieron cortes transversales que se realizaron a 2500 rpm y 0,01 mm/s de
avance con un disco de corte de nitruro de boro ctibico (CBN-HC) de 200 mm de didmetro utilizando
una maquina de corte modelo MECATOME T210 de la marca PRESI.

Figura 4-17. Maquina de corte modelo MECATOME T210 marca PRESI [86].

Para el segundo caso, se realizaron cortes de 1 mm de espesor con una maquina seccionadora de
precision alimentada por gravedad marca BUEHLER modelo IsoMet Low Speed, Para esto, también
se utilizé un disco de corte de nitruro de boro cubico, ademas de la utilizacion de refrigerante marca
BUEHLER, modelo Cool 3.
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Figura 4-18. Seccionadora de precision marca BUEHLER modelo IsoMet Low Speed, utilizada para el corte de muestras
de 10 mm.

Figura 4-19. Lubricante marca BUEHLER modelo Cool 3, utilizado para el corte de muestras de 10 mm.

Teniendo las muestras cortadas, se realizo la limpieza de las muestras, la cual consistié en sumergir
las muestras en agua y jabon en un equipo de ultrasonido durante 10 minutos. Posteriormente, se
realiz6 una segunda limpieza, pero ahora sumergiendo las muestras en etanol durante 10 minutos.
Finalmente, se procedid a realizar un secado en un horno a 110°C durante una hora.

Pulido

Posterior al corte, se realizo el protocolo de pulido utilizando una pulidora semiautomatica marca
BUEHLER modelo ECOMET 30. Este protocolo se divide en tres fases:
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1. Desbaste: Consiste en pasar las muestras por lijas de carburo de silicio cada vez mas finas:
P600, P1200 y P2500. Para esto se desbasta con la primera lija, dejando rayas en una
direccion en particular, posteriormente se pasa a la lija siguiente rotando la muestra en 90°
procurando que todas las rayas de la lija anterior se hayan borrado.

2. Pulido: En este procedimiento se utilizd un pafio de pulido Reflex PAD-MAG, ademas de
una solucion de alimina. Para realizar el pulido se hicieron movimientos circulares de la
muestra en contra del sentido de giro del pafio, humedeciendo levemente el pafio con alimina
cuando fuese necesario.

3. Limpieza: Este proceso se realizd en dos pasos. En el primero se sumergid la muestra en
agua y jabon por 10 minutos en un equipo de ultrasonido y en el segundo se repitio el
procedimiento, pero ahora sumergiendo la muestra en etanol. Por ultimo, se secd la muestra
con una pistola de calor a una temperatura de 110°C hasta que la muestra no presente restos
de agua o etanol.

Figura 4-20. Pulidora semiautomética marca BUEHLER modelo ECOMET 30.

4.2.10 Microscopia 6ptica

Para observar la distribucion de la porosidad de las muestras confeccionadas se utilizé un microscopio
invertido marca Nikon modelo Eclipse LV100ND, acoplado a una camara Nikon DS-Fi3. De esta
forma se pudieron tomar registros asistidos por computadora mediante el software Image-Pro Plus.
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Figura 4-21. Microscopio invertido marca Nikon Modelo Eclipse LV100ND.

4.2.11 Microscopia electronica de barrido

Se caracterizaron las morfologias de los polvos (tanto esféricos como molidos) mediante la técnica
de microscopia electronica de barrido (FE-SEM). El procedimiento se realizd en un equipo marca
Thermo Fisher Scientific de la linea Quatro S.

Para las muestras de polvos, estas se depositaron en una cinta adhesiva de carb6n sobre un porta
muestra de aluminio. El analisis SEM se realizo en alto vacio con detector de electrones secundarios
Everhart-Thornley (ETD) a un voltaje de 30kV y a una distancia de trabajo de 20mm.

4.2.12 Anélisis de Imagen

Teniendo en cuenta las imagenes obtenidas en la microscopia Optica, se analizaron parametros fisicos
de las estructuras tales como la porosidad, el tamafio de poro, factor de forma, la densidad de poros y
el diametro equivalente mediante el uso del software Image-Pro Plus.

Por otra parte, se realiz6 un anélisis de contiguidad de poros, el cual consta de 5 imagenes utilizando
el objetivo 20X y 5 iméagenes utilizando el objetivo 50X. Teniendo estas imagenes, se trazan 10 lineas
como se muestra en la Figura 4-22.
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Figura 4-22. Ejemplo de imagen y lineas trazadas para analisis de contigtidad.

Teniendo las lineas trazadas, se procede a contar la cantidad de veces que hay una transicion
poro/poro y matriz/poro a lo largo de cada linea y posteriormente se calcula la contiguidad mediante
la siguiente ecuacion.

2Nporo/poro

Cp

= 5
2Nporo/poro + Nmatriz/poro (%)

En donde Nyoro/poro Y Nmatriz/poro SON la cantidad de transiciones entre poros y matriz-poro
respectivamente.

1= 1 100-P c (6)
1-¢, P
4.2.13 Gravimetria
Con el fin de estudiar la resistencia a la corrosién de las muestras NAB fabricadas mediante
FAST/SPS, se realizaron pruebas de corrosion segun la norma ASTM G1-03(2017). Esta norma

entrega directrices y recomendaciones para realizar dicho ensayo.

Para poder hacer el calculo de velocidad de corrosion de las muestras a estudiar, se utiliza la siguiente
ecuacion.

M .
%Pérdida de Masa = final (7

Mfinai — Minicial

Donde, Mfinq; €s la masa de la muestra después de la exposicion a escoria de cobre y limpieza,
Miniciar €S la masa de la muestra antes de la exposicion a la escoria de cobre.
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Vel.de corrosion = (K X W)/(AXT x D) (8)

Donde, K corresponde a una constante (8,76 x 10*mm/y), W es la pérdida de masa en gramos, A
es el area inicial de la muestra en centimetros cuadrados, T es el tiempo de exposicion de la muestra
en horasy D es la densidad de la muestra en gramos por centimetro cdbico. La ecuacion ( 8) entrega
la velocidad de corrosidn en milimetros por afio.

Para poder obtener los datos respecto a la pérdida de masa se las muestras, se siguio6 el siguiente
protocolo:

Preparacion de muestras

Para asegurar una condicién homogénea para todas las muestras en una etapa inicial, se realiz6 un
ciclo de decapado antes de realizar la exposicion a un ambiente corrosivo.

Esta limpieza consisti6 en:

1. Sumergir la muestra en un vaso precipitado con una solucion de &cido sulfarico (10% vol.) y
agua destilada (90% vol.) durante 1 minuto.

2. Remover de la solucion de acido sulfarico y agua destilada, limpiando con abundante agua
destilada.

3. Cepillar suavemente con un cepillo, removiendo cualquier particula corroida que haya
guedado en la muestra.

4. Sumergir la muestra en un vaso precipitado con etanol y someter el conjunto al equipo de
ultrasonido durante 10 minutos.

5. Remover la muestra de etanol y secar con una pistola de calor.

6. Masar la muestra en una balanza analitica, verificando que la diferencia de masa con la
medicidn anterior no sea mayor a 0,002 g. De ser mayor, se debe realizar otro procedimiento
de decapado, hasta no presentar tal diferencia.

Exposicion a escoria de cobre con temperatura

Para poder realizar la exposicion de las muestras a escoria de cobre en ciclos de temperatura, se
utilizaron crisoles de cerdmica con aproximadamente 60 gramos de escoria de cobre, permitiendo asi
la cobertura total de la muestra.

En cuanto a la posicion de la muestra dentro de la escoria de cobre, esta se debe posicionar de cierta
forma que maximice el area vertical de esta, esto debido a que la corrosion se produce por gases que
libera la escoria de cobre a alta temperatura. Para esto las muestras se ubicaron de forma vertical.

