Sinterabilidad y propiedades del acero pulvimetalurgico HCx diluido con

aceros inoxidables
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El acero pulvimetaltrgico HCx ha sido desarrollado para combinar la resistencia a
corrosién de los aceros inoxidables con la resistencia al desgaste de los aceros de
herramientas. Aparece asi como un material adecuado para componentes sometidos a
desgaste en un ambiente agresivo, como los asientos de vdlvulas en motores de automdviles.
En este trabajo se estudia la dilucién del HCx con dos aceros inoxidables, uno ferritico
(430) y otro austenitico (316L), en porcentajes hasta 15 % en masa, para mejorar las
condiciones de procesado, especialmente la compresibilidad. La sinterabilidad de los
materiales diluidos se ha estudiado mediante sinterizacién en vacio, a temperaturas entre
1.200 °Cy 1.260 °C, y se han determinado las propiedades de los materiales sinterizados.
Los resultados se discuten en relacién a la evolucién microestructural.

Pulvimetalurgia. Dilucién. Aceros inoxidables. Desgaste. Carburos.

Sinterability and properties of HCx PM steel diluted with stainless steels

Abstract

Keywords

HCx is a powder metallurgy steel developed to combine the corrosion resistance of stainless
steel with the wear resistance of tool steels. Therefore, HCx appears to be a suitable
material for wear applications in aggressive environments, as valve seat inserts in
automotive engines. In this work dilution of HCx with two stainless steels, one ferritic
(430) and another austenitic (316L), in percentages up to 15 % in mass, has been studied
to improve process conditions, especially compressibility. The sinterability of diluted
materials was studied through vacuum sintering at temperatures from 1.200 °C to 1.260 °C.
Finally, properties of sintered materials were determined. The results are discussed in
relation to the microstructure evolution.

Powder metallurgy. Dilution. Stainless steels. Wear. Carbides.

1. INTRODUCCION

Recientemente, se ha desarrollado un nuevo tipo
de acero pulvimetalirgico de alta aleacién, deno-
minado por el fabricante HCx, en cuya composi-
cién se encuentran elevados porcentajes de cromo
y carbono, junto con elementos de aleacién carbu-
rigenos. Su microestructura después de la sinteriza-
cién consiste en una matriz inoxidable ferritica
con carburos dispersos de cromo y otros elementos.
Este acero combina de manera satisfactoria propie-
dades de resistencia al desgaste, por la presencia de
carburos, con resistencia a corrosién, por el por-
centaje de cromo que permanece en la matriz(!.
Por lo tanto, parece un material adecuado para
aplicaciones que requieran ambos grupos de pro-

piedades!?). Sin embargo, su baja compresibilidad y
su elevado precio pueden limitar su utilizacién.

Algunos autores®! han realizado investigacio-
nes en las que polvos de acero de baja compresibi-
lidad son mezclados o “diluidos” con otros de ma-
yor compresibilidad, buscando mejorar esta
propiedad junto con propiedades mecénicas y de
desgaste adecuadas. La dilucién tiene la ventaja,
ademads, de abaratar el coste del material final.

El presente trabajo muestra algunos resultados
de un estudio realizado mediante dilucién del ace-
ro HCx con cantidades variables de dos tipos
de acero inoxidable, uno ferritico (430), por su
compatibilidad con la matriz del HCx, y otro aus-
tenitico (316L). El interés de la dilucién con 316 L
radica en el estudio posterior de la influencia de la
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austenita sobre las propiedades de desgaste, ya que

su efecto no estd claramente definidol®.

2. MATERIALES Y PROCEDIMIENTO EXPERIMEN-
TAL

Los materiales utilizados en el presente estudio han
sido: como material base, polvo de HCx, propor-
cionado por Powdrex; (Hogands Great Britain
ltd.); como materiales de dilucién, polvo de aceros
inoxidables 316L y 430 LHC, proporcionados por
Coldstream (Hoganis Belgium S.A.). La composi-
cién de estos polvos, segin datos de los fabricantes,
se recogen en la tabla I.

