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-%abricacidn de polvo de acero para utilizacién en la fabri-

lurgia. El polvo fabricado de acuerdo con la invencidn hace

1a una pieza comprimida cruda que corresponde estrechamente

1

1tojn niim

La presente invencién se refiere a un método de
cacién de componentes de precisién por medio de pulvimeta-

qué sea posible simplificar la fabricacidén de tales compo-
nentes de precisién que tienen grandes demandas En cuanto
a exactitud dimensional asi como a la resiétencia mecénica.

. La fabricacidn pulvimetalidrgica se earacteriza por
la produccidn eﬁ grandes series de componentes que tienen
wa exactitud dimensional satisfactoria. La secuencia de fa-
bricacidn se inicia mezeclando polvo de hierro con un 1uﬁri-

cante a fin de simplificar la operacién de compresién si-

guiente en la que la mezcla de polvo de hierro se comprime

a la formg deseada del componente final. La pieza comprimi-
da cruda se calienta después a una temperatufa a la que el
componente, por medio de sinterizacién, se provee de sus
caracteristicas finales con respecto a resistencia mecénica,
ductilidad, etc.

' A menudo es deseable dar al componente dimensio-
nes mis exactas que las obtenidas por medio del procedimien-
to anterior. Bsto se consigue por medio de una operacién de
compresién ulterior, una calibracién, en la que el componen~
te adquiere dimensiones extremadamente exactas.

Con objeto de conferir a los componentes fabrica-
dos por medio de pulvimetalurgia la alta resistencia mecéni-
ca que es requerida a menudo, se utiliza polvo de aleacidén
como material de partida. En la actualided se uﬁi}izan sustan

cialmente dos tipos de tales .polvos de aleécidn, a saber

mezclas de polvo y los denominados polvos atomizados.
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Las mezclas de polvo se preparaﬁ mezclando con
_él polvo de hierro un polvo del elemento de aleacidén, bien
sea en la forma ele@ental o como un compuesto que es des-—
componible durante el procedimiento de sinterizacidén, Los
.deéominados polvos de acero atomizados se fabrican trituran
do un fundido de acero qﬁe contiene los elementos de alea~-
cién deseados hasta reducirlo a polvo.

Uno dg los inconvenientes de las mezclas de polvo
es el riesgo de segregacidén, riesgo que esté presente debi-
do al hecho de que se mezclan entre si polvos que tienen ca~
racteristicas diferentes, por ejemplo tamafios de particula
diferentes, sin unirse mecinicamente. Esfa segregacién con-
duce a una composicidén variable de las piezas comprimidas
crudas fabricadas a partir de las mezclas de polvo, lo que
conduce a su vez a cambios dimensionales variables durante
la sinterizacién de las mismas, Otro inconveﬁiente de las
mezelas de polvo es su tendencia a desprender polvo fino
especialmente cuando el elemento de aleacién estéd presente
en forma de particulas muy pequefias. Por supuesto, este he-
cho puede conducir a dificiles problemas ambientales.

Por el contrario, el polvo atomizado carece comple
tamente del riesgo de segregacién, dado que cada partfcula .
de polvo tiene la composicidén de aleacidén deseada. Asimis-
mo, el riesgo del desprendimiento de polvo fino se reduce,
dado que né se incluye ningin elemento de aleacibén que tenga
un tamafio de particulé pequeflo. Pof el contrario, el polvo
atomizado prealeaéo tiene otro gran inconVeniénte, a saber,
la baja compresiﬁilidad del mismo, que depende del efecto de

recocido en disolvente que los elementos de aleacidén produ-

ceh sobre todas y cada una de las particulas del polvo, Es
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| esencial wna alta compresibilidad cusndo se requiere un com
ponente que teriga alta densidad, cualidad que ‘es requisito
previo pars wna resistencia mecdnica elevada. Por otra parte
la ,compresibilidad de una mezcla de polvo es sustancialmen-—
tella misma que 1la compresibilidad del po}vo de hierro in-
cluido en ella. Este hecho, junto con la flexibilidﬁd con
relacién a la compésicidn de la aleacidén que caracteriza las
mezclas de polvo, han hecho que dichas mezclas de polvo sean
1a,forma més cominmente utilizada de polvo de aleacidn.