Teniendo las muestras montadas en la escoria de cobre, se procede a la disposicion del arreglo dentro
de la mufla marca Legrandtherm modelo LT41150 como se aprecia en la Figura 4-23.
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Figura 4-23. (a) Mufla marca Legrandtherm modelo LT41150, utilizado para realizar ensayo de corrosion a muestras
NAB y (b) muestras dispuestas dentro de la mufla.

Con el fin de imitar los ciclos industriales de las sales fundidas en las plantas colectoras solares, se
realizan ciclos de 24 horas, los cuales contemplan 5 horas de calentamiento hasta los 700°C, seguido
de 19 horas de enfriamiento dentro de la mufla.

Decapado

Para poder estudiar la pérdida de masa debido a la corrosion en el ciclo de exposicion a escoria de
cobre, primero se debe remover todo el material que se haya corroido con una limpieza quimica. De
manera similar a la de decapado inicial, se debié:

1. Sumergir la muestra en un vaso precipitado con una solucion de &cido sulfarico (10% vol.) y
agua destilada (90% vol.).

2. Ubicar el vaso precipitado con la muestra en su interior en la maquina de ultrasonido durante
3 minutos.

3. Remover la muestra del vaso precipitado y lavar con abundante agua destilada.

Dejar secando la muestra en un horno a 65°C por aproximadamente 15 minutos.

5. Masar la muestra en una balanza analitica, verificando que la diferencia de masa con la
medicidén anterior no sea mayor a 0,002 g. De ser mayor, se debe repetir el procedimiento de
decapado hasta no presentar tal diferencia.

>

Habiendo realizado el protocolo de exposicion a escoria de cobre, se procedi6 a calcular el Porcentaje
de Pérdida de Masa y la Velocidad de Corrosién mediante las ecuaciones ( 7) y ( 8).
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5 Resultados y Discusion

A continuacion, se muestra una tabla con la denominacion de las muestras fabricadas de manera
exitosa, indicando sus dimensiones tedricas, porosidades tedricas, masas tedricas de polvos metalicos,
masas tedricas de espaciador, dimensiones del espaciador, masa total tedrica y la presién a la que se
realizé la pre-compactacion.

Tabla 5-1. Resumen con parametros de muestras fabricadas correctamente.

~ Masa L

Tamafio Carbonato Presion de

Muestra Carbonato | Diametro | Altura | Porosidad | Masa de Masa pre-

de Amonio | (mm) | (mm) (%) NAB (g) A . | Total (g) | compactacion
monio

(Hm) @) (MPa)

Al SIE 10 10 0 5,1617 0,0000 51617 1129
Bl SIE 30 10 0 46,4553 | 0,0000 | 46,4553 | No Aplica
B2 SIE 30 10 0 46,4553 | 0,0000 | 46,4553 | No Aplica

Para méas informacion respecto a las muestras que no pudieron ser fabricadas de forma exitosa,
consultar Anexo C.

5.1 Caracterizacion de Polvos

Mediante FE-SEM se obtuvieron las Figura 5-1 y jError! No se encuentra el origen de la
referencia., correspondientes a los polvos metalicos esféricos. Por otra parte, se tiene las imagenes
de la Figura 5-2 y jError! No se encuentra el origen de la referencia., las cuales corresponden a
los polvos NAB después del ciclo de molienda mencionado en 4.2.1.

Figura 5-1. Imagen SEM de polvos comerciales con aumento de a) 650X y b) 2000X.

En cuanto a los polvos esféricos, se puede apreciar una regularidad de la morfologia de los polvos,
teniendo bordes suaves, sin cantos o superficies planas, una morfologia comdn en polvos fabricados
mediante procesos de atomizacion.
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Figura 5-2. Imagen SEM de polvos molidos con aumento de a) 100X y b) 300X.

En cuanto a los polvos molidos, se aprecia una ruptura de esta morfologia esférica presente antes de
la molienda, lo que da paso a una morfologia predominantemente irregular y angulada. Algunas
particulas tienen una forma semiesférica o redondeada, pero la mayoria muestra bordes irregulares y
superficies rugosas.

Esta pérdida de la morfologia esférica de los polvos facilita su pre-compactacion, ya que aumentan
los puntos de contacto entre las particulas, lo que permite mantener la integridad la estructura después
de ser retirada de la matriz [87].

5.2 Compactacion Uniaxial
A continuacion, se describen los resultados obtenidos de la compactacion uniaxial de los polvos de
aleacion NAB, tanto de los polvos esféricos como de los polvos molidos.

5.2.1 Compactacion polvos esféricos

En una primera oportunidad, se intento realizar la pre-compactacion de los polvos metalicos
esféricos en la prensa manual, aumentando la presion final de manera gradual. Partiendo desde una
presion de 456 MPa, se aumentd hasta la presion méxima admisible por la matriz segun el célculo
presente en
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Anexo A de 1129 MPa.

Figura 5-3. Compactacion de aleacion NAB esféricos (a) 835MPa y (b) 909 MPa.

Como se puede apreciar en la Figura 5-3, al retirar las muestras de la matriz, la muestra se rompi6 en
discos transversales. Esto indica que la consolidacion de los polvos no se pudo lograr, incluso en la
presion maxima, en la que se obtuvo el mismo resultado.

La ruptura de los discos tras la pre-compactacion de los polvos metalicos mediante prensas hidraulicas
puede atribuirse a varios factores. Uno de los principales es la distribucion desigual de la presion
dentro de la matriz, lo que genera gradientes de densidad y zonas de baja cohesion [88]. Ademas, la
friccion entre el polvo y las paredes de la matriz puede provocar defectos estructurales y acumulacién
de tensiones residuales [89]. Otro factor relevante es la insuficiente union entre particulas en la etapa
de pre-compactacion, lo que deja regiones débiles y propensas a fracturarse al retirar la muestra del
molde. Finalmente, la presencia de humedad ambiental o impurezas puede afectar la cohesion del
material, favoreciendo la delaminacion y fisuracion prematura [90].

5.2.2 Compactacion polvos molidos

Luego de una fallida pre-compactacion de los polvos esféricos, se realiz6 la compactacién de los
polvos molidos a la presion maxima admisible por la matriz segun los calculos realizados en Anexo
A, equivalente a 1129 MPa.

De esta manera, se pudieron obtener muestras pre-compactadas de manera integra, haciendo posible
su manipulacion posterior. En una primera instancia se pre-compact6 la muestra Al, la cual no conté
con la adicion de carbonato de amonio.

Habiendo pre-compactado la muestra A1 sin espaciador, se procedi6 con la pre-compactacion de las
A2 hasta la A9 con carbonato de amonio con tamafio de particulas segln los tamices de 45-53 pum.
Estas muestras fueron pre-compactadas con prensa manual marca Across International
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Debido a disponibilidad de equipos, las muestras M1 a M6 fueron compactadas en la Maquina de
Ensayo Zick/Roell Z100. Por lo que solo se cuenta con los graficos de compresion de estas muestras,
el cual esté presente en Anexo B.

Figura 5-4. Pre-compactacion de muestra A1l con polvos molidos a 1129 MPa.

Teniendo en cuenta los resultados de la compactacion de los polvos esféricos y los polvos molidos,
los dos compactados a una presion de 1129 MPa, se puede decir que, para esta aleacion, la morfologia
de las particulas juega un rol determinante en el comportamiento durante la compresion. La geometria
esférica de los polvos genera un menor nimero de puntos de contacto entre las particulas, lo que
dificulta la consolidacion efectiva del material durante el proceso de compactacion. Esta limitacion
en la consolidacion afecta directamente las propiedades mecanicas de la muestra obtenida.

