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Resumen

Palabras clave

El Centro de Investigaciones Metaldrgicas (CIME) de La Habana, en colaboracién con el
Instituto Superior Pedagégico para la Educacién Técnica Profesional (ISPETP), ha
desarrollado una tecnologia para la obtencién de los polvos de acero inoxidable con
microporosidad interna. La tecnologia consiste en enriquecer la aleacién con carbono
durante Ia fusién y, una vez atomizado el polvo, someterlo a un recocido de descarburacién.
La microporosidad interna, que puede alcanzar hasta un 10 % en volumen de la particula,
reduce la densidad de los polvos y mejora su compresibilidad, al tiempo que reduce los
costes de instalacién. El presente trabajo muestra la tecnologia de obtencién de la
microporosidad, los modelos matemadticos del proceso y las transformaciones estructurales
que sufre el polvo de acero inoxidable. Se concluye que la microporosidad tiende a
desaparecer para contenidos de carbono menores de 0,05 %.

Pulvimetalurgia. Atomizacién. Polvo de
Microporosidad. Recocido de descarburacién.

acero inoxidable.

Internal microporosity formation in stainless steel powders: kinetics and mechanism

Abstract

Keywords

The internal microporosity of stainless steel powders is obtained by a technology developed
in the Metallurgical Research Center (CIME) in collaboration with ISPETP, which
consists of carbon enrichment of alloy during the fusion process, and after powder
atomization a subsequent decarburization annealing. The internal microporosity, which
can reach up to 10 volume percent of the steel particle, reduces powder density and
improves powder compressibility, while costs for technology installation are also reduced.
In this paper the technology for obtaining the microporosity, the mathematical models of
the process, and the structural transformations undergone by stainless steel powder are
shown. It is concluded that for carbon contents lower than 0.05% internal microporosity
tends to disappear.

Powder metallurgy. Atomizing. Stainless steel powders. Microporosity.
Decarburisation annealing.

1. INTRODUCCION

La tecnologia de obtencién de polvos de acero ino-
xidable con microporosidad interna ha sido desa-
rrollada en el Centro de Investigaciones Metalur-
gicas (CIME), en colaboracién con el Instituto
Superior Pedagdgico para la Educacién Técnica
Profesional (ISPETP), como una via para la mejo-
ra de la compresibilidad de los polvos y la reduc-
cién de su densidad, al tiempo que se reducen los
costes de instalacién de equipos.

La tecnologia para la obtencién de la micro-
porosidad en los polvos de acero inoxidable se fun-
damental'¥ en enriquecer la aleacién con carbono
durante la fusién, extrayéndolo, posteriormente,
mediante un recocido en atmésfera descarburante
(Fig.l)m.

En la fusién, el contenido en carbono se eleva
a, aproximadamente, 4,3 % vy, posteriormente,
después de la atomizacién, durante el recocido de
descarburacién del polvo se reduce a 0,06 %.
Como resultado, la morfologia y la estructura
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Figura 1. Esquema de flujo tecnolégico para la obtencion de
polvos microporosos de acero inoxidable.

Figure 1. Technological flow chart for the obtention of
stainless steel powders with a microporous structure.

interna de la particula se modifican: aparece una
intensa y fina rugosidad en su superficie y una mi-
croporosidad interna que puede alcanzar un 10 %
en volumen, aproximadamente. Estas nuevas ca-
racteristicas reducen la presién de compactacién
del polvo de acero inoxidable en 200 MPa (es de-
cir, de 700 u 800 MPa que poseen normalmente
los aceros inoxidables® a 400 o0 450 MPa), debido
a que mejora su compresibilidad, gracias a la mi-
croporosidad interna, y mejora en su resistencia en
verde como resultado de una mayor adherencia
entre las particulas gracias a su rugosidad superfi-
cial.

