Sinterizacion de las aleaciones Alumix 321y 6061%
P. Romano™*, ].B. Fogagnolo***, A. Garcia® y E.M. Ruiz-Navas’

Resumen

Palabras clave

En el presente trabajo se pretende estudiar el comportamiento en sinterizacién de dos
aleaciones de aluminio, la Alumix 321 y la 6061. Ambas, poseen una composicién muy
similar en magnesio, cobre vy silicio, pero han sido fabricadas por diferentes métodos. La
Alumix 321 se ha obtenido a partir de polvos elementales, premezclados y la 6061 por
atomizacién en agua de polvos prealeados. El trabajo llevado a cabo comprende el estudio
de las propiedades en verde de los compactos fabricados, es decir, determinacién de la curva
de compresibilidad y de tensién asi como un estudio microstructural del polvo. Para
caracterizar el proceso se han llevado a cabo anélisis térmicos, Andlsis Térmico Diferencial
(del inglés, DTA) y dilatometria. Por dltimo, se han propuesto diferentes temperaturas de
sinterizacién y se han estudiado las propiedades mecénicas de los materiales sinterizados,
concluyéndose que la aleacién 6061 presentd, en general, mejores propiedades que la
Alumix 321, sinterizadas ambas a 600 °C.

Sinterizacién de aluminio. Polvo premezclado. Polvo prealeado. Propiedades

mecanicas.

Sintering behaviour of Alumix 321 and 6061 aluminium alloys

Abstract

Keywords

The sintering behaviour of two aluminium alloys, Alumix 321 and 6061, was studied in this
paper. Both have a similar Mg, Cu and Si contents, but have been obtained by different
methods. The Alumix 321 alloy is produced by mixing the initial elements as powders and
the 6061 is obtained by water atomization. The work carried out includes the study of the
green properties, the determination of the compressibility and green strength curves as well
as the microstructural characterization of the powders. Thermal analyses (DTAs and
Dilatometries) were performed in order to study the behaviour of both alloys with
temperature. Furthermore, different sintering temperatures were studied by characterizing
the mechanical properties of the sintered materials. It can be concluded that the 6061 alloy
has better properties than the Alumix 321, when both were sintered at 600 °C.

Aluminium sintering. Premixed powder. Prealloyed powder. Mechanical
properties.

1. INTRODUCCION

La pulvimetalurgia convencional, via compacta-
cién y sinterizacién, es un proceso que permite fa-
bricar materiales con el disefio adecuado, sin nece-
sidad de un posterior mecanizado y, por tanto, de
bajo coste. En la sinterizacién del aluminio es im-
portante tener en cuenta la capa de 6xido que re-
cubre las particulas del polvo elemental. El espesor
de dicha capa depende de la temperatura a la que
fue formada, asf como de la atmésfera bajo la cual

se almacené el polvo, especialmente de la hume-
dad. El 6xido en el aluminio es amorfo e hidratado
con una capa de agua absorbida en su superficie.
En general, la capa de 6xido de aluminio, debido a
su estabilidad, no permite llevar a cabo la sinteriza-
cién en estado sélido. La utilizacién de fases liqui-
das es un requisito fundamental en la sinterizacién
del aluminio. Es esencial la existencia de una fase
liquida que moje para garantizar la efectividad de

dicho tipo de sinterizacién!!.
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Sin embargo, pueden surgir complicaciones du-
rante la sinterizacién en fase liquida, especialmen-
te cuando la fase liquida tiene cardcter transitorio,
es decir, que no persiste durante todo el proceso.
La cantidad de liquido formado y su duracién de-
penden de una serie de variables que incluyen ve-
locidad de calentamiento, temperatura final de
sinterizacién, presién de compactacién, atmdsfera
de sinterizacién, nivel de impurezas y caracteristi-
cas del polvo de partida. Si todas esas caracteristi-
cas no estan optimizadas, el resultado de la sinteri-
zacién en presencia de una fase liquida transitoria
no seré efectivol ¥ 3,

Otra de las alternativas para mejorar la sinteri-
zacién es la de adicionar elementos que sean m4s
reactivos que el propio aluminio. El magnesio es
un ejemplo de ello y la energfa libre de formacién
de su 6xido es més negativa que la de los 6xidos de
aluminio teniendo, por tanto, el potencial para ac-
tuar como agente reductor sélido en el sistemal®.
La reaccién entre ambos metales puede ser facilita-
da durante la sinterizacién, por medio de la difu-
si6én del magnesio a través de la matriz de alumi-
nio, y serd acompafiada por un cambio en
volumen, el cual crea una tensién en la capa de
6xido que lleva a su ruptura. Esto propiciard la di-
fusién, el mojado y por tanto, la sinterizacién!!.

