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Resumen
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Se estudian los aceros aleados sinterizados con molibdeno, cobre, niquel y grafito, a partir de la
influencia de su composicién sobre distintas propiedades mecdanicas y fisicas. En todos los aceros, se
utiliz6 una composicién de carbono constante, asi como polvos prealeados de Fe-Mo, con 1,5 % Mo.
Las condiciones de sinterizacién elegidas han sido las mds préximas a las utilizadas en la industria
pulvimetaliirgica, que es el usuario potencial de los materiales estudiados.
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Characterization of sintered steels obtained from Fe-1.5 % Mo
prealloyed powders ’

Abstract

Sintered molibdenum-, copper-, nickel- alloyed steels, have been studied through the influence of the
chemical composition on different mechanical and physical properties. In all the studied steels, a
constant percentage of carbon has been used, as well Fe-Mo prealloyed powders, with a 1,5 % Mo
content. Selected sintering conditions were close to those used in the P/M industry, potential

consumer of the studied steels.

Keywords: Sintered steels. Prealloyed powders.

1. INTRODUCCION

Con este estudio se intentan caracterizar, desde
el punto de vista mecdnico y microestructural, los
aceros sinterizados obtenidos a partir de polvos pre-
aleados Fe-1,5 % Mo (Astaloy Mo de Hoganis AB,
Suecia) de reciente aparicidn, y posibilitar una rapi-
da transferencia de resultados a la industria. Por
ello, las condiciones de fabricacidn utilizadas para
la obtencién de las probetas objeto de estudio han
sido practicamente idénticas a las que se siguen en
la industria pulvimetalidrgica.

() Trabajo recibido el dia 27 de abril de 1994.

*) Dpto. de Ingenieria de Materiales. E.T.S. de Ingenieros de
Minas. Universidad Politécnica de Madrid. ¢/ Rios Rosas,
21. 28003-Madrid (Espafia)
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En este trabajo se estudian los aceros aleados
sinterizados con molibdeno, cobre y niquel, obteni-
dos a partir de polvos prealeados de Fe-1,5 % Mo
(con un contenido de carbono afiadido fijo) al que
se adicionan cantidades conocidas de niquel, cobre
o de ambos elementos. El estudio, se centra en la
influencia de la composicién sobre distintas propie-
dades mecénicas (resistencia a la traccidn, alarga-
miento y dureza) y fisicas (densidad y variaciéon
dimensional).

2. ANTECEDENTES

Son muy numerosos los trabajos de investiga-
cién que tienen como objeto los aceros sinterizados
con cobre y niquel, tanto en estado sinterizado
como tratados térmicamente. En muchos de estos

http://revistademetalurgia.revistas.csic.es



trabajos, también se contempla la aleacién con
molibdeno, pero sin exceder el 0,5 % (1-3). En
algunas investigaciones se estudian valores superio-
res al 0,5 % Mo, como en (4-6), aunque los dos
ultimos trabajos referenciados se apartan considera-
blemente de las condiciones tipicas de sinterizacién
de la industria pulvimetalirgica (utilizacién de tem-
peraturas por encima de 1.200 °C o ciclos mixtos
de reprensado-resinterizacion).

A partir de la aparicién en 1990 de los polvos
prealeados Fe-1,5 % Mo (7) (comercializados por
Hogands AB, de Suecia, con el nombre de Astaloy
Mo), se desarrollan numerosos trabajos de investi-
gacion que utilizan este material prealeado, o bien
mezcla con el mismo porcentaje de molibdeno
(8-10).

Recientemente, se han desarrollado nuevas
familias de polvos prealeados por difussion-bond-
ing, pero utilizando como base polvos, a su vez
prealeados de Fe-1,5 % Mo (11). Estas nuevas
familias de polvos prealeados estan disefiadas en
funcién de su contenido de cobre o de niquel, para
una alta precisién dimensional o una elevada capa-
cidad de autotemple (incluso con enfriamientos
muy lentos).

3. PROCESO EXPERIMENTAL

La composicion y principales propiedades de los
materiales utilizados para la obtencién de los aceros
sinterizados objeto de este estudio, quedan refleja-
das y relacionadas en la tabla I.