El estudio de la cinética y mecanismo de los
procesos estructurales que ocurren durante la des-
carburacién, permite optimizar el proceso mismo
de descarburacién y explicar cémo se forman la
microporosidad y rugosidad de la particula, aspec-
tos, ambos, de importancia relevante para cual-
quier ajuste relacionado con la eficiencia de la tec-
nologfa.

El proceso de descarburacién se realiza a alta
temperatura en un flujo de hidrégeno o amoniaco
disociado, mediante la reaccién:
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C+2H2(g)~éCH4(g) (1)
AH=- 74,848 k]/mol

3C+4NH3(g)—93CH4(g)+2N2(g) (2)
AH=-40,857 kJ/mol

El carbono presente en la superficie de la parti-
cula reacciona con el hidrégeno, extrayéndose en
forma de metano. Esto crea una diferencia de con-
centracién de carbono entre la superficie y el cen-
tro de la particula que lo hace difundir hacia la su-
perficie, garantizando la disponibilidad de carbono
para el desarrollo de la reaccion.

Para evitar la aglomeracién del polvo, el proce-
so de descarburacién debe iniciarse a baja tem-
peratura (950 °C). A medida que el contenido
de carbono disminuye la temperatura de fusién se
eleva, lo que permite, a su vez, elevar la tempera-
tura de descarburacién sin que el polvo se aglome-
re. El incremento de temperatura hasta 1.150 °C,
en la que el carbono alcanza su mayor energia de
difusién, se realiza en forma escalonada: se inicia a
950 °C durante el tiempo requerido para que la
disminucién de carbono permita un incremento de
temperatura; seguidamente, ésta se eleva a 1.050
°C, temperatura a la que permanece durante un
tiempo; finalmente, se eleva a 1.150 °C y se
mantiene hasta que la descarburacién conduzca a
que la aleacién alcance el contenido de carbono
deseado.

El flujo de hidrégeno con un punto de rocio de
-30 a -40 °C, juega un papel muy importante para
que el sentido de la reaccién (1) se mantenga
hacia la derecha. Los niveles relativamente altos
de flujo hacen descender la presién parcial de for-
macién del metano, lo que estimula la reaccién
(Frenkel, 1946)P). Sin embargo, el flujo presenta
un 6ptimo, por encima del cual los reaccionantes
no tienen tiempo de interactuar, quedando el
carbono retenido en la fase sélida. En el extremo
opuesto, cuando el flujo es muy bajo, el carbono
que reacciona con el hidrégeno se descompone
nuevamente, antes de ser evacuado, depositdndose
en forma de hollin sobre la superficie del polvo,
imprimiéndole a éste una coloracién negra. Esto se
observa para flujos de hidrégeno < 1 1/min.

A medida que el contenido de carbono
va disminuyendo, el diferencial de concentra-
cién en la particula va descendiendo, lo que
desacelera la reaccién. Para contrarrestar esto,
la presién parcial de formacién del metano
debe bajarse, lo que se logra incrementando el
flujo.
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2. CINETICA DE LA DESCARBURACION

El estudio cinético persigue, precisamente, deter-
minar los tiempos de mantenimiento para cada
etapa de calentamiento, asi como los puntos 6pti-
mos de flujo de hidrégeno en cada uno.

A tal efecto, se ejecuts un disefio experimental
del tipo 2% que se aplicé a la primera etapa de des-
carburacién a 950 °C. Las variables independien-
tes fueron el flujo y el tiempo. La variable depen-
diente fue el contenido en carbono, % en masa,
determinado por el método gasovolumétrico segin
la norma cubana NC 04-20:1979 (ISO 437 o UNE
7014-60). Se utilizé una muestra de alto carbono
con la composicién que se muestra en la tabla I.
Para la realizacién de los ensayos se empled un
horno tubular marca Griffin y como agente descar-
burante se utilizé hidrégeno embotellado. Ademas,
se mantuvieron controladas las siguientes varia-
bles: masa de polvo, drea de la superficie de inter-
cambio polvo-gas descarburante y distribucién gra-
nulométrica del polvo inferior a 180 um. Las
condiciones experimentales y rendimientos para
esta primera etapa se muestran en la tabla Il.