Las mezclas estudiadas fueron HCx + 5 %,
10 %, 15 % 430 y HCx + 5 %, 10 %, 15 % 316 L
(porcentajes en masa). Las mezclas se prepararon
en una Turbula a una velocidad de 100 rpm, du-
rante 60 min, y la compresibilidad de las mismas
fue evaluada a partir de los valores de densidad en
verde de cada mezcla. Para estudiar las condiciones
de sinterizacién de los distintos materiales se fabri-
caron, mediante compactacién uniaxial a 700 MPa
de presién, probetas rectangulares con las dimen-
siones normalizadas para ensayos de flexién. Los
compactos fueron sinterizados en vacio a cuatro
temperaturas diferentes: 1.200 °C, 1.220 °C, 1.240
°C, y 1.260 °C, fijando en todos los casos el tiem-
po de sinterizacién en 30 min. Las propiedades es-
tudiadas después de la sinterizacién fueron: densi-
dad, variacién dimensional, dureza, resistencia a
flexién y comportamiento a desgaste. La densidad
se determiné mediante un método basado en el
principio de Arquimedes, la dureza se midi6 en la
escala Rockwell A; la resistencia a flexién (TRS)
se evalu6é mediante ensayos de flexién en tres pun-
tos; los ensayos de desgaste se realizaron en un
equipo pin-on-disc, utilizando como pin el material
a ensayar, y los discos extraidos de las cabezas de
véalvulas comerciales (acero de 73HRA). Las con-
diciones de los ensayos de desgaste fueron 10N de
carga, velocidad de giro 480 rpm, velocidad de des-
lizamiento 0,5 m/s, y distancia de deslizamiento

5.000 m. Se utilizaron adem4s dos temperaturas de
ensayo: temperatura ambiente y 400 °C, y se repi-
tieron tres veces para cada material. El estudio se
completé mediante andlisis microestructural por
microscopia dptica y electrénica de barrido.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Al igual que en estudios previos realizados con
otros porcentajes de dilucion!”, en este caso, la
compresibilidad de los materiales diluidos, como se
puede ver en la figura 1, mejora con respecto al
material base, lo que supone la base de partida para
el estudio de sinterabilidad que se expone a conti-
nuacién.

En la figura 2 se muestran los valores de densi-
dad relativa alcanzados por los materiales en fun-
cién de la temperatura de sinterizacién. El material
base alcanza una densidad elevada (97 % de la ted-
rica) cuando se sinteriza a 1.260 °C, pero ya a
1.240 °C se obtiene el 85 % de la tedrica. Todos
los materiales alcanzan los mismos valores de den-
sidad que el material base a 1.260 °C. Se observa
ademds que los valores de densidad de los materia-
les con 10 % y 15 % de dilucién son constantes

5o - 430 | —e—HCx2 —8—5% —2—10% —M—15%| 316

Densidad en verde [g/cm3]
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presion de compactacién [MPa]

Figura 1. Compresibilidad del HCx y los materiales dilui-
dos.

Figure 1. Compressibility curves of the HCx and diluted
materials.

Tabla I. Composicién de los materiales empleados

Table I. Composition of the used materials

Fe C Cr w Mo \' Si Ni Cu Mn
HCx Resto 1,6 22,6 2,7 2,8 19 14 - - -
316L Resto 0,021 16,1 - 2,24 - 0,87 13,55 0,02 -
430LHC Resto 0,018 16,85 - - - 1,15 - - 0,18
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Figura 2. Densidad relativa de los materiales diluidos con
430 (arriba) y 316 (abajo) en funcién de la temperatura de
la sinterizacién.

Figure 2. Relative density of materials diluted with 430 (up)
and 316 (down) vs. sintering temperatures.

entre 1.200 °Cy 1.240 °C, lo que indica que estas
mezclas empiezan a sinterizar a temperaturas ma-
yores que 1.240 °C. Sin embargo, en el material
base y en el diluido con 5 % se observa aumento
de densidad desde 1.220 °C.