3.1. Mezcla y compactacion de polvos

La etapa de mezcla tiene como fin obtener una
distribucién uniforme de los polvos asi como buena

homogeneidad de tamafios, debido a que estos fac-
tores influyen decisivamente en posteriores opera-
ciones, de modo que una mala mezcla provocard
una mala homogeneidad en la composicién del
material, produciendo finalmente gran variacién de
las propiedades finales. Asi mismo, durante la etapa
de mezclado se pueden producir segregaciones si se
trata de polvos con diferentes densidades, formas y
tamafios. En la tabla II se ofrecen las distintas com-
posiciones estudiadas. Una vez obtenidas las alea-
ciones, se procedié a la mezcla en un mezclador de
doble vasija, que la realiza por medio de dos movi-
mientos (giros en sentido paralelo y perpendicular
al eje de los recipientes cilindricos que contienen el
material). La mezcla se realizé en cada direccién de

TaBLA II.— Composicién de los aceros obtenidos a
partir de mezclas, % en masa. En todos los casos el
contenido de molibdeno es del 1,5 %

TABLE 11— Composition of the admixed steels, % in
weight. For all cases, 1.5 % Mo content

C Cu Ni
0,7 1 0
2 0
3 0
4 0
0,7 0 1
0 2
0 3
0 4
0,7 2 2
2 4

TaBLA I.— Composicién quimica y principales propiedades de los materiales de partida estudiados
TABLE 1.— Chemical composition and main properties of raw materials

Material Composicién quimica, % Densidad | Vel. de | Tamafio de | Tipo de polvo
aparente, flujo, particula,
C Cu Ni | Mo | Fe g/cm3 s/50 g pm
Astaloy Mo - - - 1,5 | resto 3.0 25 20-180 Atomizado en
agua
Cobre - {>993 - - - 2,2-2,6 37 45-76 Electrolitico
Niquel - - >999( - - 0,7-2,0 32 3-5 Carbonilo
Carbono >98,0f - - - - 0,13 - <53 Natural
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giro durante 5 min, tras los cuales se alcanzé una
buena homogeneidad de los distintos elementos.
Una vez finalizada la etapa de mezclado, se pro-
cedié a compactar los polvos. La compactacion se
realizé de forma uniaxial y en matriz flotante. El
material se compactd directamente en una matriz
con la forma de la probeta de traccién normalizada
(segin ASTM Standard E-69). La velocidad de
carga fue de 3.920 N/s. En todos los casos, se selec-
ciond una presién de compactaciéon de 700 MPa.

3.2. Sinterizacion

La sinterizacién se llevd a cabo en un horno
tubular de laboratorio, a 1.120 °C durante 20 min
en atmdsfera de 95 % N, - 5 % H,.

3.3. Propiedades evaluadas
3.3.1. Propiedades fisicas

Las propiedades fisicas determinadas fueron la
densidad (en estado sinterizado) y la variacion
dimensional después de la sinterizacioén. La densi-
dad de los materiales sinterizados se determiné por
el método de Arquimedes. Al tratarse de materiales
porosos antes de su inmersién en agua debe reali-
zarse su sellado con una laca o pintura. La densidad
se calcula a partir de la siguiente expresion:

D= Mseco /(L - Magua) -(L- Mseco / 83)]
donde:
M., = Peso del material.
L = Peso del material sellado.
M2 = Peso del material sellado sumergido en

agua.
83 = Densidad del sellante ( 1,2 g/cm3 ).

La determinacién de la variacién dimensional
longitudinal, V., se realizé mediante la aplicacién
de la siguiente férmula:

Vdim%z(LZ_Ll ) * 100/L1
donde:

L, = Longitud de la probeta en verde, mm.
L, = Longitud de la probeta en estado sinteriza-
do, mm.

3.3.2. Propiedades mecdnicas

Las propiedades mecénicas determinadas en este
trabajo de investigacion fueron la dureza, la resis-
tencia a la traccion y el alargamiento.
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La dureza se determiné por el método Rockwell,
escala A.

Mediante el ensayo de traccién se determinaron
la resistencia a la traccion y el alargamiento.

3.4. Estudio metalografico

Todos los materiales se estudiaron por microsco-
pia dptica convencional y por microscopia electré-
nica de barrido, para caracterizar algunas dreas de
los mismos y estudiar la difusién de los distintos
elementos de aleacion en cada tipo de acero. Las
distintas fases encontradas se identificaron median-
te un completo estudio de microdurezas.