Para los andlisis de regresién se emplearon los
programas de cdlculo MICROSTA y MMC30, éste
Gltimo elaborado en el CIME.

El an4lisis de conjunto mediante el MICROS-
TA permite llegar al siguiente modelo:

Cr=2515+0,71F-0,15¢ (3)

donde,

Cs . contenido de carbono después del trata-
miento de descarburacién, % en masa.

F - flujo de hidrégeno, en l/min.

t - tiempo de retencién a 950 °C, en h.

En el modelo que se presenta (3) se ha despre-
ciado la interaccién de los pardmetros “flujo” y
“tiempo” por no ser significativa, motivo por el
que se presenta el andlisis de adecuacién del mo-
delo. Este muestra que el estadistico F de Fisher es
igual a 330,056, con una probabilidad de error de
0,0389, lo que permite considerar el modelo ade-
cuado tomando un nivel de significacién de 0,05.
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Tabla II. Condiciones experimentales y rendimientos de la
primera efapa de descarburacién a 950 °C

Table II. Experimental conditions and yields for the first
decarburisation stage at 950 °C

Ne Condiciones Rendimientos

experimentales

Flujo, Tiempo, Contenido de C,
I/min h % en masa

1 2 3 3,50

2 2 5 3,17

3 3 3 4,18

4 3 5 3,91

El error del modelo es de 0,030 % C, mostrando
una desviacién estdndar simétrica igual a = 0,015
% C, encontrdndose dentro del margen de tole-
rancias del 'método gasovolumétrico (+ 0,04 % C)
indicado en la Norma (NC 04-20:79). El coefi-
ciente de correlacién lineal mdltiple (R?) del mo-
delo es 0,9992.

Por otra parte, al analizar la significacién de los
coeficientes de los pardametros “flujo” y “tiempo”,
mediante el estadistico t de Student, se observa que
la probabilidades de error de cada uno, respectiva-
mente, son de 0,027 y 0,063; tomando como nivel
de significacién 0,05 se puede apreciar que el coefi-
ciente del “flujo” s es significativo, mientras que el
del tiempo no lo es. Los coeficientes de correlacion
“r” de cada coeficiente son, respectivamente, 0,998
y 0,990 destacdndose una alta relacién de estos pa-
rémetros con el proceso de descarburacion.

Valorando que el modelo en su conjunto es
adecuado, que su error estdndar es bajo y simétrico
y que su correspondencia con la ecuacién de la
recta es alta, se acepta dicho modelo aunque la sig-
nificacién del pardmetro “tiempo” sea baja.

Al analizar el coeficiente del pardmetro “flujo”
(+ 0,71) se observa que en la zona experimental su
incremento reduce el poder descarburante del gas,
por tanto, para la primera etapa debe emplearse un
flujo de 2 1/min de hidrégeno.

El comportamiento del tiempo estd claro. Su
coeficiente (-0,15) indica que al aumentar éste el

Tabla 1. Composicién quimica de la muestra de polvo, % en masa
p q p ,

Table I. Chemical composition of powder sample, % in mass

C Mn Si P S Cr Mo Ni Cu Ti v Fe
4,27 0,87 1,43 0,02 0,007 18,74 0,20 8,00 0,38 0,004 0,05 65,40
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carbono final disminuird. La baja incidencia se de-
be al poco tiempo de experimentacién (2 h).