' La presente invencién, se refiere a un polvo de
base hierro, ha combinado las buenas caracteristicas de la
alta compresibilidad con el baﬁq riesgo ée segregacién y
desprendimiento de polvo fino en el mismo polvo. Adicionale
mente, se ha demostrado que este polvo confiere una estabi-

lidad dimensional verdaderamente extraordinaria a los com-

ponentes. De modo totalmente inesperado, se ha comprobado

primir la operacién de calibracidén cuando se emplea un pol-
vo de acuerdo con la invencién en lugar de una mezcla hie-
rro-cobre.

La invencidén, que se caracteriza mis en aetalle
en las reivindicaciones siguientes, esti basada sustancial-
mente en dos descubrimientos, a saber, el hecho de que es
posible adherir partfculas de cobre a la superficie de las
partfculas de hierro por difusién por medio del calentamien-
to de una mezcla de polve de hierro y cobre (teniendo lugar
.esta difusién siﬂ cambio ulterior de las partfculas de hie-
rro) y por el hecho de que una mezecla tratada de esta manera,

que en lo sucesivo se denominaré polvo de hierro aleado por

difusibn, es morfolégicamente similar al polvo de hierro
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no azleado en tal grado gue una mezcla de los dos polvos no
Pda lugar a segregaciones., En lugar de polvo de cobre es po-
sible, por supuesto, utilizar pol&o de un compuesto de cobre
fégilmente reducible, preferiblemente déxido de cobre, dado
qd; la difusidn tiene lugar en atmésfera reductora.

La fabricacidn de polvo de hierro aleado por difu-
sién se realiza de acuerdo con la invencién de la maners si-
guienté: |

Se mezcla polvo de hierro que tiene un’tamaﬁo de
partfcula menor que 350 micras, preferiblemente menor gque

175 micras y preferiblemente menor que 150 micras, con un

polvo de cobre o compuestos de cobre fécilmente reducibles

feriblemente menor que 75 micras. La mezcla de polvos se so-
mete después de ello a un tratamiento térmico a T00-9509C,
preferiblemente a 750-8502C durante un perioao de 15 minu.
tos a 10 horas, preferiblemente 0,5-5 horas en una atmésfe-
ra reductora, sinterizéndose de este modo las particulas de
cobre a las particulas de hierro sin producir una difusidn
ﬁel cobre en tal grado que la disminucién de la compresibi-
lidad conectada con la difusidn sea mayor que 0,15 g/cm2
(norma ASTM B 331-64)., El tratemiento térmico se realiza de
tal modo que el contenido total de oxigeno del polvo es me-
nor qué 1,2%, preferiblemente menor que 0,8%. La torta asf
producida se tritura hasta un polvo que tiene un tamafio
méximo de partfcula menor que 350 micras, preferiblemente
menor que 175 micras, ¥y lo més preferiblemente menor que 150
micras. El polvc as{ obtenido se denomina en lo sucesivo el
polvo de hierro aleado por difusidn.

El polvo de hierro aleado por difusién con cobre
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se mezcla después de ello con polvo de hierro puro é fin de
?broporcionar una mezela que tiene el contenido de cobre de-
seado., Cuando ée utiliza el polvo arriba indicade en cone-
xién con la pulvimetalurgia, resulta adecuado afiadir adi-
cionalmen%e al polvo de hierro 0-2%, preferiblemente 0-1%,
de grafito, 0-2%, preferiblemente O-1%, de un lubricante sé-
lido en formg de polve y, si se desea, separadamente o en
combinaﬁidn 0-5% de nfquel, 0-2% de Mo y 0-1,5% de P. EL con
tenido de cobre preferido de acuerdo con la invencién en la
mezcla primaria que ge somete luego al recocido'por difusidn
estéd comprendido entre 1 y 20%, preferiblemente entre 5 y
15%, ¥ lo més preferiblemente entre 8§ y 12%, mientras que el
contenido de cobre en la mezcla final_esté comprendido entre
1y 5% |

. El polvo de hierro utilizado como el polvo bdsico
deberi tener una gran superficie especifica a fin de propor-
cionar wna adhesién efectiva. Por esta razén, se prefiere
polvo de hierro fabricado a partir de esponja de hierro, el
denominado polvo esponjoso, cuando se fabrica el polvo de
acuerdo con la invencién.

La invencién se ilustra en lo que sigue, y en co-
nexién con ella, se describen experimentos que se han lleva-

do a cabo con polvo. de acuerdo con la invencién, junto con

‘JLos resultados sorprendentes que han dado dichos experimen-

tos.