Una forma de aumentar la resistencia de las ale-
aciones de aluminio consiste en emplear polvos
prealeados. Existen técnicas de conformado libre
para fabricar componentes, donde los polvos no su-
fren compactacién. Asi, se puede mejorar la pobre
respuesta de los polvos prealeados a la compacta-
ci6nl® 7 ¢, En algunos trabajos recientes, el polvo
prealeado 6061 se ha compactado y sinterizado
empleando desgasificado en vacio y recocido de los
polvos para mejorar la compresibilidad. Los polvos
se compactaron a altas presiones, obteniendose
densidades en verde del 90 al 99 %. Durante la
posterior sinterizacién se observé un hinchamiento
de las probetas en casi todas las condiciones estu-
diadas. Esto, indica que al emplear sélo fase liquida
para sinterizar esta aleacién, no se consigue la efec-
tividad deseadal” ¥,

En el presente trabajo se ha llevado a cabo una
comparacién de la respuesta de dos polvos de com-
posicién muy similar, incluyendo un 1 % de mag-
nesio, considerado el nivel 6ptimo de formador de
fase liquidal®, pero fabricados por diferentes méto-
dos, en un caso, premezclado vy, en el otro, prealea-
do. En ambos casos, se estudié el comportamiento
de ambos polvos, durante las diferentes fases del
procesado, compactacién y sinterizacion.
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2. MATERIALES EMPLEADOS

Las aleaciones utilizadas fueron la Alumix 321
(Echart Werke) y la 6061 (Alpoco). Su composi-
cién, dada por el fabricante, viene detallada en la
tabla [.

El polvo de la aleacién 6061, tal y como se ob-
serva en la figura 1, presenta una morfologia pre-
dominantemente equiaxial, tipica de los polvos
obtenidos por atomizacién en agua. Posee una am-
plia distribucién de tamafios de particula y en bas-
tantes zonas se observan aglomerados.

La aleacién Alumix 321, estd constituida por
particulas elementales de aluminio, silicio, cobre y
magnesio. La figura 2 muestra en detalle la morfo-
logfa encontrada para cada tipo de particula.

3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Las imégenes del polvo prealeado y de las particu-
las elementales que componen el polvo premezcla-
do, asi como las de las probetas sinterizadas se to-
maron empleando un microscopio eléctronico de
barrido, Philips XL 30.

La caracterizacién del polvo se llevé a cabo em-
pleando las normas [SO 4490 para la velocidad de
flujo e ISO 3923/1 para el calculo de la densidad

aparente.

Tabla I. Composicién de las aleaciones Alumix 321 y 6061
Table I. Composition of the Alumix 321 and 6061 alloys

Aleacion % Cu %Si % Mg %Fe  %Cr % otros

Alumix321 02 05 1,0 1.5
6061 019 069 096 0,02-0,06 0,24 <0,3

Figura 1. Morfologia del polvo 6061.
Figure 1. 6061 powder morphology.
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Figura 2. Morfologia de las particulas de aluminio (a), cobre (b), magnesio (c) y silicio (d) para el polvo Alumix 321.

Figure 2. Alumix 321 particles morphology: aluminium (a), copper (b), magnesium (c) and silicon (d).

Se compactaron probetas de flexién de las dos
aleaciones, en una prensa uniaxial de matriz flo-
tante y lubricada con estearato de zinc a 200, 300,
400, 500 y 600 MPa. Se calculs, después, la resis-
tencia a flexién en tres puntos y la densidad en
verde y se trazaron las curvas de compresibilidad y
de resistencia para determinar la presién de com-
pactacién éptima, en este caso, 600 MPa para am-
bas aleaciones.

Las dilatometrfas y los DTAs fueron llevados
a cabo con ayuda de un equipo de anélisis térmico,
incluyendo horno de dilatometrfa y termobalan-
za, STA 409 Netzsch Thermische Analyse. El
calentamiento se llevé a cabo hasta 650 °C para
la dilatometrfa, empleando 20 °C/min, y hasta
750 °C para el DTA, empleando, también, 20
°C/min.

La sinterizacion se realizé utilizando un ciclo de
calentamiento hasta la temperatura elegida, a 5
°C/min y empleando 30 min como tiempo de sin-
terizacién. El horno utilizado fue un horno tubular
de tubo cerdmico Carbolite y la atmésfera emplea-
da fue N,-5H,. Se evaluaron la densidad, median-
te el principio de Arquimedes, y la resistencia a
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flexién, utilizando la norma ISO 3995 al igual que
para el cdlculo de la resistencia a flexién en verde.