4. RESULTADOS
4.1. Propiedades fisicas
4.1.1. Densidad

En la figura 1 se muestran las densidades de sin-
terizacién de todos los materiales estudiados. Puede
apreciarse que el niquel propicia un aumento de la
densidad, favoreciendo la contraccién de los com-
pactos sinterizados. En cuanto al efecto del cobre,
es negativo, como se verd a continuacidn, por cuan-
to produce una fuerte expansion o hinchamiento en
las probetas, tanto mayor cuanto mas elevado es su
contenido. En las probetas en las que existe mezcla
de los dos elementos los resultados tienden a mos-
trar el valor medio de los resultados obtenidos por
separado.

4.1.2. Variacién dimensional

Esta propiedad indica si en el transcurso de la
sinterizacion existe algin tipo de variaciéon en

w 1,2

£

g Nx'quel

o 7,0 L]

o 6,8

<t

[a)

w 6,6

Z

]

o 6,4 | [ 1

0] | 2 3 4

CONTENIDO, Yo

FIG. 1.— Densidad de los aceros Fe-0,7 % C-1,5 %
Mo sinterizados a 1.120 °C/30 min para distintos
contenidos de cobre y de niquel.

FiG. 1— Density of Fe-0.7 % C-1.5 % Mo steels
sintered at 1, 120 °C for 30 min for different
copper and nickel contents.
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cuanto al tamafio de la probeta bien sea por contrac-
cién o por dilatacién. En la figura 2 se aprecia
cémo el cobre propicia un aumento positivo de la
variaciéon dimensional, es decir, una expansion o
hinchamiento. El niquel provoca una disminucion
de la variacién dimensional a medida que aumenta
el contenido de dicho elemento.

4.2. Propiedades mecanicas
4.2.1. Resistencia a la traccién

En la figura 3 se observa cdmo el niquel propi-
cia un incremento de la resistencia a la traccién asi
como el cobre en las aleaciones en las que se
encuentra de forma simultdnea con el niquel.

4.2.2. Alargamiento

El alargamiento tiene un comportamiento inver-
so al de la resistencia a la traccién, segiin se aprecia
en la figura 4. Se observa que el efecto del niquel es
mas acusado que el del cobre, lo mismo que en la
representacion grafica correspondiente a la resisten-
cia a tracciéon. Del mismo modo, también aparece
un minimo, que en el caso de la resistencia era un
maximo, correspondiente al 3 % Cu. En el caso del
niquel, el efecto no es tan acusado como en el del
cobre, pero la progresioén es paralela al comporta-
miento a la resistencia a la traccién, pero con senti-
do inverso.

4.2.3. Dureza

En la figura 5 se representan los resultados
correspondientes a la dureza de los materiales estu-
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FIG. 2.— Variacién dimensional de los aceros Fe-
0,7 % C-1,5 % Mo sinterizados a 1.120 °C/30 min
para distintos contenidos de cobre y de niquel.
FIG. 2— Dimensional change of Fe-0.7 % C-1.5 %
Mo steels sintered at 1,120 °C for 30 min for
different copper and nickel contents.
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FIG. 3.— Resistencia a la traccion de los aceros Fe-
0,7 % C-1,5 % Mo sinterizados a 1.120 °C/30 min
para distintos contenidos de cobre y de niquel.
FiG. 3— Tensile strength of Fe-0.7 % C-1.5 % Mo
steels sintered at 1,120 °C for 30 min for different
copper and nickel contents.
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F1G. 4.— Alargamiento de los aceros Fe-0,7 %
C-1,5 % Mo sinterizados a 1.120 °C/30 min para
distintos contenidos de cobre y de niquel.

FiG. 4— Elongation of Fe-0.7 % C-1.5 % Mo steels
sintered at 1,120 °C for 30 min for different copper
and nickel contents.
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FiG. 5.— Dureza de los aceros Fe-0,7 % C-1,5 %
Mo sinterizados a 1.120 °C/30 min para distintos
contenidos de cobre y de niquel.