5.3 Remocién de Espaciador
A continuacién, se presentan los resultados de la remocion de espaciador de las muestras NAB. Para
eso se realizaron dos métodos de remocion de espaciador, uno a 60°C y otro a 40°C.

5.3.1 Remocion a 60°C

En una primera instancia se intentd remover el espaciador de carbonato de amonio para las muestras
de la A2 a la A9, las cuales solo alcanzaron a ser expuestas a un primer ciclo de remocion de
espaciador de 12 horas a 60°C. Esto debido a que, al retirar las muestras de la mufla para ser sometidas
al segundo ciclo, se encontraron completamente deformadas y con indicios de haber pasado por una
fase liquida.

Dentro de lo que se pudo constatar, los polvos se encontraron adheridos al vidrio reloj, por lo que,
con ayuda de una pinza metélica, se intentaron despegar, desmoronandose la muestra como se ve en
las figuras a continuacion.
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Figura 5-5. Muestra (a) A2 de 20%, (b) A3 de 40% y (c) A4 de 60% de espaciador después del ciclo de remocion de
espaciador a 60°Cl.

Como se puede apreciar en la Figura 5-5, la diferencia en la cantidad de carbonato de amonio no fue
un factor que determinara la posibilidad de remocion del carbonato de amonio, ya que todas las
muestras sufrieron el mismo dafio. Ademas, se pueden apreciar tonalidades verdosas o azules, lo que
sugiere algun tipo de oxidacion de los polvos debido a la temperatura. Esta oxidacion se puede deber
agua contenida en el carbonato de amonio debido a la propiedad de higroscopicidad al ser molido a
tamanos inferiores a 125 pum.

5.3.2 Remocién a 40°C

Debido a los resultados de la remocién de espaciador a 60°C mencionados anteriormente, se realiz6
otro ciclo de remocion de espaciador a las muestras M1 a M6. Dichas muestras fueron expuestas a un
solo ciclo de 48 horas a 40°C.
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Los resultados de este ciclo de remocion se pueden apreciar en la Figura 5-6, la cual corresponde a la
muestra M3 de 40% de porosidad. Este resultado se repitié de manera idéntica en la totalidad de las
muestras que fueron expuestas a 40°C.

Figura 5-6. Muestra M3 de 40% de espaciador después del ciclo de remocion de espaciador a 40°C.

De la figura anterior, es posible apreciar una tonalidad azul en la muestra, la cual no estaba presente
antes de la remocidn del espaciador. Esto sugiere la ocurrencia de algin tipo de oxidacién de los
componentes, probablemente formando compuestos como 6xido de cobre, dando el caracteristico
color azul observado. Este cambio de tonalidad puede estar relacionado con la reaccién entre el
carbonato de amonio, utilizado como espaciador y el cobre de la aleacion, que genera carbonatos
béasicos de cobre durante la descomposicion térmica del carbonato de amonio. Este comportamiento
se repitid de manera consistente en la totalidad de las muestras que fueron sometidas a este ciclo,
confirmando que el proceso induce modificaciones quimicas superficiales en los materiales.

5.4 Sinterizacion FAST/SPS

Teniendo las muestras pre-compactadas y los polvos disponibles, se realiz6 el sinterizado de las
muestras, de las cuales algunas fueron sinterizadas con polvos directamente en la matriz de
sinterizado, otras fueron sinterizadas en formato de pre-compactos en matriz convencional y otras
fueron sinterizadas en formato de pre-compactos, pero en matriz pressureless.

Todas las muestras se sinterizaron bajo los mismos pardametros mencionados anteriormente en el
apartado 4.2.7, el cual corresponde a un sinterizado a 850°C durante 5 minutos.

5.4.1 Sinterizacion de Polvos

Para la sinterizacion de polvos metalicos, estos se introdujeron dentro de la matriz de grafito con los
papeles de grafito correspondientes para evitar el pegado de la muestra a la matriz. Las muestras
fabricadas de esta forma fueron las muestras B1 y B2, las cuales fueron fabricadas en una matriz de
grafito de 30 milimetros de diametro y 10 mm de altura aproximadamente. Dichas muestras fueron
idénticas, por lo que se presenta en la Figura 5-7 la muestra B2.
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Figura 5-7. Muestras B2 sinterizada.

5.4.2 Sinterizacién de muestra pre-compactada sin espaciador

Luego de la pre-compactacion de la muestra sin espaciador, se procedié a realizar el sinterizado de
esta muestra en la matriz pressureless. La muestra obtenida de dicho sinterizado se puede visualizar
en la Figura 5-8.

Figura 5-8. Muestra Al sinterizada a 850°C en matriz sin presion.

A modo general, se pudo apreciar un correcto sinterizado de la muestra, la cual present6 una tonalidad
similar a la vista en las muestras B1 y B2. Esta se pudo manipular de manera normal, teniendo una
resistencia Optima para aquello.

Ademas, se pueden apreciar gotas de metal fundido que se acumularon en la parte superior. Esto
sugiere una fundicién de alguno de los compuestos metélicos de la aleacién con menor punto de
fusion, como el aluminio, los cuales, por efectos de la temperatura, pasaron a fase liquida y se
depositaron en la cara superior.

5.4.3 Sinterizacion de pre-compactos porosos

En cuanto al sinterizado de las muestras porosas, inicialmente se sinterizaron las muestras M1, M3y
M5, las cuales fueron pre-compactadas y sometidas previamente a un ciclo de remocion de espaciador
sin comprometer su integridad estructural. Estas muestras fueron sinterizadas utilizando una matriz
con aplicacion de presion, de 10 milimetros de diametro.

60



Los resultados obtenidos fueron consistentes entre si, evidenciando en todos los casos la presencia de
una infiltracion de fase liquida. Este fendbmeno podria estar asociado a factores como la temperatura
de sinterizado, la presion de compactacién o el tiempo de exposicion térmica. Sin embargo,
considerando que la muestra Al fue sinterizada exitosamente bajo las mismas condiciones de
temperatura y tiempo, se puede inferir que la variable critica corresponde a la presion aplicada durante
el proceso.

Cabe destacar que, debido a limitaciones del equipo, la fuerza minima que puede ser aplicada durante
el sinterizado corresponde a 2 kN, lo que restringe la posibilidad de realizar procesos sin presion
externa en esta configuracion de matriz.

Figura 5-9. a) Muestra M1 y b) muestra M2 sinterizadas a 850°C en matriz con presion.

Tomando como experiencia lo mencionado anteriormente con la matriz con presion, se realizd el
sinterizado de las muestras M2, M4 y M6 en la matriz sin presion. Esto esperando que, al no ejercerse
una fuerza sobre la muestra, esta pueda conservar su estructura de mejor manera, evitando la
infiltracion de fase liquida.

En dicha experiencia se obtuvieron resultados similares, ya que no se pudieron obtener estructuras
sinterizadas de manera correcta. Como se puede apreciar en la Figura 5-10, los polvos metalicos
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aparentemente también pasaron a una fase liquida, produciéndose un escurrimiento de la muestra
dentro de la matriz.

Figura 5-10. Interior de matriz pressureless después de haber sinterizado la muestra M2 a 850°C.

La infiltracion de fase liquida es un fendmeno que puede ocurrir durante el sinterizado cuando alguna
de las fases presentes en la aleacion alcanza su punto de fusion parcial antes de completarse el proceso
de densificacion. Esto da lugar a la formacion localizada de una fase liquida que, debido a la
capilaridad, es absorbida por la red de poros de la muestra, redistribuyéndose a lo largo de su
estructura. En el caso de las aleaciones Cu-Ni-Al, es posible que se generen regiones eutécticas o
fases inter metalicas con temperaturas de fusion mas bajas que la matriz principal, lo que facilita su
licuefaccién durante el calentamiento. Esta fase liquida puede migrar hacia regiones con menor
densidad o mayor conectividad de poros, alterando la microestructura y dificultando la obtencién de
una porosidad controlada [91, 92].