En la figura 2 se representa la variacién del
contenido de carbono en funcién del flujo de hi-
drégeno, cuya ecuacién es:

Cr=1915+071 F (4)

Como es conocido, la incidencia del tiempo en
estos casos no es lineal. Tal es asi que el coeficien-
te de regresién lineal para la ecuacién de la recta
resulta muy bajo (r = - 0,3889). Por este motivo el
andlisis de regresién para el tiempo se efectué a
través del modelo clésico de las reacciones de pri-
mer orden”, que es citado por Filippov en 1975
para los fenémenos de descarburacion®:

Cr=C, - exp (-ke) (5)

donde:

Cy - contenido de carbono después de la des-
carburacién, % en masa

C, - contenido de carbono antes de la descar-
buracién, % en masa :

t -tiempoenh,y

k - constante de régimen que caracteriza la ve-
locidad del proceso.

Para esto se empled el programa informatico
MMC30, disponible en el CIME. Mediante éste se
obtuvo el valor de k para la primera etapa de des-
carburacién a 950 °C, quedando el modelo con su
respectiva desviacién, s, como sigue:

C/, %
45 1 [
418
g ’c,=1,915+0,71 F B ‘ ‘/
.

40

391 / T
/
3.50 L~ A3h

3,17 /‘ u-5h

3,0 7

1,5 2,0 2,5 3,0 3,5
Flujo de Hy, I/min

Figura 2. Recta de regresién del contenido de carbono final

en funcién del flujo para 950 °C. El coeficiente de regresién
lineal R = 0,9204.

Figure 2. Flow vs. final carbon linear regression to 950 °C.
The linear regression coefficient is R = 0.9204.
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— Etapal:

Cr=4,27"exp (-0,099- t)
(siendo s = 0,0026 % C) (6)

donde,
4,27 es el contenido de carbono procedente de
la atomizacién, % en masa.

Como se observa, la desviacién, s, es muy infe-
rior a los entornos de trabajo, por lo que se acepta
el modelo evaluado.

El modelo obtenido en la ecuacién (6) permite
determinar, a partir del contenido inicial de carbo-
no, el tiempo de retencién requerido para alcanzar
el carbono deseado. También permite precisar
cuindo es necesario activar el proceso con los in-
crementos de temperatura y flujo.

De forma andloga, se caracterizaron el flujo y el
tiempo para la segunda y tercera etapa de descar-
buracién. Los flujos resultaron ser 2,5 y 3,0 |/min,
respectivamente.

Los modelos cinéticos se dan a continuacién:

— Etapa II:
Cr=12,87"exp(-0,226t) (s =0,0003%C) (7)

donde,
2,87 es el contenido de carbono procedente de
la I etapa de descarburacién, % en masa.

— Etapa III:
C;=0,3 - exp(-0,25t) (s =0,0003%C)  (8)

donde,
0,3 es el contenido de carbono procedente de
la I etapa de descarburacién, % en masa.

Se observa que las desviaciones de los modelos
son, practicamente, desestimables.

En la figura 3 se muestran las curvas cinéticas
obtenidas para cada etapa. Se advierte cémo al dis-
minuir la pendiente se hace necesario pasar a la si-
guiente etapa.

3. MECANISMO DE DESCARBURACION
3.1. Métodos experimentales

A continuacién se explica cémo se desarrolla
el proceso de difusién del carbono, ya que esto
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Figura 3. Curvas cinéticas de la descarburacién.

I.Primera etapa de descarburacién: 950 °C; 1,5 - 2,0 [/min.
II. Segunda etapa de descarburacion: 1.050 °C; 2,0 - 2,5 |/min.
lll. Tercera etapa de descarburacién: 1.150 °C; 2,5 - 3,0 |/min.

Figure 3. Kinetics curves of decarburisation.

I First decarburisation stage: 950 °C; 1.5-2.0 I/min.

Il. Second decarburisation stage: 1050 °C; 2.0-2.5 I/min.
Ill. Third decarburisation stage: 1150 °C; 2.5-3.0 |/min.

permite llegar a importantes conclusiones acerca
de la aplicacién de la tecnologfa.