FiG. 5— Hardness of Fe-0.7 % C-1.5 % Mo steels
sintered at 1,120 °C for 30 min for different copper
and nickel contents.

diados. Tanto el cobre como el niquel aumentan la
dureza en los sinterizados de Astaloy Mo, como se
muestra en la figura 5.
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4.3. Metalografia

A continuacién, se muestra el estudio metalogra-
fico de los distintos materiales en estado de sinteri-
zado, tanto por microscopia 6ptica convencional
(Figs. 6 y 7) como por microscopia electrénica de
barrido (Fig. 8).

En la figura 6 se aprecia la microestructura bai-
nitica que propicia la presencia de 1,5 % Mo (Asta-
loy Mo con 0,7 % C) junto con distintos contenidos
de niquel y cobre. En los aceros con niquel, se apre-
cian 4reas de austenita metaestable que se corres-
ponden con otras ricas en niquel (Fig. 8). Estas
dreas de austenita presentan elevada porosidad pro-
ducida por el efecto Kirkendall (12). Tanto el cobre
como el molibdeno presentan una buena distribu-
cién (Fig. 8); el cobre, gracias a su buena difusivi-
dad en el hierro, y el molibdeno ayudado por el
hecho de que no estd mezclado, sino por su origen
en el polvo prealeado. En la figura 6, se aprecia que
aparece cobre libre para adiciones del 3 %, muy
inferiores a los habituales en otros aceros sinteriza-
dos con cobre (probablemente debido a que el alto
nivel de molibdeno obstaculiza la difusién del
cobre). La presencia de cobre en estos aceros favo-
rece una disminucién sensible de la porosidad del
material gracias a la sinterizacién en fase liquida
transitoria, aunque no impide que queden algunos
poros pequefios y redondeados. En la interfase aus-
tenita-bainita, en los aceros con niquel, se distin-
guen dreas martensiticas. Al aumentar el contenido
de niquel crece la cantidad de martensita en la inter-
fase, hecho que se confirma con un aumento de la
microdureza de la misma (Fig. 9). También la
microdureza de la bainita, en los aceros al cobre,
aumenta al hacerlo el contenido de este elemento,
debido al incremento de la cantidad de cobre en
disolucién sélida (Fig. 10).

En la figura 7 se muestra la microestructura de
los aceros sinterizados con molibdeno, niquel y
cobre. Se aprecian, en estos aceros, 4reas bainiticas
que rodean a las zonas austeniticas ricas en niquel.
En la interfase perlita-austenita existe una franja
extensa de martensita. Segtin el estudio de microdu-
rezas (Fig. 11), se aprecia que conforme aumenta el
contenido de niquel, manteniéndose constante la
cantidad de cobre, las zonas de interfase se endure-
cen considerablemente, y de un modo menos acusa-
do las 4reas austeniticas y bainiticas.

5. ANALISIS DE LOS RESULTADOS

Los resultados reflejados en el apartado anterior
permiten la siguiente interpretacion:

En primer lugar, se debe resaltar que los resulta-
dos obtenidos en los aceros basados en el Astaloy
Mo (con 0,7 % C en masa) son similares a los obte-
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nidos por (13) en condiciones similares a las utili-
zadas en el presente trabajo, y por (14), que realizé
ensayos similares sinterizando en hidrégeno a 1.160
°C. Sin embargo, diversos autores (5 y 6) obtuvie-
ron propiedades superiores empleando presiones de
compactacion mas elevadas (del orden de 100 MPa)
y temperaturas de sinterizacion de 1.250 °C, lo que
es légico debido a la obtencién de una mejor sinte-
rizacién de los compactos por el empleo de tempe-
raturas mas elevadas. No obstante, estas dltimas
condiciones de sinterizacién distan mucho de las
utilizadas habitualmente por la industria.

Los aceros Astaloy Mo con 0,7 % C y porcenta-
jes variables de niquel, se comportan, con respecto
a la densidad, como se muestra en la figura 1,
aumentando ésta segin se incrementa el contenido
de niquel, lo que puede explicarse por el hecho de
que el niquel, al ser un elemento gammaégeno, favo-
rece la presencia de austenita retenida después de la
sinterizacidn, lo cual propicia una mejora de la den-
sificacién. Ademds, en general, la adici6én de ele-
mentos de aleacién al hierro mediante mezcla de
polvos elementales de menor tamafio que el del
material de base (en este caso el Astaloy Mo) propi-
cia una activacién de la sinterizacién, tanto por el
aumento de la superficie especifica como por los
fenémenos de difusién que se producen.