5.5 Ensayo de Arquimedes

Mediante el ensayo de Arquimedes se pudo determinar la densidad aparente y la porosidad
interconectada de las muestras Al, B1y B2. Estos resultados se presentan en la Tabla 5-2.

Tabla 5-2. Datos obtenidos de ensayo de Arquimedes realizado a muestras sinterizadas correctamente.

Masa Masa_ Masa Densidad Densificacion Porosidad
Muestra Seca (g) Su merglda Satu ra_lda Aparente (%) Interconectada
Promedio (g) | Promedio (g) | (g/cm®) (%)
Al 4,7945 4,1271 4,9057 6,1581 93,70 14,28
Bl 46,9456 40,0557 48,2750 5,7117 86,91 16,17
B2 23,2293 19,9530 24,0364| 5,6887 86,56 19,77
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También, de manera complementaria, se presentan los graficos de los resultados de densidad aparente
y de porosidad interconectada realizados mediante el ensayo de Arquimedes en la Figura 5-11.

Densidad Aparente de muestras sinterizadas
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Figura 5-11. Grafico de densidad aparente mediante ensayo de Arquimedes de muestras sinterizadas.

A partir del gréfico anterior y de los datos presentados en la Tabla 5-2, se observa que la muestra A1,
pre-compactada y posteriormente sinterizada en matriz pressureless, presenta una densidad mayor en
comparacion con las demas. En contraste, las muestras B1 y B2, sinterizadas directamente a partir de
polvos en matriz con presién, exhiben densidades similares entre si. Esto ultimo sugiere una
consistencia en la densidad obtenida al utilizar el método de sinterizacién con matriz con presion.

Densificacion de muestras sinterizadas

96.00%
94.00%
92.00%
90.00%

88.00%

Densificacion [%]

86.00%
84.00%

82.00%
Al B1 B2

Figura 5-12. Gréfico de densificacion mediante ensayo de Arquimedes de muestras sinterizadas.

Este comportamiento también se evidencia en la Figura 5-12, donde se observa que la muestra Al
presenta una mayor densificacion en comparacion con las muestras B1 y B2. Dado que todas las
muestras fueron sinterizadas bajo un mismo ciclo, pero utilizando matices diferentes, los resultados
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indican que el proceso de pre-compactacion seguido de sinterizacion en matriz pressureless favorece
una mayor densificacion de la muestra. En cambio, el uso de una matriz con presion con polvos sin
pre-compactar, combinado con la presion minima aplicada por el equipo, resulta en una densificacion
menor.

Porosidad Interconectada de muestras

sinterizadas

25.00%

20.00%
X

'_;' 15.00%
[1+]
©
[7:]

© 10.00%
[=]
[+

5.00%

0.00%

Al Bl B2

Figura 5-13. Gréfico de porosidad interconectada mediante ensayo de Arquimedes de muestras sinterizadas.

Por otro lado, al analizar los resultados de porosidad interconectada obtenidos mediante el ensayo de
Arquimedes, se observa que, aunque la muestra Al presenta menor porosidad, lo cual es coherente
con el resultado de densificacion, las diferencias con la muestra B1 y B2 son relativamente pequefias

5.6 Preparacion Metalografica
Para llevar a cabo la microscopia Optica y analisis de imagen correspondiente, se realizd la
preparacion metalografica de las muestras sinterizadas de manera exitosa.

5.6.1 Corte

En primera instancia, se realizé el corte de la muestra B2 con ayuda de la maquina de corte de la
marca PRESI. Como se puede apreciar en la Figura 5-14, la muestra B2 fue cortada en laminas de 2-
3 milimetros de espesor, dejando a la vista el interior de la muestra, evidenciando un gradiente de
sinterizado inusual en este tipo de muestras. Ademas, al raspar suavemente las caras expuestas de la
muestra, se observd la liberacion de polvos metélicos, lo que indica que el sinterizado en la parte
interna de la muestra no fue completamente efectivo.
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Figura 5-14. Muestra B2 cortada en laminas de 2-3mm.

En cuanto a la muestra A1, se le realizaron cortes con ayuda de la maquina de corte marca Buehler,
con la que se cortaron laminas de 1,5 milimetros de espesor. Dichas muestras no se lograron cortar
en circulos completos, ya que la fragilidad de la estructura no lo permiti6. Los cortes de muestra se
pueden observar en a Figura 5-15.

Figura 5-15. Muestra Al cortada en laminas de 1,5 milimetros de espesor.

Si bien, no se pudieron obtener los circulos completos como se hubiese deseado, los cortes obtenidos
si permiten ser estudiados en ciclos de exposicion para realizar ensayos gravimétricos.

5.6.2 Pulido

En cuanto al pulido de las muestras, solo se lijaron las muestras Al y B1, ya que al notar durante el
corte un gradiente de sinterizado en la muestra B2 y el desprendimiento de polvos de dicha muestra,
se tomo la decision de no realizar el procedimiento de pulido con dicha muestra.

Teniendo en cuenta la condicion de sinterizado de la muestra B2, se realiz6 el lijado de la muestra B1
en la cara superior. Al proceder con dicho procedimiento, se pudo ver un desprendimiento de polvos
inusual de polvos metalicos, dejando en mayor evidencia el sinterizado incompleto de las muestras
B1y B2. Este resultado se puede apreciar en la Figura 5-16.
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Figura 5-16. Muestra B1 pulida por cara superior.

En cuanto a la muestra Al, esta se pudo pulir de manera normal, aumentando gradualmente las lijas
al agua hasta llegar a 2500. Posterior a esto se realizé el pulido con pafio de pulido y alimina,
revelando la microestructura de la muestra sinterizada. Es en este ultimo procedimiento en donde se
pudieron apreciar las particulas de los poros de la muestra, dando cuenta de una porosidad mayor en
la zona media de la muestra, dejando una porosidad menor en la zona central y la zona exterior.

Figura 5-17. Muestra Al pulida.

5.7 Microscopia Optica

Teniendo la muestra pulida, se realizé la microscopia dptica con diferentes objetivos y en diferentes
zonas de la cara pulida. En este procedimiento se pudieron apreciar los poros y los cuellos de
sinterizado de los polvos metalicos. De dicho procedimiento se obtuvieron las imagenes presentes en
la Figura 5-18.
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Figura 5-18. Microscopia 6ptica muestra A1 con objetivo de (a) 5X, (b) 10X, (c) 20Xy (d) 50X.

Analizando la generalidad de las tomas obtenidas, se apreci6 una diferencia en el tamafio de poros
entre las iméagenes obtenidas en la zona central, en la zona media y en la zona externa de la muestra,
obteniéndose mayores poros en la zona media y poros menores en la zona central y externa. Este
hecho confirma lo observado después del pulido de la muestra.

En cuanto a la forma de dichos poros, a modo general, se observan poros irregulares, los cuales se
generan por la usencia de particulas metélicas en ciertos espacios lo cual sugiere defectos en el
proceso de sinterizado.

Por ultimo, los cuellos de sinterizado presentados entre las particulas de polvos metélicos no se ven
del todo formadas, ya que, en la mayoria de los casos, se puede distinguir completamente la interfaz
entre particulas. Esto puede tener maltiples causas, como la temperatura de sinterizado, el tiempo de
sinterizado, la rampa de calentamiento o la presion aplicada a la muestra durante la sinterizacion.

5.8 Microscopia Electronica de Barrido

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos mediante microscopia electronica de barrido
(SEM) para las muestras sinterizadas. Este andlisis permitio examinar en detalle la morfologia
superficial. Las imégenes obtenidas también complementan los resultados previos, como el ensayo
de Argquimedes y la microscopia Optica.