En los materiales pulvimetaltirgicos, los valores
de densidad estdn intimamente relacionados con
sus propiedades. Asf, se puede observar en la figura
3 que los valores de dureza méximos (65 HRA)
se obtienen para el material base sinterizado a
1.260 °C, que coincide con los valores maximos
de densidad. Conviene hacer notar que, aunque
los valores de densidad son pricticamente inde-
pendientes de la temperatura de sinterizacién en-
tre 1.200 °C y 1.240 °C para las mezclas de 10 %
y 15 %, los valores de dureza presentan una cierta
tendencia a aumentar con la temperatura de sinte-
rizacién, probablemente debida la activacién de
procesos de difusién, mds que a una disminucién
en la porosidad. Todos los materiales alcanzan, a
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Figura 3. Dureza (HRA) de los materiales diluidos con 430
(arriba) y 316 (abajo) en funcién de la temperatura de la
sinterizacion.

Figure 3. Hardness (HRA) of materials diluted with 430 (up)
and 316 (down] vs. sintering temperatures.

1.260 °C, casi la misma dureza que el material base.

Los resultados de TRS se presentan en la figura
4, donde se observa que todos los materiales alcan-
zan valores similares cuando se sinterizan a 1.260
°C, excepto en el caso del acero diluido con un 15
% de 430, que presenta elevada porosidad superfi-
cial (Fig. 5¢). Hay que tener en cuenta que los
aceros inoxidable 430 y 316 L presentan menor
valor de TRS que el acero base (excepto cuando se
utilizan técnicas de consolidacién especiales)[sl,
por lo que serfa de esperar que esta propiedad dis-
minuyera en los materiales diluidos. Sin embargo,
en el caso de las mezclas con 316 L todos los mate-
riales alcanzan valores de TRS mayores que el ma-
terial base, mientras que en el caso de dilucién con
430 s6lo el de 15 % de adicién presenta valores
mds bajos que el material base. Una posible expli-
cacion al comportamiento de los primeros es con-
siderar que presentan una matriz de acero inoxi-
dable duplex, cuyas propiedades mecénicas son
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Figura 4. Resistencia a flexién (TRS) de los materiales dilui-
dos con 430 (arriba) y 316L (abajo) en funcién de la tem-
peratura de la sinterizacién.

Figure 4. TRS of materials diluted with 430 (up) and 314L
(down) vs. sintering temperatures.

superiores a las de los aceros inoxidables ferriticos
y austeniticos por separado!”.

En la figura 5 se muestran microestructuras to-
madas mediante microscopia electrénica de barri-
do (MEB), con electrones retrodispersados (BSE),
de varios materiales sinterizados a 1.260 °C. La fi-
gura 5a corresponde al material base HCx sin adi-
ciones. La fase de contraste brillante corresponde a
carburos complejos de cromo, molibdeno, wolfra-
mio y vanadio, en los que también se encuentra
disuelto hierro. La fase de contraste mds oscuro
muestra también, carburos complejos pero con ma-
yor contenido en vanadio. Esta fase oscura se en-
cuentra siempre en el nicleo de carburos situados
en borde de grano, en los materiales sinterizados a
mayor temperatura, debido probablemente a un fe-
némeno de microsegregacién en la solidificacién
de una fase liquida. La composicién de la matriz,
evaluada mediante dispersién de energfa (EDX)
mantiene un porcentaje en cromo del 14 %, que
asegura su cardcter inoxidable. Se puede apreciar,
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Figura 5. Microestructuras (BSE) de varios materiales sinte-
rizados a 1.260 °C: a) HCx, b) HCx +10 % 430, c) super-
ficie del HCx + 15 % 430, d) HCx +15 % 316 L.