Se tomaron muestras de polvo atomizado (Ta-
bla I), sin descarburar, y muestras al finalizar cada
etapa de descarburacién, a las que se determiné su
contenido en carbono por el método gasovolumé-
trico segin la NC 04-20:79. Los contenidos de
carbono se dan en la tabla III.

Para caracterizar la estructura se efectuaron ob-
servaciones por microscopia éptica y electrénica
de barrido, asf como andlisis por difraccién de ra-
yos X.

El procedimiento de preparacién de las mues-
tras es el siguiente: se toman unos gramos de pol-
vo, que se mezclan con alcohol polivinilico diluido
en agua al 15 %, se prensa a 100 MPa y se aplica
un secado a 40 °C durante 1 h para endurecer el
aglutinante‘ Posteriormente, se monta en resina.
El desbaste y pulido deben efectuarse cuidadosa-
mente para evitar el desprendimiento de particu-

Tabla lll. Contenido de carbono de las muestras, % en masa

Table Ill. Carbon content of samples, % in mass

Muestras Contenido
deC, %
Sin descarburar 4,60

Después de la | etapa de descarburacion 2,26
Después de la Il etapa de descarburacion 0,36
Después de la lll etapa de descarburacién 0,06

N > >
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las. El revelado de la microestructura se obtiene
por contacto con reactivo Vilella: cuatro partes de
acido clorhidrico, una parte de 4cido nitrico y dos
partes de glicerol.

Los andlisis por difraccién de rayos X se efec-
tuaron en un difractémetro Philips PW 1710 de
radiacién Ko cobre, con filtro de niquel y porta-
muestras de aluminio.

3.2. Estructura del polvo atomizado

El polvo atomizado, antes de ser sometido a des-
carburacién, muestra una estructura ledeburitica
con gran precipitacién de carburos en una matriz
martensitica de agujas finas. En las particulas ma-
yores, cuya seccién transversal es de aproximada-
mente 0,2 X 0,04 mm, ocurre la formacién de car-
buros primarios gruesos cuyas longitudes alcanzan
0,010 mm. mientras que en las particulas menores
de, aproximadamente, 0,016 mm de espesor, no
aparecen los carburos primarios. En la figura 4a) se
muestra una particula cuya seccién transversal es
de unos 0,04 mm?. Se observan, hacia el centro,
los carburos primarios gruesos y, hacia la superficie,
carburos finos y dispersos en la matriz martensiti-
ca. Estas dimensiones distintas que pueden tomar
los carburos estdn ligadas a la velocidad de enfria-
miento que experimenta la particula durante la
atomizacion.

En la tabla IV se muestra la composicién semi-
cuantitativa de las agujas y la matriz (zona entre
agujas), para lo que se empleé el analizador por
energfas dispersivas de rayos X del microscopio
electrénico. Se observa que el contenido de cromo
es superior en las agujas, lo que indica que se trata
de carburos de cromo.

En la figura 5a) se expone el difractograma de
este polvo después de un recocido a 1.000 °C du-
rante 30 min. En éste se observan las reflexiones
de los carburos de cromo del tipo (Cr,Fe);C; y de
la austenita aleada al CrNi procedente de la mar-
tensita.

3.3. Estructura del polvo sometido a la etapa |
de descarburacion

Los polvos sometidos a la etapa I de descarbura-
cién que presentan 2,26 % C (Tabla 1II), muestran
(Fig. 4b) una estructura uniforme de austenita
(zonas claras) y perlita laminar fina (zonas oscuras)
formada por ferrita y carburos del tipo Cry;Cg, los
cuales, segin el diagrama del sistema cromo-carbo-
no7V8 contienen menos de 5,68 % C.
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12.5 um

Figura 4. Microestructura de los polvos:

a) Antes de la descarburacién con 4,6 % C, x 1.600. Se observa martensita con carburos primarios finos hacia la superficie
y mds gruesos hacia el centro.

b) Después de la primera etapa de descarburacion, 2,26 % C x 1.600. Se observa austenita (zona clara) y perlita laminar
muy fina (zona oscural).

c) Después de la segunda etapa de descarburacion, con 0,36 % C x 1.600. Se observa matriz austenitica con una presencia
significativa de carburos de cromo coalescidos.

d) Después de la tercera etapa de descarburacion, con 0,06 % C x 1.600. Se observan granos de austenita con carburos
precipitados en el borde del grano y limites gruesos intergranulares que se extienden hasta la superficie de la particula.

