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Resumen. Se ha obtenido por molienda mecénica de alta energia polvo de aluminio aleado mecanicamente, Al
AM. Las particulas de este polvo son dificiles de consolidar. En este trabajo, se ha realizado la consolidacion
mediante prensado mecanico en frio seguido de sinterizacion en vacio. Para mejorar la sinterabilidad del Al AM,
pequeiias cantidades de magnesio, 0.15% Mg, se han adicionado al polvo tras la molienda. Se han empleado
presiones de compactacion en el rango de 700 a 1120 MPa y la sinterizacion se realizé a 650 °C, 1 h. Se han
llevado a cabo, sobre los compactos finales, diversos estudios mecanicos, estructurales y fractograficos. Se ha
observado que la adicion de Mg mejora las propiedades mecanicas del Al AM sinterizado, en particular la
ductilidad. Asimismo, la fractura de los compactos fabricados a la mas alta presion (1120 MPa) es de tipo ductil y
transgranular. Esto es explicable por el mayor grado de cohesion entre las particulas y la estructura de porosidad.

Abstract. Mechanically alloyed aluminium powder, Al AM, has been obtained by high-energy milling. Milled
powder is difficult to consolidate. In the present work, the consolidation was carried out by cold pressing and
vacuum sintering. To improve the sinterability of Al AM, small quantities of Mg, e. g., 0.15% Mg, were added
after milling. The mixed powder was consolidated employing pressures between 700 to 1120 MPa, and the
sintering was performed at 650 °C/1h. Different mechanical, structural and fractographic studies have been carried
out. It has been observed that the addition of Mg improves the mechanical properties of compacts, especially, the
ductility. The fracture of specimens pressed at 1120 MPa is ductile and transgranular. This can be explained by
better particle cohesion and a more favourable pore structure.

1. INTRODUCCION

Polvo de aluminio se ha sometido a molienda mecanica
de alta energia. Durante la molienda, las particulas de
Al son sujetas a fenomenos repetitivos de deformacion
plastica, soldadura en frio y fractura, debido a la accion
de impactos aleatorios de bolas de acero. Un compuesto
organico se ha adicionado para establecer un equilibrio
dinamico entre la soldadura y fractura de las particulas.
Tras la molienda, el polvo resultante, denominado
aluminio aleado mecanicamente, Al AM, esta
constituido por particulas composites (ceramo-
metalicas), de tamafio de grano cristalino nanométrico.
Estas particulas contienen una fina y homogénea
distribucion de dispersoides ceramicos
submicroscopicos, Al,O; y AlLC; [1]. Estas particulas
poseen, asi, una alta dureza, lo que, unido al hecho de
que estan recubiertas por peliculas de o6xidos [2],
determina que muestren una baja sinterabilidad [3]. La
consolidaciéon del Al AM es, por tanto, dificil.
Generalmente, los productos pulvimetalirgicos (P/M)
de Al AM se fabrican mediante procedimientos de
consolidacion largos, complejos y costosos, que suelen
incluir operaciones de alta deformacion plastica en
caliente, como, por ejemplo, extrusion, lo cual permite
disgregar mecanicamente los 6xidos [4]. Esto habilita
mecanicamente la unién metalica entre las particulas,

obteniéndose piezas muy densas y de buen rendimiento.
En nuestro Grupo de investigacion se ha puesto a punto
un método de procesado alternativo, mas sencillo, que
elimina la necesidad de la conformacion en caliente,
consistente en un ciclo doble de prensado mecéanico en
frio y sinterizacion al vacio [5]. Siguiendo esta linea de
investigacion, los autores han modificado el esquema de
consolidacion anterior para usar otro mas simple, de
mayor interés industrial, consistente en un solo ciclo de
prensado y sinterizacion al vacio.

El propdsito de este trabajo es estudiar la influencia del
magnesio, empleado como ayuda de sinterizacion, ya
que este elemento es capaz de reducir las peliculas de
oxido de aluminio y, ademas, puede dar lugar a la
aparicion de fases liquidas durante la sinterizacion.
Polvo de Al AM, mezclado con pequeiias adiciones de
Mg, se ha consolidado por el nuevo método
simplificado. Los compactos finales se han ensayado a
traccion, se han estudiado sus caracteristicas
microestructurales, asi como su comportamiento a
fractura.