Figure 5. Microestructures (BSE) of several materials sintered
at 1,260 °C: a) HCx, b) HCx + 10 % 430, ¢) HCx + 15 %
430 surface, d) HCx + 15 % 316 L.
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ademds, en la misma figura 5a, que los carburos se
encuentran homogéneamente distribuidos, si bien
su tamafio es mayor que a menores temperaturas de
sinterizacién. En la figura 5b, correspondiente a la
adicién de 10 % 430, se pueden distinguir claramen-
te dreas libres de carburos, donde inicialmente se
encontrarfan las particulas de 430 al igual que ocu-
rre en los materiales con adicién de 316 L (Fig. 4d).

Todos los materiales sinterizados a 1.260 °C
fueron ensayados a desgaste, excepto el diluido
con 15 % 430, cuya superficie presentaba una ele-
vada porosidad que podfa afectar a los resultados
de desgaste. En la figura 6 se presenta la pérdida en
masa de todos los materiales ensayados a las dos
temperaturas, en porcentaje con respecto al pin
que mayor pérdida en masa ha sufrido, teniendo en
cuenta todos los ensayos.

De la figura 6 se deduce que:

— A temperatura ambiente el material que mayor
pérdida en masa ha sufrido es el HCx + 10 %
430. Se observa, ademds, una tendencia crecien-
te en la pérdida en masa al aumentar el porcenta-
je de dilucién con 430. Sin embargo, para los
materiales diluidos con 316 L se observa para ba-
jos porcentajes de dilucién mayor pérdida en ma-
sa que el material base, disminuyendo ésta en el
material con el mayor contenido (15 %) de 316 L.
Este material es el que menor pérdida en masa
presenta de todos los ensayados a temperatura
ambiente, lo que representa un resultado muy
prometedor teniendo en cuenta el objetivo de di-
lucién. Se observa, también, que los materiales
con 5 % 430, 5 % y 10 % 316 L presentan valo-

res de pérdida en masa muy similares entre si.

M Hex 1% 5%430 £10%430 5%316
110 - #10%316 M 15%316

1.| Ambiente |......... e .

[a0c]

Valvula Pin ) Vélvula Pin

Figura 6. Pérdida en masa (en gramos) de los materiales
ensayados a temperatura ambiente y a 400 °C.

Figure 6. Mass (in grams) loss of materials tested at room
temperature and 400 °C.
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~ Todos los materiales (tanto el pin como el de la
vélvula) ensayados a 400 °C presentan menor
pérdida en masa que los ensayados a temperatu-
ra ambiente, y los resultados son mas uniformes
a esta temperatura.

Para tratar de explicar estos resultados se obser-
varon las superficies de desgaste mediante MEB,
deduciéndose que, a temperatura ambiente se ob-
serva mayor cantidad de residuo oxidado adherido
en la superficie de desgaste del pin, lo que lleva a
pensar que el mecanismo de desgaste ha sido ini-
cialmente de abrasién, seguido de adhesion de re-
siduos, mientras que a 400 °C el mecanismo de
abrasiéon es menos importante. En la superficie
desgastada de las vélvulas se observa mayor adhe-
sién de residuos oxidados después de los ensayos a
400 °C, lo que puede explicar la menor pérdida en
masa que presentan las vélvulas a esta temperatu-
ra.

4. CONCLUSIONES

— La compresibilidad del polvo de acero HCx se
puede mejorar mediante dilucién, o mezcla,
con aceros inoxidables pulvimetaldrgicos con-
vencionales como el 316 L y el 430.

— La dilucién de HCx con 316 L, 5 % y 10 % de
430 permite obtener materiales sinterizados en
vacio con valores de densidad, dureza y resis-
tencia a flexién iguales o superiores a los del
acero base.

— Los resultados de desgaste son muy similares en
todos los materiales estudiados en las mismas
condiciones. En todos los casos se produce ma-
yor pérdida en masa a temperatura ambiente

que a 400 °C.
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