4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Caracterizaciéon de las propiedades del
polvo

La tabla II presenta los valores de flujo y densidad
aparente para cada uno de los polvos. La velocidad
de flujo de un material estd influida por la morfo-
logia, el tamafio de particula, la rugosidad superfi-
cial y la densidad del polvo. Las fuerzas de roza-
miento existentes entre las particulas determinan
en gran medida la velocidad de flujo, esto es, cuan-
to mayores son dichas fuerzas menor es la veloci-
dad. Posiblemente, las diferentes morfologias y
densidades de las particulas que componen el pol-
vo premezclado favorezcan la fluencia del material.
En el caso del polvo prealeado no existe fluencia,
posiblemente debido a su amplia distribucién de
tamafios de particula que, por un lado, favorece el
empaquetamiento, pues las particulas pequefias se
situan en los huecos existentes entre las particulas

23

http://revistademetalurgia.revistas.csic.es



Sinterizacion de las aleaciones Alumix 321 y 6061
P. ROMANO, J.B. FOGAGNOLO, A. GARCIA Y E.M. RUIZ-NAVAS

Tabla II. Flujo y densidad aparente de los polvos Alumix
321y 6061

Table Il. Flow and aparent density of the Alumix 321 and
6061 powders

Aleacién Flujo (s/50g)  Densidad aparente (g/cm®)
6061 No tiene 1,34
Alumix 321 116 1,10

grandes vy, por otro, aumenta el area de contacto
entre dichas particulas. Aunque el tamafio de par-
ticula y su distribucién no fueron determinados, la
mayor densidad aparente del polvo prealeado es
indicativo de una distribucién de tamafios de par-
ticula mas amplia que en el caso del polvo premez-
clado. En la figura 1 se puede observar con clari-
dad la amplia distribucién de tamafios de particula
del polvo prealeado. Una mayor area de contacto
supone un mayor rozamiento entre las particulas y
eso puede ser el factor determinante para que el
polvo prealeado no fluya.

4.2, Caracterizacion de las propiedades en ver-
de de los materiales

La figura 3 muestra la curva de compresibilidad
obtenida para diferentes valores de presién de
compactacién. El polvo premezclado presenta una
mejor compresibilidad que el prealeado, debido a
que el polvo de aluminio elemental se deforma
con mayor facilidad. El polvo prealeado, por el
contrario, tiene elementos de aleacién que aumen-
tan su resistencia a la deformacién. Ademss, la
morfologia del polvo influye de una manera sus-
tancial en la compresibilidad. Es conocidol® ¥ 1°!
que la compresibilidad de polvos esféricos es mas

2,60 -
2,50 4
2,40

2,30

2,20 4 —e— 321

Densidad {gicm3)

2104 —a— 6061

2,00 T T T T T d
100 200 300 400 500 600 700

Presién de compactacién (MPa)

Figura 3. Curva de compresibilidad para las diferentes ale-
aciones.

Figure 3. Compressibility curve for both alloys.
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dificil que la de polvos con una morfologia mds
irregular. Como se observa en las micrografias pre-
sentadas en las figuras 1 y 2, el polvo de la 6061 es
mas regular que el de la Alumix 321, lo que contri-
buye a dificultar la densificacién del material.

La figura 4 muestra la curva de resistencia en
verde obtenida, también, para distintas presiones
de compactacién. Ambos polvos tienen un com-
portamiento semejante al observado en la densi-
dad en verde. El polvo Alumix 321 presenta una
mayor resistencia en verde para bajas presiones de
compactacién pues su densidad en verde es més al-
ta. Sin embargo, para altas presiones, la resistencia
en verde es mds alta para el polvo 6061. Aunque a
medida que aumenta la presién de compactacién
se disminuye la diferencia entre las densidades,
tras la compactacién a 600 MPa, la densidad en
verde del polvo premezclado sigue siendo mds alta
que la del prealeado. Una mayor resistencia en
verde del polvo 6061, cuando es compactado a
presiones mds altas, puede estar asociada a la dis-
tribucién de tamafios de poros. En otras palabras,
el polvo 6061, cuando se compacta a 600 MPa,
aun posee un mayor volumen de poros que el pol-
vo premezclado compactado a la misma presion,
pero posiblemente, estos, sean més pequefios y es-
tén mejor distribuidos.