2. METODO EXPERIMENTAL

El material de partida es polvo de aluminio de alta
pureza (99.7% minimo), Al, fabricado por atomizacion



ANALESDE MECANICA DE LA FRACTURA

al aire, siendo el hierro su impureza principal en un
0.15% Fe. Este polvo presenta un tamafio medio de
particula de 44 pm, cuya microdureza es de 22 HV,,. El
polvo Al fue sometido a molienda mecénica de alta
energia en un attritor Szegvari durante 10h en aire
confinado. Un 1.5% de cera EBS (etilen-bis-
estearamida) en polvo se afiadi® como lubricante o
agente controlador del proceso. Las condiciones de
molienda fueron establecidas en un trabajo anterior [1].
Durante la molienda las particulas de aluminio
experimentan cambios en la morfologia, granulometria,
microestructura y microdureza [6]. Las particulas de
Al AM presentan una forma mas redondeada, casi
equiaxial, respecto de la configuracion irregular y
alargada del Al. La granulometria es mas basta, ya que
el tamafio medio de particula pasa desde 44 a 78 um. Y,
la microdureza del Al AM, igual a 101 HV,,, es 5 veces
superior a la del Al (22 HV,).

Polvo de magnesio, Mg, se empled como aditivo de
sinterizacion. Las particulas de Mg presentan una
morfologia tipo irregular, siendo el 99.9% de la masa de
polvos menor a 45 um. En experiencias preliminares, al
Al AM le fueron adicionadas cantidades variables de
polvo de magnesio en el rango de 0.1 a 1.2% Mg, con el
fin de hallar una composicion apropiada para este
sistema, Al AM-Mg. Cada mezcla fue consolidada,
independientemente, por prensado mecanico en frio a
1120 MPa y sinterizacion al vacio a 650 °C/ 1 h. Se ha
encontrado que una proporcidn tan pequefia como
0.15% Mg produce la mejor combinacion de
propiedades tecnologicas y mecanicas. A mayores
concentraciones  (>0.15% Mg) se produce una
disminucion de las propiedades, en general.

En las experiencias definitivas, el polvo resultante de la
mezcla Al AM+0.15%Mg, designado Al AMMg, fue
consolidado por el método de prensado y sinterizacion
simplificado. Se emplearon presiones de compactacion
en el rango de 700 a 1120 MPa, mientras que la
sinterizacion se llevo a cabo en vacio de 5 Pa a 650 °C/
1 h, siendo seguida de enfriamiento al aire. En la
designacion de las distintas muestras, Al AMMg/x, la
terminacion  “x” da cuenta de la presion de
compactacion  utilizada en MPa. Para fines
comparativos se ensayaron probetas de Al AM, sin
aditivo, prensadas a 1120 MPa y sinterizadas en las
mismas condiciones.

Se fabricaron dos tipos de compactos o probetas, a
saber, cilindricos y de traccion plana. Detalles
dimensionales de las probetas se indican en un trabajo
anterior [7]. Las probetas cilindricas se utilizaron para
medir la dureza (HB), densidad aparente (d) y densidad
relativa (D). Por su parte, las probetas de traccion plana
sirvieron para determinar las propiedades mecanicas a
traccion, principalmente, resistencia a la traccion (R) y
porcentaje de alargamiento (A). El estudio
microfractografico, sobre probetas rotas a traccion, se
llevo a cabo por microscopia electronica de barrido en
el modo de electrones secundarios, SEM-SE. La
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observacion metalografica se realizd sobre probetas
cilindricas seccionadas longitudinalmente. Para ello, las
muestras fueron embutidas en resina de poliéster,
desbastadas en papel de SiC, y pulidas con polvo de
diamante de 1 pm, en suspension con aceite lubricante,
y pasta humeda de 6xido de magnesio muy fino. El
revelado de la microestructura se ha hecho con el
reactivo quimico de Keller. Asimismo, sobre las
muestras, preparadas metalograficamente, se ha medido
la porosidad y caracteristicas morfométricas de los
poros a través del programa de analisis de imagen MIP-
4 (Micron-Espafia). Al efecto, se han establecido 36
medidas de campo a 100X sobre cada muestra.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Estructura metalografica

En la Fig. 1 se muestra la microestructura del
Al AM/1120, es decir, un material sin adicion de Mg, la
cual consta basicamente de la fase matriz, poros
residuales y restos de frontera particula-particula. Estos
ultimos corresponden a superficies internas discretas
que no han logrado unirse metalicamente. En la figura,
también, se aprecia cierto grado de sinterabilidad de las
particulas de Al AM, debido a la red de conexiones
interparticulares. Esta red, o esqueleto sélido, se forma,
en principio, durante la compactacion de los polvos por
deformacion plastica de las particulas y se fortalece,
posteriormente, por accion del calor, en la etapa de
sinterizacion.