Figure 4. Powders microstructure:

a) Before the decarburisation with 4.6 % carbon content, x 1600. Martensite with fine primary carbides towards surface and
coarse primary carbides towards center, is observed.

b) After the first decarburisation stage with 2.26 % carbon content, x 1600. Austenite (light zone) and very fine lammeled
pearlite (dark zone).

c) After the second decarburisation stage with 0.36 % carbon content, x 1600. Austenite matrix with strong, presence of the
coalesced chromium carbides.

d) After the third decarburisation stage with 0.06 % carbon content, x 1600. Austenite with precipitated carbides in the grain
boundary and coarse grain boundaries that extend into particle surface.

Tabla IV. Composicién de fases en los polvos no descarburados

Table IV. Phase composition in the non- decarburised powders

Fase Composicidon quimica, % en masa
Si Vv Cr Mn Fe Ni Mo
Agujas 0,48 0,22 34,11 - 61,54 3,22 0,43
Zona entre agujas 1,38 - 22,35 1,28 67,50 6,85 0,64
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Figura 5. Andlisis por difraccién de rayos X de los polvos:

a) Polvo atomizado (4,3 % C).

b) Polvo sometido a la primera etapa de descarburacion
(2,26 % C).

c) Polvo sometido a una descarburacién completa con
(0,06 % C).

Figure 5. X-Rays diffraction analysis of the powders:

a) Atomized powder with 4.6 % carbon content.

b) Powder with 2.26 % carbon content after the first
decarburization stage.

c) Powder after complete decarburization with 0.06 %
carbon content.

El difractograma (Fig. 5b)) muestra las reflexio-
nes bien definidas de la austenita y la ferrita. Sin
embargo, la presencia del carburo de cromo
Cr;3C4 no se evidencia porque aparece solapada
bajo la reflexién de la ferrita. Este tipo de carburo
presenta su ref!exién de méxima intensidad I, = 10
para d = 2,05 ™ en el 4ngulo 6 = 22,07° 1'%, Por
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su parte, la ferrita muestra una intensa reflexién de
I, = 9, muy préxima para la d = 2,0320, en el dngu-
lo © = 22,296°. Se observa la marcada amplitud en
la base del pico de ferrital'®l.

Por tanto, durante la primera etapa de descar-
buracién, se experimenta una gran disolucién de
los carburos procedentes de la atomizacién por dos
razones fundamentales:

— la pérdida notable de carbono, de alrededor del
2 % o més

— como resultado del incremento de la solubili-
dad del carbono en la matriz, al formarse la fase
austenitica durante el calentamiento.

Al disminuir el contenido de carbono, su in-
fluencia en la formacién de austenita disminuye,
lo que combinado con el alto contenido de silicio
(1,43 %) y el bajo de manganeso (0,87 %) hace
que aparezca la fase ferrital!!l. Esta ferrita surge du-
rante el enfriamiento lento desde los 950 °C, dan-
do lugar a la formacién de la perlita que se observa
en la microestructura (Fig. 5 b).