4.3. Analisis térmico diferencial y dilatometria

Se realizaron analisis térmicos con objeto de deter-
minar el comportamiento de ambas aleaciones con
la temperatura y poder elegir un intervalo de tem-
peraturas posibles de sinterizacién. Las figuras 5 y
6 muestran las dilatometrfas y los DTAs obtenidos
para las dos aleaciones.

14,00 -
12,00 -
10,00 -

8,00 A

6,00 - —e—321
400 —a— 6061

2,00

Resistencia en verde (VPa)

0,00 T T T T v |
100 200 300 400 500 600 700

Presion de compactacién (MPa)

Figura 4. Curva de resistencia a flexién en verde en funcién
de la presién de compactacién.

Figure 4. Green strength as a function of the compaction
pressure.
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Figura 5. Dilatometrias obtenidas para las distintas aleacio-
nes.

Figure 5. Dilatometry curves for both alloys.
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Figura 6. DTAs obtenidos para las distintas aleaciones.

Figure 6. DTA analyses obtained for both alloys.

Al comparar el polvo prealeado con el premez-
clado se observa que la contraccién sucede antes
para el prealeado (585 °C) que para el premezcla-
do (610 °C). Con respecto al DTA, el comienzo
de la fusién se ve de forma inmediata en el caso de
la aleacién Alumix 321 (590 °C). Sin embargo,
para la 6061, este punto no est4 tan claro.

En el polvo prealeado se observa una reaccién
que comienza alrededor de 500 °C y que, posible-
mente, se deba a la formacién, fuera del equilibrio,
de un eutéctico que adelanta la fusién. Esta reac-
cién finalizarfa a 575 °C vy, en dicho punto, co-
menzarfa la fusién en el equilibrio. En el caso del
polvo Alumix 321 se observa una reaccién exotér-
mica que comienza a 590 °C que corresponde a la
fusién de la premezcla. Asi, los resultados de DTA
corroboran los obtenidos en las dilatometrias, don-
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de se puede observar que el polvo prealeado con-
trae antes que el premezclado.

La aparicién de fase liquida que induce la con-
traccién estd condicionada por la forma en la que
los elementos de aleacién estdn presentes en el
compacto. La aparicién de la contraccién es ante-
rior, en el caso del prealeado, porque los elementos
de aleacién se encuentran mejor distribuidos en
todas las particulas.

A la luz de los resultados obtenidos en las cur-
vas de dilatometria y de DTA se programaron sin-
terizaciones a cuatro temperaturas diferentes: 560,

580, 600 y 620 °C.

4.4. Sinterizacion de las aleaciones 6061 y Alu-
mix 321

En la figura 7 se puede observar el efecto que causa
la sinterizacién en la densidad. Al contrario de lo
esperado, la sinterizacién no produjo la densifica-
ci6n de la probeta. Para la aleacién Alumix 321 la
densidad del sinterizado fue menor que la densidad
obtenida en verde vy, esto, se debe fundamental-
mente a la aparicién excesiva de fase liquida, que
produce un hinchamiento de las probetas. Esta for-
macién excesiva de fase liquida dificulta la elimi-
nacién de gases obstruidos en poros cerrados v,
consecuentemente, produce una disminucién del
valor de densidad, asf como una distorsién del ma-
terial sinterizado. En el caso de la aleacién 6061,
s6lo a la temperatura de 600 °C se produjo densifi-
cacién. Esta diferencia en el comportamiento de
los dos polvos se debe, sobre todo, a la formacién
de fase liquida durante el proceso de sinterizacién,
que fue mayor en el caso del Alumix 321, al con-
trario de lo que sucedi6 en los ensayos térmicos.

26
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Figura 7. Densidad de las aleaciones sinterizadas a dife-
rentes temperaturas. Comparacién con el valor de densi-
dad en verde.