5.8.1 Muestra Al
En primer lugar, se aprecian claramente las particulas de polvos en la Figura 5-19, dando cuenta de
los poros y del tamarfio de estos. Ademas, se puede visualizar lo mencionado anteriormente con las
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imagenes de microscopia Optica, en donde se aprecia una mayor porosidad en la zona media de la
muestra y una menor porosidad en la zona central y externa.

Figura 5-19. SEM muestra Al a (a) 500X, (b) 130X, (c) 120Xy (d) 200X.

Asimismo, en la Figura 5-19 (d), se aprecian de mejor manera los cuellos de sinterizado generados
de manera incompleta, distinguiéndose a cabalidad la interfaz entre particulas, fenémeno también
evidenciado en la microscopia éptica.

5.9 Anélisis de Imagen

Mediante las imagenes obtenidas mediante microscopia Optica se realizd el analisis de imagen
correspondiente, pudiendo obtener parametros como la porosidad de la muestra, la distribucion de los
tamafos de poros, el factor de forma y la distancia media entre poros. Los resultados completos de
dicho andlisis de imagen se presentan en la Tabla 5-3.

Tabla 5-3. Resumen de parametros obtenidos mediante analisis de imagen para muestra Al.

Parédmetro Valores
Porosidad [%] 45,1+6,3
Didmetro Equivalente [um] 2,10+0,86
Factor de Forma [-] 0,95+0,01
Contigiidad [-] 0,50+0,09
Distancia media entre poros [um] 5,10+£2,54
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59.1 Porosidad

En cuanto a la porosidad obtenida mediante el anlisis de imagen, se observa una diferencia
significativa al compararla con la porosidad interconectada obtenida mediante el ensayo de
Arquimedes. Es en este Gltimo caso, en donde la porosidad obtenida es de 14,28%, lo que significa
una diferencia de 30,8% con la porosidad obtenida mediante analisis de imagen. Esta gran
discrepancia que se presenta entre los resultados puede indicar que existe una alta presencia de poros
cerrados, los cuales, mediante el ensayo de Arquimedes no pueden ser revelados.

Una segunda causa de la diferencia entre los resultados puede ser la presencia de poros muy pequefios,
lo que dificulta la penetracién del liquido de medicién utilizado en el ensayo de Arquimedes.

5.9.2 Diametro equivalente

Segun los resultados presentados en la Tabla 5-3, un didmetro equivalente de poros de
2,0983+0,8611um indica que los poros presentados en la muestra Al son relativamente pequefios.
Esta informacion podria confirmar una de las causas de la diferencia entre las porosidades obtenidas
por diferentes métodos.

Por otra parte, un diametro equivalente pequefio puede ser beneficioso para propiedades como la
resistencia mecanica o la resistencia a la corrosion en estructuras de base cobre [93, 94]. Aun asi, esta
Gltima propiedad debe ser evaluada en el contexto especifico en el que se quiere aplicar la estructura
estudiada.

5.9.3 Factor de forma

Por su parte, un factor de forma cercano a 1, indica que el proceso de sinterizado ha resultado en
poros de forma regular y cercanos a esféricos. En cuanto al factor de forma de 0,9529 presentado en
la Tabla 5-3, este se puede traducir mejores propiedades mecanicas debido a que la distribucién de
las tensiones tiende a ser mas uniforme.

Por otra parte, los poros esféricos presentan una menor superficie expuesta a los agentes corrosivos,
en comparacion a los poros irregulares, lo que puede mejorar la resistencia a la corrosion del material.

5.9.4 Distancia media entre poros

En cuanto a la distancia media entre poros, se obtuvo un valor de 5,1 um, lo que indica que los poros
presentes en la estructura estan relativamente cercanos entre si. Esto tiene diversas implicancias en
las propiedades del material, como lo son las propiedades mecéanicas, las propiedades térmicas, las
propiedades eléctricas o la resistencia a la corrosion.

Respecto a las propiedades mecanicas, estas tienden a mejorar con una mayor distancia media entre
los poros. Sin embargo, un factor relevante es la uniformidad de dicha distancia, ya que una
distribucion no homogénea puede generar puntos de concentracion de esfuerzos, favoreciendo la
fractura del material y, por ende, su falla.

En cuanto a las propiedades térmicas y eléctricas, la distancia media entre poros influye
negativamente, ya que interrumpe las trayectorias de conduccion, reduciendo asi su eficiencia.

Por Gltimo, la resistencia a la corrosion puede verse afectada de manera negativa si la distancia entre
poros disminuye, facilitando la penetracion de agentes corrosivos y la generacion de caminos para la
corrosion.
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No obstante, los resultados obtenidos deben ser contrastados mediante ensayos que evallen
directamente cada una de las propiedades estudiadas, con el fin de obtener una cuantificacion precisa
de las mismas

5.9.5 Distribucion de tamafio de poro

En la Figura 5-20 se muestra la distribucion del tamafio de poros de la muestra A1, donde se considera
la totalidad de los poros obtenidos mediante el analisis de imagen, presentando un tamafio de poro
minimo de 0,18 um y méaximo de 1547,44 ym.

Distribucion de tamafio de poro de muestra Al
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Figura 5-20. Histograma de la distribucion de poros en muestra Al.

6 Como se puede apreciar en la Figura 5-20, la mayor cantidad
de poros se presentaron en un rango de 0 a 1 pum, siendo el
63,33% del total. Este porcentaje aumenta a un 91,49% si se
considera el rango desde 0 a 4 um, de acuerdo con los datos del

analisis de imagen presentado en Anexo C
Resumen de muestras fabricadas tanto de manera exitosa como fallida

Tabla 11-1. Resumen de muestras.

Tamafio 3 . Cal;/tl)?)snaato Presion de

Muestra Carbonato | Diametro | Altura | Porosidad | Masa de Masa pre-
de Amonio | (mm) | (mm) (%) NAB (9) Amonio Total (g) | compactacion

(Hm) ) (MPa)
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Al SIE 10 10 0 51617 | 0,0000 | 5,1617 1129
A2 45-53 10 10 20 42920 | 02248 | 45168 1129
A3 45-53 10 10 40 3,2190 | 04496 | 3,6686 1129
Ad 45-53 10 10 20 42920 | 02248 | 45168 1129
A5 45-53 10 10 40 3,2190 | 04496 | 3,6686 1129
A6 45-53 10 10 60 2,1460 | 06743 | 2,8203 1129
A7 45-53 10 10 20 42920 | 02248 | 45168 1129
A8 45-53 10 10 40 32190 | 04496 | 3,6686 1129
A9 45-53 10 10 60 2,1460 | 06743 | 2,8203 1129
B1 SIE 30 10 0 46,4553 | 0,0000 | 46,4553 | No Aplica
B2 SIE 30 10 0 46,4553 | 0,0000 | 46,4553 | No Aplica
M1 106-125 10 10 20 42920 | 02248 | 45168 1129
M2 106-125 10 10 20 42920 | 02248 | 45168 800
M3 106-125 10 10 40 3,2190 | 04496 | 3,6686 1129
M4 106-125 10 10 40 3,2190 | 04496 | 3,6686 800
M5 106-125 10 10 60 2,1460 | 06743 | 2,8203 800
M6 106-125 10 10 60 2,1460 | 0,6743 | 2,8203 800
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Anexo . Aunque también se identificaron tamafios de poro considerablemente mayores a los
mencionados a los rangos anteriores, en donde se presentan poros significativamente mayores,
superando los 25 pum, estos representan solo el 0,79% del total de poros contabilizados y estan
distribuidos desde los 25 pm hasta los 1547,44 pum.