3.4. Estructura del polvo sometido a la etapas |
y Il de descarburacion

Después de la segunda etapa de descarburacién, el
carbono desciende desde 2,26 a 0,36 %, mostrando
una presencia significativa de carburos coalescidos
del tipo Cr;3Cs en una matriz austenitica (Fig.
4c)). Esta coalescencia surge como resultado de su
precipitacién durante el enfriamiento lento desde
los 1.050 °C 1113,

Hasta el momento no se observa una aparicién
significativa de poros. Por tanto, durante la segun-
da etapa, las transformaciones estructurales se de-
ben, fundamentalmente, a que continda la elimi-
nacién del carbono a través de los limites
intergranulares de la austenital'"¥, ocurriendo la
coalescencia de los carburos durante el enfria-
miento.

3.5. Estructura del polvo sometido a las etapas
1,1y lll de descarburacion

La estructura final del polvo, después de experi-
mentar el proceso de descarburacién completo
hasta niveles de carbono de alrededor de 0,06 %,
muestra una estructura fundamentalmente
austenitica. Aunque en menor proporcién que
en la etapa anterior, ain se observan precipi-
tados de carburo Cr;3Cq4 situados en los limites

179

http://revistademetalurgia.revistas.csic.es



Formacién de microporosidad interna en polvos de acero inoxidable: cinética y mecanismo

M. MARTINEZ, W. SUWARDJO, L. GARCIA, A. FORMOSO Y A. CORES

intergranulares!’®)] que se forman durante el enfria-
miento lento, desde los 1.150 °C (Fig. 4d)).

En estas muestras, se destaca el engrosamiento
de los limites intergranulares que se extienden de-
finidamente hasta la superficie de la particula, de-
bido a la presencia del carbono libre que difunde
por el limite intergranular hacia la superficie, a
través del mecanismo de Mott . En las observa-
ciones efectuadas antes del revelado quimico, se
aprecia una presencia significativa de microporos
con distintas distribuciones y tamafios.

El difractograma que se presenta en la figura
5¢), confirma la formacién de una estructura fun-
damentalmente austenitica. En ningdn caso se
aprecia formacién de grafito en el difractograma o
en la microestructura.

Como conclusién, se puede establecer que, du-
rante el transcurso del proceso de descarburacion,
el carbono difunde a través de los limites intergra-
nulares hacia la superficie de la particula, a partir
de la fase carburo de cromo, directamente, o desde
el interior del grano austenitico mediante el meca-
nismo de difusién intersticial, como fue sefialado
por Frenkel®! sin formar agrupaciones (inclusio-
nes) de grafito.

4. MECANISMO DE FORMACION DE LA MICRO-
POROSIDAD

Para el estudio del mecanismo de formacién de la
microporosidad se tomaron distintas muestras a las
que se aplic6 la etapa III de descarburacién. Estas
se prepararon del mismo modo que el explicado en
el apartado 3.1, pero sin efectuar el revelado.

En cuanto a la formacién de la microporosidad,
las figuras anteriores muestran que ésta aparece en
la etapa III de descarburacién, es decir, a partir de
0,3 % C. El mecanismo de formacién de la micro-
porosidad se ilustra en la figura 6 y se explica del
siguiente modo:

— Los microporos surgen por la agrupacién,
dentro del grano, de miiltiples vacantes dejadas
por el carbono (coalescencia de las vacantes).
Estos poros de configuracién esférica se obser-
van homogéneamente distribuidos en la parti-
cula, con un tamafio entre 1,25 y 2 um
(Fig. 6a).

— Los microporos se agrupan (coalescencia de los
microporos) formando poros mds gruesos de en-
tre 6 y 12 um y en menor proporcién (Fig. 6b).
Se observan, atn, distribuidos uniformemente
por toda la seccién de la particula.
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— Los mecanismos de transporte de masa provo-
can que los poros coalescidos se desplacen ha-
cia la superficie, distribuyéndose por la periferia
de la particula (Fig. 6¢). El centro de la particu-
la se observa sin poros.

— Los poros salen a la superficie provocando el
incremento de la rugosidad superficial de la
particula, lo que ya venia produciéndose desde
los inicios del proceso con la salida del carbono
hacia la atmésfera. La figura 6d) muestra la ru-
gosidad que se produce cuando el poro sale a la
superficie.