Si se considera la variacion dimensional, (Fig.
2), se aprecia que el comportamiento del acero pre-
senta una variacién negativa con el aumento del
porcentaje de niquel, lo que es totalmente acorde
con lo mencionado anteriormente.

La resistencia a la traccién mejora con el conte-
nido de niquel como muestra la figura 3. Este efec-
to puede atribuirse, en principio, a que el niquel
forma solucién sélida y endurece la matriz. A partir
de 4 % Ni, disminuye la resistencia a la traccidn,
como consecuencia de la mala difusividad del
niquel en el hierro, que propicia la formacién de
dreas con alta concentracién de niquel (como ha
corroborado el estudio microestructural) producien-
do heterogeneidades microestructurales. Es de
resaltar que los valores de los resultados obtenidos
son superiores a los obtenidos por Hamiuddin (1).

El alargamiento presenta una respuesta inversa a
la resistencia a la traccién, como muestra la figura
4; en este caso, el comportamiento es coherente con
el de la mayoria de aceros convencionales, en los
que un aumento de la resistencia conlleva una dis-
minucién del alargamiento.

La dureza de los aceros sinterizados al niquel
(Fig. 5) mejora con la adicién de este elemento,
debido a que (pese a su mala difusividad en el hie-
rro) aumenta la cantidad del mismo en solucién
sélida.

En los aceros Astaloy Mo con 0,7 % C y porcen-
tajes variables de cobre, la densidad disminuye con
la adicidén de este ultimo elemento, como se
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Fig. 6.— Microestructuras de los aceros Fe-0,7 % C-1,5 % Mo sinterizados a 1.120 °C/30 min, para distintos
contenidos de cobre y de niquel.
a) Adiciones de niquel
b) Adiciones de cobre. De arriba a abajo: 1, 2, 3 y 4%.
Ataque: Nital al 3%.
FIG. 6— Microstructures of Fe-0.7 % C-1.5 % Mo steels sintered at 1,120 °C for 30 min for different copper
and nickel contents.

a) Nickel additions.
b) Copper additions. Up to down: 1, 2, 3 and 4%.
3% Nital etching.
Rev. Metal. Madrid, 31 (1), 1995 19
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FIG. 7.— Microestructuras de los aceros Fe-0,7 %
C-1,5 % Mo sinterizados a 1.120 °C/30 min para
distintos contenidos de cobre y de niquel.

a) 2% Cu-2% Ni.

Ataque: Nital al 3%

b) 2% Cu-4% Ni.

Ataque: Nital al 3%

FiG. 7— Microstructures of Fe-0.7 % C-1.5 % Mo
steels sintered at 1,120 °C for 30 min for different
copper and nickel contents.

a) 2% Cu-2 % Ni.

3% Nital etching.

b) 2% Cu-4 % Ni.

3% Nital etching.

muestra en la figura 1. Este fenémeno, del todo
anormal, es conocido como “hinchamiento del
cobre”, muy conocido y ampliamente explicado por
numerosos autores (siendo el més destacable el tra-
bajo de Dautzemberg (15). La variacion dimensio-
nal que se muestra en la figura 2 es, por tanto, posi-
tiva frente al aumento de cobre.
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El comportamiento de la resistencia a la trac-
cién, que se muestra en la figura 3, se explica
mediante el estudio metalografico. Dicho estudio
muestra (Fig. 6) cémo a partir del 3 % Cu afiadido,
existe presencia de cobre libre (sinterizacion con
fase liquida permanente) que propicia un efecto de
entalla y hace disminuir la resistencia.

El comportamiento de los aceros aleados con
cobre frente al alargamiento es similar al que pre-
sentaron los aceros al niquel.

En los aceros aleados con cobre, la dureza tam-
bién se incrementa con el porcentaje de cobre,
segiin se observa en la figura 5, al difundir este ele-
mento rdpidamente en el hierro dando lugar a una
solucién sélida que endurece la matriz.