Figure 7. Density values for both alloys sintered at different
temperatures. Comparisson with the green density values.
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El prealeado contiene parte de los elementos de
aleacién disueltos en la estructura del aluminio
(en solucién sélida) y parte como precipitados
(compuestos intermetélicos). Cuando se calienta
el polvo prealeado, de forma rdpida hasta una tem-
peratura por encima de la eutéctica, no hay tiempo
para que todos los elementos de aleacién que estdn
precipitados se disuelvan. Asi, existen muchos
puntos donde la concentracién local de los ele-
mentos de aleacién es grande, lo suficiente como
para formar la composicién eutéctica y producir
una fusién fuera del equilibrio. En cambio, el pre-
mezclado contiene particulas de aluminio y de to-
dos los elementos de aleacién en forma elemental.
Si se lleva a cabo un calentamiento r4pido, s6lo
una pequefia parte de los elementos de aleacién
entran en solucién sélida mientras que la gran ma-
yorfa aun permanece en forma elemental hasta
temperaturas més elevadas, como la de sinteriza-
cién, y forman, en los puntos de contacto, eutécti-
cos fuera del equilibrio. Dicha cantidad no es sufi-
ciente para adelantar la temperatura a la que
comienza la contraccién, lo que si sucede para el
polvo prealeado tal y como se observé en las dila-
tometrfas. Sin embargo, cuando el calentamiento
es mds lento y, ademds, se mantienen las probetas
a una temperatura constante, como en el proceso
de sinterizacién, existe tiempo suficiente para que
las particulas elementales del polvo premezclado
formen una gran cantidad de fase liquida. En el ca-
so del polvo prealeado, en el que todas las particu-
las tienen la misma composicién y las interfases
precipitado-aluminio estdn establecidas desde el
principio, la velocidad de calentamiento y el tiem-
po de sinterizacién tienen una menor influencia
en la cantidad de fase liquida formada.

La figura 8 presenta los valores de resistencia a
flexién para las aleaciones Alumix 321 y 6061 sin-
terizadas y no tratadas térmicamente. Los valores
mds altos corresponden al prealeado. Esto, confir-
ma que la distribucién de elementos aleantes en el
prealeado favorece la etapa de sinterizacién. La
presencia de los elementos aleantes en cada parti-
cula (polvos prealeados) favorece todos los fené-
menos implicados en la sinterizacién, en particular
la difusién frente al polvo premezclado. Los maxi-
mos valores de resistencia a flexién de las probetas
en las que se empled el polvo 6061 se alcanzan en
el material sinterizado a 620 °C, que es el que pre-
senta un menor grado de densificacién. Esto, que
en un principio parece una contradicién, esta rela-
cionado con la distribucién de tamafios de los po-
ros en cada material. Una dispersién mds amplia
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Figura 8. Resistencia a flexién de las probetas sinterizadas
a distintas temperaturas para las dos aleaciones.

Figure 8. Bending strength values for both alloys sintered at
different temperatures.

de los valores de resistencia a flexién, cuando se
realiza la sinterizacién a 620 °C, corrobora que a
esta temperatura se produjo una porosidad peor
distribuida. En relacién al polvo premezclado, se
observa que los mejores valores se obtuvieron para
una temperatura de sinterizacién més baja, lo que
reafirma la idea de que la formacién de fase liquida
fue excesiva para temperaturas cercanas a los 600
°C.

Para completar el estudio de la sinterizacién se
llevaron a cabo anilisis microestructurales. La fi-
gura 9 muestra los resultados obtenidos para una
temperatura de cada aleacién.

En general se encontré una mayor porosidad
para las muestras de la aleacién Alumix 321 tal y
como se observa en la figura 9 (a). Se puede rela-
cionar la presencia de poros con la formacién de
una cantidad excesiva de fase liquida y con una
menor homogeneidad en la distribucién de los ele-
mentos de aleacién.

Teniendo en cuenta que los resultados de resis-
tencia a flexién del polvo prealeado son estadisti-
camente similares, se puede concluir que, en base
a los resultados de densidad, la temperatura éptima
de sinterizacién corresponde a 600 °C. Para el pol-
vo premezclado no hubo una relacién entre los va-
lores de densidad y los de resistencia a flexién de-
bido principalmente a la porosidad excesiva. La
resistencia a flexién no sélo depende de la fraccién
volumétrica de los poros, sino también de la distri-
bucién de tamafios de éstos.

5. CONCLUSIONES

La aleacién 6061, prealeada, presenta mejores
propiedades, en general, tras ser sinterizada que
la Alumix 321, premezclada. La presencia de los
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Figura 9. Microestructura de las probetas sinterizadas a
560 °C para la aleacién Alumix 321 (a) y a 600 °C para
la aleacién 6061 (b).

Figure 9. Microstructure of the samples sintered at 560 °C
for Alumix 321 alloy (a) and at 600 °C for 6061 alloy.
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elementos aleantes en cada particula (caso de los
polvos prealeados) favorece todos los fenémenos
implicados en la sinterizacién, en particular, la di-
fusién frente al polvo premezclado. El polvo pre-
mezclado, en cambio, presenta una mejor compre-
sibilidad que el prealeado, debido a que el polvo de
aluminio elemental se deforma con mayor facili-

dad.
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