El poro de 1547,44 um detectado en el analisis de imagen probablemente se deba a un error del
software de segmentacion, el cual pudo haber fusionado varios poros cercanos en una Unica entidad
0 interpretados artefactos de la imagen, como sombras o irregularidades del pulido, como un poro de
gran tamafio. Ademas, considerando que este valor es significativamente mayor que el resto de la
distribucion es estadisticamente andmalo. También pueden existir problemas en la calibracion de
escala o resolucidn de la imagen, lo que afecta la medicion.

6.1 Gravimetria

En primera instancia, se estimo el area expuesta de las muestras a las que se les realizé el ensayo de
corrosion, para esto se tomaron medidas del ancho de las muestras y se estimaron las areas y
perimetros de las caras superiores e inferiores. Dichas mediciones se presentan en la Tabla 6-1.

Tabla 6-1. Calculo de areas de muestras cortadas para gravimetria.

i , | Perimetro | Espesor 1 | Espesor 2 | Espesor 3 | Area total
Area [mm?] E
[mm] [mm] [mm] [mm] [mm?]
FB.LA 52,39 28390 64 064 0,62 124,82
FB.1.B 54,19 29,22
FB.2.A 51,53 2948| 75 0,69 0,65 123,62
FB.2.B 51,71 29,02
FB.3.A 57,85 30400 4 o) 1,17 1,24 156,86
FB.3.B 59,41 30,07

6.1.1 Decapado Inicial

Una vez las muestras fueron medidas en su estado inicial, se procedi6 con un decapado inicial, el cual
tuvo como objetivo garantizar la limpieza de las muestras antes de ser expuestas a un primer ciclo de
exposicion a escoria de cobre. Se puede apreciar la forma de organizar el desarrollo de la limpieza en
la Figura 6-1.
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Figura 6-1. Organizacion de muestras previo a decapado inicial.

6.1.2 Exposicion a escoria de cobre con temperatura

Siguiendo el procedimiento descrito, se realiz6 la exposicion de las muestras a escoria de cobre a alta
temperatura. Como primer paso, las muestras fueron colocadas en soportes de forma vertical, como
se muestra en la Figura 6-2 , para garantizar una distribucién uniforme del material corrosivo durante
la prueba. A continuacién, las muestras fueron cubiertas con escoria de cobre, tal como se observa en
la Figura 6-3, asegurando un contacto adecuado con el material de estudio.

e S :,A“ g

»

Figura 6-2. Muestra enterrada parcialmente inicialmente de forma vertical.

...' , _—

Figura 6-3. Muestra enterrada completamente.
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Posteriormente, las muestras junto con la escoria fueron ubicadas en el interior del horno, cuya
disposicion se puede apreciar en la Figura 6-4. Este paso permitio someter las muestras a las
condiciones térmicas y quimicas necesarias para evaluar el comportamiento frente a la escoria.

Figura 6-4. Crisoles con muestras enterradas en escoria de cobre dentro del horno.

Finalmente, las muestras fueron retiradas del horno tras completar el ciclo de exposicion, tal como se
muestra en la Figura 6-5. En esta etapa se puede observar tanto el estado final de las muestras como
los residuos de la escoria adherida, destacando los cambios fisicos generados durante el proceso.

Figura 6-5. Estado muestras después de la exposicion a escoria de cobre de 3 ciclos.

6.1.3 Decapado posterior a exposicién

De manera similar al procedimiento inicial, se realiz6 el decapado de las muestras después de su
exposicion a escoria de cobre. Durante este proceso, surgieron ciertas dificultades, principalmente
relacionadas con el ajuste de los tiempos de decapado. Aunque las normativas proporcionan
directrices generales para realizar este procedimiento, fue necesario realizar ajustes especificos para
garantizar la eliminacion completa de las particulas corroidas presentes en las muestras.
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Como consecuencia de estas dificultades, los resultados obtenidos tras la primera exposicion a escoria
de cobre, que consistié en un Gnico ciclo de un dia, no fueron considerados validos. Esto se debi6 a
un aumento en la masa de las muestras, atribuido a la formacién de depdsitos de escoria de cobre
sobre su superficie. Sin embargo, este fendbmeno no se observd en las exposiciones posteriores,
gracias a los ajustes realizados en el proceso de decapado. Estas modificaciones permitieron obtener
muestras completamente limpias, libres de escoria visible y con resultados méas representativos de su
comportamiento frente a la corrosion.

6.1.4 Pérdida de masay velocidad de corrosion

Segun el procedimiento mencionado anteriormente, se calculd la pérdida de masa y la velocidad de
corrosion para 3y 10 ciclos para las muestras NAB, los cuales se pueden comparar con los mismos
ensayos realizados a muestras de acero al carbono SAE 1020 y acero inoxidable 316L.

Tabla 6-2. Resumen de porcentajes de pérdidas de masa para muestras NAB, Acero al Carbono y Acero Inoxidable
expuestas a 700°C por 3y 10 ciclos.

Cantidad de Ciclos NAB Acero al Carbono | Acero Inoxidable
3 ciclos | 2,09+0,95 22,10+1,31 0,96+0,05
10 ciclos | 10,08+2,46 39,25+3,11 0,86+0,07

Segun lo que se presenta en la Tabla 6-2, para el caso de 3 ciclos, la menor pérdida de masa se produjo
con las muestras de acero inoxidable, seguido por las aleaciones NAB y, muy por debajo, las muestras
de acero al carbono. La diferencia en pérdida de masa entre las muestras de acero inoxidable y las
muestras NAB es de 1,13%. Al considerar esta diferencia en términos relativos, esta corresponde al
54,07% respecto a la pérdida de masa de las muestras NAB.

Para el caso de 10 ciclos de exposicidon, el comportamiento sigue una tendencia similar, registrandose
una menor pérdida de masa en las muestras de acero inoxidable, seguidas por las muestras NAB v,
finalmente, las de acero al carbono. En este caso, la diferencia en pérdida de masa entre las muestras
de acero inoxidable y NAB alcanza 9,22%, lo que equivale a una diferencia relativa de 91,46% con
respecto a la pérdida de masa de las muestras NAB.

De este modo, al comparar las diferencias relativas entre las muestras NAB y las muestras de acero
inoxidable, se observa que, a medida que aumenta el tiempo de exposicion, la diferencia relativa entre
los materiales tiende a incrementarse significativamente.

Tabla 6-3. Resumen de velocidades de corrosion para muestras NAB, Acero al Carbono y Acero Inoxidable expuestas a
700°C por 3y 10 ciclos.

Cantidad de Ciclos NAB Acero al Carbono | Acero Inoxidable
3ciclos | 0,00614+0,00110 | 8,97096+0,55572 | 1,63242+0,07874
10 ciclos | 0,00925+0,00181 | 4,81029+0,38438 | 0,45127+0,03580

De acuerdo con los datos presentados en la Tabla 6-3, para el caso de 3 ciclos de exposicién, se
observa que las muestras con menor velocidad de corrosion corresponden a las aleaciones NAB,
seguidas de las muestras de acero inoxidable y, por Gltimo, las muestras de acero al carbono. Al
analizar la diferencia en velocidad de corrosion entre las muestras NAB y las muestras de acero
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inoxidable, esta es de 1,6262 mm/afio en términos absolutos, lo que equivale a una diferencia relativa
del 99,62% respecto a la velocidad de corrosion del acero inoxidable.

Para el caso de 10 ciclos de exposicion, se mantiene una tendencia similar, donde las velocidades de
corrosion méas bajas se presentan en las muestras de NAB, seguidas de las muestras de acero
inoxidable y, finalmente, las de acero al carbono. La diferencia en velocidad de corrosién entre NAB
y acero inoxidable, en este caso, es de 0,44202 mm/afio en términos absolutos, lo que corresponde a
una diferencia relativa de 97,95% respecto a la velocidad de corrosion del acero inoxidable.