Se observa, al ver la secuencia de imdgenes que
se presenta, que los poros van avanzando hacia la
superficie de la particula a través de la matriz me-
talica.

Este proceso no ocurre de modo uniforme en
todas las particulas, ya que su desarrollo depende,
no sélo de su tamafio sino también del grado de
intercambio que se establezca entre su superficie y
el flujo descarburante. Por esta razén, en una mis-
ma muestra se observan varias particulas atrave-
sando por las distintas fases de formacién de la mi-
croporosidad.

Teniendo en cuenta las caracteristicas del pro-
ceso de difusién del carbono y de los poros, se llega
a la conclusién de que en la etapa Il del proceso
de descarburacién se simultanean ambos procesos:
la difusién del carbono, a través de las fronteras in-
tergranulares, y la de los poros, a través de la ma-
triz, siguiendo el mecanismo de Frenkel de la difu-
sién de vacantes a cuenta de la disminucién de la
energia superficial>!416v 17,

Esta simultaneidad de ambos procesos de difu-
sién hace que, a partir de cierto limite de carbono
alcanzado (entre 0,1 y 0,05 %), la microporosidad
comience a desaparecer. Por tanto, para obtener
polvos de acero inoxidable microporosos se reco-
mienda no disminuir el contenido de carbono por
debajo de 0,05 %. Por otra parte, las observaciones
efectuadas en los polvos sometidos a las dos prime-
ras etapas, es decir, de mas de 0,36 % C, muestran
que la microporosidad comienza a formarse en la
etapa 111, o sea, para contenidos de carbono meno-
res de este limite, que permiten el calentamiento a
1.150 °C sin que se aglomere el polvo.

5. CONCLUSIONES

— Se model6 matemdticamente el recocido de
descarburacién escalonado de los polvos de
acero inoxidable, lo que permitis:
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12,5 pum

Figura 6. Micrografias de los polvos de acero inoxidable mostrando la distribucién de la microporosidad interna:
a) Distribucién homogénea de la microporosidad, x 800.

b) Coalescencia de los microporos, x 800.

¢) Microporos cercanos a la superficie de la particula, x 1.600.

d) Salida del poro a la superficie de la particula, x 1.600.

Figure 6. Microporous stainless steel powders showing the internal microporosity distribution:
a) Homogeneous microporosity distribution, x 800.

b) Coalescence of micropores, x 800.

¢) Micropore distribution close fo the particle surface, x 800.

d) Emerging of pore on the particle surface, x 1600.

— Optimizar el proceso de formacién de la mi-
croporosidad interna.

— Obtener con precisién de + 0,0026 % el
contenido de carbono deseado.

— Determinar, de acuerdo al contenido de car-
bono inicial de la aleacién, los tiempos ne-
cesarios para activar el proceso con los in-
crementos de temperatura y flujo de gas.

— El mecanismo de difusién del carbono transcu-

rre con la descomposicién gradual de la fase
carburo de cromo, sin dar lugar a la formacién
de inclusiones de grafito. El carbono desprendi-
do de la fase carburo, o disuelto en la austenita,
emigra a la frontera intergranular y difunde a

través de ésta para reaccionar con el H; en la
supetficie de la particula, provocando la forma-
cién de la rugosidad superficial.
El mecanismo de formacién de la microporosi-
dad transcurre en cuatro etapas:

— Surgimiento de los microporos.

— Coalescencia de los microporos.

— Migracién de los poros coalescidos a la su-
perficie de la particula.

— Salida del poro a la superficie.

La tecnologia de obtencién de polvos de acero
microporosos mediante descarburacién en
fase solida se recomienda para el caso de aceros
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inoxidables con un contenido de carbono me-

nor de 0,3 y hasta 0,05 %.
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