Fig. 1. Microestructura del Al AM/1120 sinterizado.

El material con adicion de 0.15% Mg, Al AMMg/1120,
Fig. 2, presenta una estructura metalografica diferente.
Asi, es visible una fase de color gris clara (FL), aunque
se halla en una proporciéon muy pequeia respecto de la
fase matriz o gris oscura. La porosidad residual es
menor, y los poros son mas pequeiios y redondeados. La
microestructura del Al AMMg/1120 tiene la apariencia
de haber alcanzado un mayor grado de integridad y/o
sinterabilidad.
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El magnesio tiene el potencial para actuar como un
agente reductor solido del 6xido de aluminio durante la
sinterizacion [8]. De este modo, el Mg puede reducir el
sesquioxido de aluminio, Al,O;, y, consecuentemente,
habilitar los fendémenos de interdifusion atéomica en
estado solido de las particulas de Al AM.

Adicionalmente, han podido formarse, en algunas
regiones muy localizadas, fases liquidas (FL) como
resultado de la interaccion del Mg y el aluminio.

Fig. 2. Microestructura del Al AMMg/1120 sinterizado.

Por su parte, la Fig. 3, que corresponde al material
Al AMMg que ha sido prensado a 700 MPa, revela
nitidamente una mayor porosidad y poros de gran
tamafio e irregulares. El grado de densificacion y
sinterabilidad es claramente inferior al del resto de los
materiales.

Fig. 3. Microestructura del Al AMMg/700 sinterizado.

La caracteristicas metalograficas de la fase gris clara
(FL), Fig. 2, hace suponer que procede del estado
liquido. En efecto, el diagrama de equilibrio para el
sistema binario Al-Mg, Fig. 4, sefiala que liquidos
eutécticos pueden formarse a 437 o 450 °C en regiones -
muy localizadas- que han alcanzado la composicion
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eutéctica. Durante el calentamiento, dentro de los
compactos, tienen lugar fenomenos de interdifusion
atdbmica aluminio-magnesio desde los puntos de
contacto metalico establecidos en la operacion de
prensado, dando origen en la intercara Al AM/Mg a
zonas de composicion variable. A este respecto, el
diagrama de equilibrio indica, asimismo, que, a la
temperatura de sinterizacion (650°C), pueden existir
fases liquidas para ciertos margenes de composiciones
Al/Mg.
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Fig. 4. Diagrama de fases binario Al-Mg.

3.2 Propiedades en estado sinterizado

En la Fig. 5 se representa la evolucion de la densidad
relativa (D, %) y dureza Brinel (HB, kg/mm?) del
material Al AMMg con la presion de compactacion.
Como referencia, se ha incluido en la grafica los valores
obtenidos por el Al AM, sin adicién de Mg, prensado a
1120 MPa y sinterizado en las mismas condiciones.
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Fig. 5. Densidad relativa y dureza conforme a la presion
de compactacion.

Puede observarse, que el aumento de la presion de
compactacion promueve la densificacion de los
compactos (T D), lo cual, a su vez, se traduce en una
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mejora de la dureza (T HB) y otras propiedades. Esto
era de esperar, ya que el incremento de la presion de
compactacion conlleva una reduccion de la porosidad
en verde, y, debido a la mayor deformacion plastica, a
la formacion de areas de contacto mas extensas entre las
particulas. La accion conjunta de estos factores resulta
en un fomento de la cinética de interdifusion atdmica o
sinterabilidad del material y con ella de las propiedades
Dy HB.

Adicionalmente, el efecto positivo del magnesio puede
observarse entre los materiales Al AMMg y Al AM
prensados a 1120 MPa. Es claro que la adicion de
0.15%Mg produce un aumento de la densidad desde
96.3 2 97% y de la dureza desde 77 a 83 HB.

Las propiedades a traccion, es decir, resistencia a la
traccion, R, y porcentaje de alargamiento, A, se indican
en la grafica tension-deformacion de la Fig. 6. Puede
observarse que los compactos Al AMMg, prensados a
1120 MPa, curva 1, alcanzan la mayor resistencia a la
traccion y ductilidad. Los valores mas bajos de Ry A se
obtienen en los compactos prensados a 700 MPa, curva
4. Por su parte, los compactos Al AMMg/900, curva 2,
presentan unas propiedades comparables con las del
Al AM/1120, sin aditivo, curva 3, a pesar de ser, estos
ultimos, prensados a una mayor presion. En el apartado
precedente, se ha indicado que el decremento de la
presion de compactacion conlleva un aumento de la
porosidad residual. Esto explica, en gran medida, la
caida en los valores de R y A que se indican en el
recuadro de la grafica Tension vs. Deformacion. Por
consiguiente, la resistencia a la traccion, vy,
particularmente, la ductilidad son muy sensibles a la
porosidad.
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Fig. 6. Curvas tension-deformacion de los materiales
investigados.