Estos resultados muestran que, aunque las diferencias relativas disminuyen ligeramente con el
aumento del tiempo de exposicion, las aleaciones NAB continlan presentando una velocidad de
corrosion significativamente mas baja en comparacion con el acero inoxidable.

En el caso del acero inoxidable, su resistencia a la corrosion a altas temperaturas, como las
condiciones de exposicion a 700°C, se debe principalmente a la formacién de una capa pasiva de
oOxidos protectores en su superficie. Esta capa estd compuesta mayoritariamente por 6xido de cromo
(Cr203), el cual se forma espontaneamente cuan el acero inoxidable contiene al menos un 10,5% de
cromo en su composicion [95]. Esta pelicula delgada, continua y adherente actla como barrera eficaz
gue impide la difusion de oxigeno y otros agentes corrosivos hacia el interior del material, reduciendo
considerablemente la velocidad de corrosion [96]. Ademas, esta capa tiene la capacidad de
regenerarse si se dafia localmente, lo que refuerza su comportamiento pasivo frente a ambientes
agresivos como la escoria de cobre [97]. Este fendmeno explicaria la disminucién observada en la
velocidad de corrosion del acero inoxidable con el aumento en el nimero de ciclos de exposicion, a
diferencia de lo que ocurre con las muestras de aleaciones NAB, donde no se observa un
comportamiento similar que haga pensar que se forma alguna capa protectora.

A continuacién, se presentan los graficos de los resultados obtenidos para exposicion a 3y 10 ciclos
para el caso de las muestras de NAB, acero al carbono y acero inoxidable, tanto de porcentaje de
pérdida de masa como de velocidad de corrosién.

De la Figura 6-6, se observan los resultados mencionados anteriormente, ademéas de los errores
estandar en cada uno de los casos. En esta figura se puede ver un aumento en la pérdida de masa al
aumentar el nimero de ciclos para los casos de las muestras NAB y las de acero al carbono.

Por ultimo, al observar la Figura 6-7 se puede dar cuenta de la disminucion de la velocidad de
corrosion de las muestras de acero al carbono y acero inoxidable al aumentar el nimero de ciclos.
Esto podria indicar la formacidn de una capa protectora en la superficie del material la cual ralentiza
la corrosién del material con el paso de los ciclos. Como se aprecia en la Figura 6-8, dicho
comportamiento no se repite para las muestras NAB, ya que, al aumentar la cantidad de ciclos, si se
ve un aumento en la velocidad de corrosidn. Esto indicaria que en las aleaciones NAB no se formaria
una capa protectora como en los casos de las muestras de acero inoxidable o acero al carbono.
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Pérdida de Masa a 700°C (NAB, Acero al
Carbono y Acero Inoxidable)
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Figura 6-6. Grafico de pérdida de masa de NAB, acero al carbono y acero inoxidable expuestas a 700°C por 3y 10 ciclos.
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Figura 6-7. Grafico de velocidad de corrosion de NAB, acero al carbono y acero inoxidable expuestas a 700°C por 3y 10
ciclos.
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Figura 6-8. Grafico de velocidad de corrosion de muestras NAB expuestas a 700°C por 3y 10 ciclos.
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7 Conclusiones

Este trabajo de titulo permitio establecer pardmetros fundamentales para la fabricacion de muestras
porosas de Cu-Ni-Al mediante pre-compactacion en frio y sinterizacién a través de Spark Plasma
Sintering (SPS). Si bien no se logré controlar la porosidad de manera precisa mediante la técnica de
espaciadores temporales, los resultados obtenidos permitieron identificar ajustes necesarios en las
condiciones del proceso. Particularmente, las muestras procesadas con carbonato de amonio como
espaciador no lograron mantener su forma durante la eliminacion del espaciador, debido a la
degradacion térmica y la falta de estabilidad mecéanica en esta etapa. Esto pone de manifiesto la
importancia de optimizar los parametros térmicos y mecanicos para asegurar la integridad de las
muestras porosas.

Por otro lado, las estructuras fabricadas sin el uso de espaciadores demostraron un grado satisfactorio
de sinterizacion al ajustar variables como la presion de compactacion y el tiempo de sinterizado.
Especificamente, las muestras sinterizadas bajo una presion de 0,002828 MPa, con un tiempo de
sostenimiento de 5 minutos y una velocidad de calentamiento de 150 °C/min hasta 600 °C, exhibieron
densidades y porosidades consistentes con los objetivos del estudio. Estos hallazgos destacan el
potencial del proceso de SPS para obtener microestructuras controladas en aleaciones Cu-Ni-Al,
sentando una base para optimizar futuras fabricaciones.

La caracterizacion de las muestras mediante técnicas de microscopia Optica y electronica permitié
evaluar en detalle parametros clave como la porosidad, la distancia media entre poros y el factor de
forma. Los resultados revelaron la formacion incompleta de cuellos de sinterizado en ciertas muestras,
indicando que el tiempo de sostenimiento en el ciclo de sinterizado podria no haber sido suficiente
para alcanzar una coalescencia adecuada entre las particulas. Este hallazgo resalta la importancia de
investigar la influencia de tiempos de sinterizacion mas prolongados, asi como el uso de aditivos que
puedan mejorar la difusion entre particulas durante el proceso.

Asimismo, el andlisis de imagen complementd los resultados microscdpicos, proporcionando una
perspectiva cuantitativa sobre la distribucion de los poros y la geometria interna de las muestras. Estos
datos permitieron identificar posibles mejoras en el control del proceso para alcanzar una mayor
homogeneidad en la microestructura, un aspecto crucial para aplicaciones industriales que requieren
propiedades mecanicas y térmicas consistentes.

Los ensayos gravimétricos realizados para evaluar la resistencia a la corrosién demostraron un
comportamiento prometedor de las muestras de Cu-Ni-Al frente a condiciones de exposicién
estudiadas. Las velocidades de corrosion promedio obtenidas fueron de 0,00614 mm/afio para 3 ciclos
y 0,00925 mm/afio para 10 ciclos de exposicion a escoria de cobre, ambas a 700 °C. Estos valores
son significativamente menores en comparacion con los del acero inoxidable 316L, lo que posiciona
a las aleaciones Cu-Ni-Al como una alternativa viable para aplicaciones en ambientes altamente
corrosivos y de alta temperatura, como lo son los estanques de almacenamiento de energia térmica
en plantas concentradoras solares.

Finalmente, los resultados de corrosion también evidenciaron una tendencia al aumento de la
velocidad de corrosion con el incremento en los ciclos de exposicion, lo que sugiere la necesidad de
explorar tratamientos superficiales o recubrimientos que mejoren la resistencia a largo plazo. Este
estudio no solo demuestra la viabilidad de utilizar aleaciones Cu-Ni-Al para aplicaciones en sistemas
de almacenamiento de energia térmica, sino que también sienta las bases para futuras investigaciones
orientadas a optimizar su resistencia mecéanica y quimica, asi como su proceso de fabricacion
mediante SPS.
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Por ultimo, se entregan las siguientes recomendaciones para trabajos futuros:

Estudiar los efectos del tiempo de sinterizado, la presion aplicada o la temperatura de
sinterizado con el fin lograr una formacion completa de los cuellos de sinterizado entre las
particulas de polvos metélicos.

Fabricar estructuras de Cu-Ni-Al de mayor tamafio y diferentes porosidades, las cuales se
puedan utilizar de forma completa en los estudios de corrosion, sin la necesidad de realizar
cortes, permitiendo asi una homogenizacion de las masas y las areas expuestas de las
muestras a comparar. Por otra parte, el hecho de presentar diferentes porosidades permitiria
determinar los efectos de la porosidad sobre la velocidad de corrosién de la estructura
Realizar estudios de difraccion de rayos X a las estructuras sinterizadas, pudiendo asi
determinar de manera concreta las fases cristalinas generadas durante el sinterizado. Por otra
parte, se pueden realizar estos mismos estudios para determinar las fases cristalinas presentes
antes y después de la exposicion a escoria de cobre, ademéas de detectar la presencia de
impurezas o contaminantes como Oxidos, generados durante el sinterizado o durante la
exposicion a escoria de cobre.