Al considerar las aleaciones de Astaloy Mo con
0,7% C -2 % Cu -2 % Niy la aleacién de Astaloy
Mo con 0,7 % C - 2 % Cu - 4 % Ni, los efectos y
las respuestas de los aceros frente a las propiedades
mecénicas y fisicas evaluadas (excepto el alarga-
miento) son, en la mayoria de los casos, la media de
la respuesta que frente a esas propiedades ofrece, el
efecto del niquel y el del cobre por separado. En el
caso del alargamiento, para la aleacién con 2 % Cu
y 4 % Ni, el hecho de que esta aleacion sea la de la
mayor dureza y resistencia y al mismo tiempo la de
mayor ductilidad, se explica por la escasa porosidad
que presenta esta aleacion gracias a la mejor capa-
cidad de sinterizacién propiciada por la presencia
conjunta de ambos elementos. Finalmente, se debe
resaltar que recientemente se ha desarrollado una
nueva familia de polvos consistente en materiales
prealeados similares a las aleaciones estudiadas en
este trabajo (ya comentado en el apartado de ante-
cedentes), con lo que las propiedades obtenidas
mediante mezcla elemental de polvos son superio-
res.

6. CONCLUSIONES

Los aceros sinterizados aleados con 1,5 % Mo y
0,7 % C en masa, obtenidos a partir de polvos prea-
leados Astaloy Mo, presentan unas propiedades
mecdnicas mejores que las obtenidas a partir de
otros polvos prealeados existentes hasta ahora en el
mercado.

Estos aceros sinterizados presentan, ademas, un
buen control dimensional tras la sinterizacién (con
variaciones dimensionales inferiores al 0,3 %).

La adicién de niquel y/o cobre a los aceros sinte-
rizados a partir de polvos prealeados Astaloy Mo,
mejora las propiedades mecénicas. La mejor combi-
naci6n de elementos de adicién es lade 2 % Cuy 4
% Ni en masa.

El efecto del niquel sobre las propiedades meca-
nicas de estos aceros es mayor que el producido por
el cobre. Sin embargo, €l cobre propicia un mejor

http://revistademetalurgia.revistas.csic.es
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FiG. 8.— Microestructuras obtenidas mediante microscopia electrénica de barrido (junto con distintos barridos).
FIG. 8— Microstructures obtained by SEM (with different scans).

a) Fe-0,7 % C-1,5 % Mo.
b) Fe-0,7 % C-1,5 % Mo-2 % Ni.
c) Fe-0,7 % C-1,5 % Mo-4 % Cu.
d) Fe-0,7 % C-1,5 % Mo-2 % Cu-4 % Ni.
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F16. 9.— Microdurezas de los microconstituyentes
del Astaloy-Mo+0,7 % C sinterizados a 1.120 °C/30
min para distintos contenidos de niquel.

Fi6. 9— Microhardness of Astaloy-Mo+0,7 % C
sintered at 1,120 °C for 30 min for different nickel
contents.

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

N

(¢
3]
O

Bainita

MHV,

290+

270

MICRODUREZA,

250

| % Cu 2% Cu 3% Cu 4% Cu

FiG. 10.— Microdurezas de los microconstituyentes
del Astaloy-Mo+0,7 % C sinterizados a 1.120 °C/30
min para distintos contenidos de cobre.

FIG. 10— Microhardness of Astaloy-Mo+0.7 % C
sintered at 1,120 °C for 30 min for different copper
contents.
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F1G. 11.— Microdurezas de los microconstituyentes

del Astaloy-Mo+0,7 % C sinterizados a 1.120 °C/30

min para distintos contenidos de cobre y de niquel.

FiG. 11 — Microhardness of Astaloy-Mo+0.7 % C

sintered at 1,120 °C for 30 min for differente copper
and nickel contents.

control dimensional. El efecto conjunto de ambos
elementos favorece una buena conjuncion de pro-
piedades mecdnicas y dimensionales.

Se pueden obtener aceros sinterizados con varia-
cién dimensional nula a partir de adiciones de cobre
(en cantidades ligeramente inferiores al 3 %) al
Astaloy Mo con 0,7 % C en masa, junto con propie-
dades mecénicas aceptables (resistencia a la trac-
ci6én, 500 MPa y alargamiento, 1,3 %).
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