3.3 Caracteristicas de la porosidad

Los materiales P/M contienen poros, los cuales forman
parte de sus caracteristicas estructurales. Los poros
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contribuyen a la determinacion de las propiedades
mecanicas y de fractura de los materiales. En lo relativo
a la fractura, pueden contribuir de dos formas: i) como
concentradores de esfuerzos locales y ii) como
precursores de grietas [9]. En la Tabla 1 se presentan los
valores promediados, obtenidos por analisis de imagen,
del porcentaje de porosidad, €, drea maxima de poro,
A, ¥ didmetro equivalente, ¢.. También, se incluyen
los resultados del Al AM, sin adicién de Mg, prensado a
1120 MPa, como referencia.

Tabla 1. Porosidad y tamafio de poros obtenidos por
analisis de imagen en compactos sinterizados de
Al AMMg conforme a la presion de compactacion.

g, % A nix um2 O UM
Al AMMg/700 2.8 1062 5.5
Al AMMg/900 1.7 480 4.4
Al AMMg/1120 0.6 340 3.6
Al AM/1120 1.8 622 4.7

Como era de esperar, la mayor porosidad (¢ = 2.8%)
corresponde al Al AMMg/700, que fue compactado a
menor presion y, en consecuencia, tiene menor densidad
(Fig. 5), mientras que la menor porosidad (g = 0.6%) la
presenta el material Al AMMg/1120, compactado a
mayor presion. Asimismo, la mayor intensidad de
deformacion plastica a que son sometidas las particulas
con el incremento de la presion de compactacion se
traduce en poros -residuales- mas pequefios. De este
modo, el tamafio maximo de poro (1062 um?) y
didmetro equivalente (5.5 um) que alcanzan los
compactos Al AMMg prensados a 700 MPa se reducen
(Amsx=340 pm?, ¢.=3.6pum) en los compactos
prensados a 1120 MPa, Al AMMg/1120.

También, se observa en la Tabla 1 que el material
Al AM/1120 presenta un porcentaje de porosidad
(1.8%) y tamaifio de poros (4.7 um) mayores que los
correspondientes al Al AMMg/900 (1.7% y 4.4 pm,
respectivamente), a pesar de haberse compactado este
ultimo a una presion inferior (mayor porosidad residual,
y de que puede haberse generado algo de porosidad
secundaria por efecto Kirkendall, es decir, por la
diferencia de difusividades de los elementos en
interdifusion. La explicacion mas plausible es que en el
Al AMMg/900 ha existido una mejor densificacion
durante la sinterizacion, debido a la aparicion de fases
liquidas.

Otros parametros morfométricos de interés son el factor
de elongacion, f;, y el factor de forma, f: El primero
resulta del cociente entre la dimension menor (a) a la
mayor () de la seccion transversal del poro:

f.=% M)

El segundo describe la desviacion respecto de un
circulo:
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fr= 4’%2 )

donde, 4; y P; son el area y el perimetro,
respectivamente, de la seccion transversal de un poro
genérico. En ambos casos, un valor proximo a la unidad
indica un alto grado de redondez del poro.

En la Fig. 7 se representa la evolucion del factor de
forma (barras) y del factor de elongacion (linea) del
material Al AMMg conforme a la presion de
compactacion. En la grafica, se ha incluido, a titulo

comparativo, los valores correspondientes  al
Al AM/1120.
038 - 0.50
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Fig. 7. Evolucién de f; y f. con la presion de
compactacion.

Se observa que los compactos Al AMMg/700 presentan
los valores mas bajos del factor de forma (f; = 0.6) y
factor de elongacion (f, = 0.43). Estos factores mejoran
con el incremento de la presion de compactacion,
alcanzando la mejor combinacién en el material
Al AMMg/1120, es decir, f; = 0.75 y f, = 0.45. De este
modo, los poros, al ser menos angulosos junto con el
bajo nivel de porosidad y menor tamaifio de poro, Tabla
1, pueden en gran medida explicar las buenas
propiedades a traccion que exhiben estos compactos

(Fig. 6).