Estudiar la velocidad de corrosion de las aleaciones NAB para una mayor cantidad de ciclos
con el fin de evaluar de forma certera el comportamiento de las estructuras a periodos largos
de exposicion.
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9 Anexo A

Calculo de presion maxima admisible para matriz de 10 mm

Material de la matriz de acero: Acero D2

Dureza Limite elastico a compresion (o)
60 HRC 2150 MPa
62 HRC 2200 MPa

‘ Y punzsn

Matriz

oy

l
72— . —_ 02
f
f \
Sufridera

Figura 9-1. Esquema de esfuerzo en la compactacion de polvos.

_F_ 4F
O-l_A_Tl.'diz

d,? + d;?
2=\ 2 _g42
o L

o0,: Esfuerzo en Punzon/Sufridera
o0,: Esfuerzo en Matriz
El uso de la matriz es seguro siempre y cuando:
01 <0y,Yy0; <0y

Tomando:
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01:” iz = I =01 4
4F, (dy* + d;* nd;? (dy* — d;*
T (doz - dﬁ) T <d02 ¥ dﬁ)
Teniendo:
d, =51,0mm
d; =99mm

Y considerando una carga al 80%:

o, =080, =0 =1720 MPa

g, =080, > 0, = 1720 MPa
Reemplazando y resolviendo:

F, =1324kNyF, = 122,8 kN
Luego:

Fnax = min (Fy, F7)
Por lo que:
Epax = 122,8 kN

Teniendo esta informacion en consideracion y el equipo disponible para la compactacion de muestras,
se decide compactar a 88,65 kN, equivalente a 1129 MPa.
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10 Anexo B

Compactacion uniaxial de muestras en verde

Se presentan las curvas de compactacion de las muestras NAB con espaciador de carbonato de
amonio. Cabe resaltar que, debido a una falla ocurrida en la compactacion de una muestra con una
matriz de 10 milimetros, posterior a la compactacion de la muestra M3, se tomoé la decision de
disminuir la presion de pre-compactacion. Es por esta razon que las muestras M2, M4, M5 y M6
fueron pre-compactadas a 800 MPa.

Compresion de Polvos NAB
1200
1100
1000
900
800
700
- —_M1
[=%
= —_2
c 600
=l M3
(%]
=
M4
% 500
—_—M5
400 — M6
300
200
100
0
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000 10000 11000
Deformacién [mm]

Figura 10-1. Curvas de compresion de muestras porosas NAB.
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11 Anexo C

Resumen de muestras fabricadas tanto de manera exitosa como fallida

Tabla 11-1. Resumen de muestras.

Tamafio Ca';/l!)%zaato Presion de
Muestra CarbonaFo Diametro | Altura | Porosidad | Masa de Masa pre-
de Amonio | (mm) | (mm) (%) NAB (g) Amonio Total (g) | compactacion
(Hm) ) (MPa)
Al SIE 10 10 0 5,1617 0,0000 51617 1129
A2 45-53 10 10 20 4,2920 0,2248 4,5168 1129
A3 45-53 10 10 40 3,2190 0,4496 3,6686 1129
A4 45-53 10 10 20 4,2920 0,2248 4,5168 1129
A5 45-53 10 10 40 3,2190 0,4496 3,6686 1129
A6 45-53 10 10 60 2,1460 0,6743 2,8203 1129
A7 45-53 10 10 20 4,2920 0,2248 4,5168 1129
A8 45-53 10 10 40 3,2190 0,4496 3,6686 1129
A9 45-53 10 10 60 2,1460 0,6743 2,8203 1129
Bl SIE 30 10 0 46,4553 | 0,0000 | 46,4553 | No Aplica
B2 SIE 30 10 0 46,4553 | 0,0000 | 46,4553 | No Aplica
M1 106-125 10 10 20 4,2920 0,2248 4,5168 1129
M2 106-125 10 10 20 4,2920 0,2248 4,5168 800
M3 106-125 10 10 40 3,2190 0,4496 3,6686 1129
M4 106-125 10 10 40 3,2190 0,4496 3,6686 800
M5 106-125 10 10 60 2,1460 0,6743 2,8203 800
M6 106-125 10 10 60 2,1460 0,6743 2,8203 800
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12 Anexo D

Datos de tamario de poros por clase para muestra Al

A continuacidn, se presentan los datos obtenidos para los tamafios de poros para la muestra Al.

Tabla 12-1. Desglose de tamafio de poros por cada clase y frecuencia acumulada para la muestra Al.

Clase [um] Cantidad Frecuencia
H de poros [-] | Acumulada

[0-1] 107949 63.33%
[1-2] 32711 82.52%
[2-3] 10487 88.67%
[3-4] 4797 91.49%
[4-5] 3529 93.56%
[5-6] 1932 94.69%
[6-7] 1530 95.59%
[7-8] 1066 96.21%
[8-9] 837 96.71%
[9-10] 726 97.13%
[10-11] 580 97.47%
[11-12] 512 97.77%
[12-13] 406 98.01%
[13-14] 371 98.23%
[14-15] 271 98.39%
[15-16] 212 98.51%
[16-17] 162 98.61%
[17-18] 165 98.70%
[18-19] 162 98.80%
[19-20] 140 98.88%
[20-21] 148 98.97%
[21-22] 124 99.04%
[22-23] 111 99.11%
[23-24] 96 99.16%
[24-25] 76 99.21%
[25-mayor] 1353 100.00%
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13 Anexo E

Procedimiento para decapado de muestras de acero inoxidable

A continuacidn, se describe paso a paso el procedimiento que se sigui6 para cuantificar la pérdida de
masa de muestras de acero inoxidable 316L expuestas a escoria de cobre y temperatura.

Paso 1: Preparacion de muestras

En primera instancia, se deben cortar las muestras en rectangulos de 25x10mm aproximadamente y
luego se deben pulir todas sus caras con lijas de P120.

Previo a la exposicion, las muestras se deben medir (alta, ancho y espesor) y masar. Realizando 3
mediciones en cada caso

Paso 2: Exposicion de muestras a escoria de cobre

Al igual que las muestras NAB, las muestras de acero inoxidable son depositadas en crisoles
ceramicos de manera vertical, tapdndolas completamente con escoria de cobre. Luego se ubican los
crisoles dentro del horno y se dejan por 1, 3 'y 10 ciclos en cada caso.

Paso 3: Decapado de muestras

Para realizar el decapado se debe preparar una solucion de agua destilada (89,8%), acido nitrico (10%)
y &cido fluorhidrico (0,2%) en donde se sumergiran las muestras después de la exposicion.

Para realizar el decapado se deben seguir los siguientes pasos.

1.- Sumergir la muestra en la solucién mencionada anteriormente durante 5 minutos en un vaso
precipitado.

2.- Remover la muestra del vaso precipitado y lavar con abundante agua destilada, procurando que
toda la superficie de la muestra se lavada.

3.- Cepillar la muestra bajo un chorro de agua, procurando remover todo el material que este adherido
a la muestra.

4.- Sumergir la muestra en un vaso precipitado con etanol y dejar el conjunto en la maquina de
ultrasonido durante 10 minutos.

5.- Remover la muestra de etanol y secar.
6.- Masar la muestra 3 veces y registrar el promedio de estos valores.

Este procedimiento se debe hacer al menos 2 veces y en caso de haber una diferencia mayor a 0,002
g entre las Gltimas dos mediciones, se debe repetir el procedimiento hasta no presentar esta diferencia.
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