Al comparar los dos ultimos materiales de la Fig. 7,
resulta claro que la combinacion f; y f. es peor en los
compactos Al AM respecto de los compactos con
adicion de 0.15% Mg, consolidados en las mismas
condiciones, es decir, 1120 MPa, 650 °C/1h.

3.4 Microfractografia

La Fig. 8, que corresponde al material Al AMMg/700,
indica que la superficie de fractura es tipica de una
rotura fragil. En la figura son evidentes particulas de
Al AM discretas, y en algunas de ellas se advierte un
estado intermedio de crecimiento de cuellos con sus
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vecinas, como se indica, a titulo de ejemplo, por los
recuadros para la particula central.

Fig. 8. Imagen SEM-SE de la superficie de fractura del
Al AMMg/700.

La superficie de fractura de este material se caracteriza
por una gran porosidad y un bajo grado de adhesion
interparticular. Algunas particulas presentan areas
superficiales lisas. Esto hace suponer que dichas
superficies permanecen inactivas durante el procesado
termo-mecanico, lo cual es explicable por no haberse
establecido un contacto intimo entre las particulas
vecinas durante el prensado y por la presencia
perturbadora de las peliculas de 6xidos. Asimismo, se
observan algunos signos de ductilidad esporadicos en
planos superficiales especificos de las particulas. Estos
corresponden a regiones que establecieron contactos
metal-metal durante la compactacion 'y que,
posteriormente, durante la sinterizacion, se reforzaron.

Por su parte, el material Al AMMg/1120, Fig. 9,
presenta una rotura, basicamente, de tipo ductil y
transparticular (o transgranular), con abundancia de
hoyuelos (dimples). El empleo de una alta presion, al
promover un mejor contacto entre las particulas
metalicas, incluidas las de Mg y Al AM, no soélo
produce densificacién, sino que, ademads, facilita la
reduccion del 6xido de aluminio por el magnesio.

Al AMMg/1120.
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Para poner mas de manifiesto la accion del magnesio
como ayuda de sinterizacion del Al AM, se presenta en
la Fig. 10 la rotura del material Al AM/1120.

W
\\"‘

Ry
Rty

Fig. 10. Imagen SEM-SE de la superficie de fractura del
Al AM/1120.

Al comparar los materiales Al AMMg/1120, Fig. 9, y
Al AM/1120, Fig. 10, resulta evidente que el segundo, a
diferencia del primero, exhibe una rotura cuya
naturaleza es dominantemente de tipo intergranular
producida por la descohesion de sus particulas. Asi, el
aditivo magnesio, al interactuar quimicamente con los
oxidos superficiales de aluminio, permite aumentar la
sinterabilidad de las particulas de Al AM, a lo que se
suma, también, la facilidad de sinterizacion promovida
por la formacion de fases liquidas.

4. CONCLUSIONES

La unioén interparticular del polvo de aluminio aleado
mecanicamente, Al AM, consolidado por prensado
mecanico en frio y sinterizacion al vacio, se mejora por
la adicion de pequefias cantidades de magnesio, por
ejemplo, 0.15% Mg. Esto es explicable por la accion
reductora del Mg metalico sobre las peliculas de 6xidos
que envuelven a las particulas de Al AM. La presencia
del magnesio, ademas, origina la formacion de fases
liquidas durante el calentamiento, lo que, también,
mejora la sinterabilidad. Todo ello se traduce en un
incremento positivo de las propiedades tecnoldgicas y
mecanicas de los compactos, en especial, de las
propiedades a traccion. En el caso de probetas
prensadas a 1120 MPa y sinterizadas a 650 °C/1h, la
sinterabilidad mejorada del Al AM, por adicién de
0.15% Mg, da lugar a un incremento de la resistencia a
la traccion y de la ductilidad del 20 y 75%,
respectivamente.

Los compactos sinterizados, prensados a 1120 MPa, sin
aditivo Mg, exhiben una rotura principalmente de tipo
fragil e intergranular, mientras que, los compactos con
adicion de 0.15% Mg manifiestan una fractura de tipo
ductil y transgranular. Sin embargo, el comportamiento
a traccion de estos ultimos compactos, adicionados de
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Mg, a presiones menores, por ejemplo, 700 MPa, se
torna fragil. Esto es atribuible al menor grado de
contacto Mg-Al AM, vy, la consecuente menor
posibilidad de reduccion de 6xidos, la mayor porosidad,
y al mayor tamafio e irregularidad morfologica de los
poros, que conlleva la disminucion de la presion de
compactacion.
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