Ejemplo 1

Se prepard una mezcla designada por 4, de la ma-
mera siguiente: Primeramente, EQQ kg de polvo de'qobre que

tenfa un tamafio méximo de particula de 147 micras se mezcla-

ron con 4500 kg de polvo de esponja de hierro que tenia
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un tamafio mfximo de partfcula de 147 micras y 0,015% de
—chite mineral fluido. La cémpresibilidad de esta mezcla

se ensayd de aguerdo con la norma ASTM B 331-64, obtenién-
dose wn valor de compresibilidad de 6,59 g/em>. Ia mezcla
se calenfg a 7702C durante 75 minufos en wz atmésfera de
amonfaco craqueado que tenia un punto de rocio de +229C, De
este modo, se formé wna torta sinterizada que se molid pa-
ra dar.un polvo que tenfa un tamefio miximo de partfcula de
147 micras. Egte polvo estaba constituido sustancialmente
por particulas de poivo de hierro en cuyas superficies se
habfan sinterizado particulas de cobre. La compresibilidad
de este polvo se ensayé de acuerdo con la norma ASTM B 331-
-64, obteniéndose un valor de 6,57 g/cm3, encontrdndose asi~
mismo que el contenido total de oxigeno del polvo era 0,53%,
mientras que se encontrdé que el peso especifico total de
‘acuerdo con la norma ASTM B 212-48 era 2,43 g/cm3.

300 kg del polvo preparado como se ha indicado
arriba se mezclaron con 700 kg de polvo de esponja de hie-
rro y 8 kg de polvo de estearato de zinc., Ia mezcla as{ pre~
parada se designa B en lo sucesivo.

Se preparé una mezcla C que comprendia los siguien
tes componentes:

96,2% de polvo de esponja de hierro que tenfa wm
tamafio méximo de particula de 147 micras; 3,0% de polvo de
cobre que tenfa un temafio méximo de particula de 147 micras,
y 0,8% de polvo de estearato de zinec,

Se cargaron en una tolva 2 kg de cada una de las
mezclas B y C, y seguidamente se dejé que aquéllas fluyeran

el exterior sin obstruccién alguna. La dltima décima parte

de cada una de las mezclas Se recogié y se analizé con res-
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pecto a cobre. Se encontrd que el contenido de cobre era
~é,8% Cu, encontrindose que el contenido de cobre de la mez-
cla C era 0,9% Cu. ‘ .

A partir de las dos mezclas se prensaron barras
para el ensayo de traccién a una presién de 600 MPa. Las ba-
rras del ensayo de traccidn-se sinterizaron a 11202C durante
30 minutos en wna atmésfera de amonfaco craqueado. Se deter-
minaroﬁ laé caracteristicas de las barras de ensayo,‘dando

los resultados siguientes:

B C
Densidad después_de la sin-
terizacién, g/cm3 6,71 6,73
Cambio dimensional, % +0,59 +0,59
Resistencia a la traccién, N/mm2 320 298
Margamiento a la rotura, % 5,8 6,6

Los resultados de los dos experimentos descritos
arriba muestran que el riesgo de separacidén de la mezcla
puede reducirse sustahcialmente mientras que se mantienen
las caracteristicas mecénicas satisfactorias del material
por utilizacidén del polvo metdlico fabricado de acuerdo con
la invencidn.

Ejemplo 2

Se prepararon dos mezclas de polvo D ¥ E que te-
nian wa composicién de acuerdo con la tabla siguiente.
Mezcla D: 96,2% de polvo de esponja de hierro que tenfa un

‘tamafio méximo de particula<de 14i micras;

3,0% de polvo de cobre que tenfa un tamafio mAximo

de particula de 147 micras;

0;8% de estearato de zinc.

lMezcla E: 69,2% de polvo de éSponja de hierro que'tenia un
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tamafio méximo de partfcula de 147 micras;

30,0% de polvo de hierro aleado por difusién que

comp;endia 10,0% de cobre y qué tenfa un tamafio

‘méximo de partfcula de 147 micras;

0,8% de estearato de zinc.

Se 1levé a cabo un experimento consistente en la
fabric;cidn de componentes sinterizados en produccién en
gran escala, donde cada una de las mezclas D y E se compri-
mieron y se sinterizgron de manera convencional dando un
nimero de 10,000 comﬁonentes. El componente en cuestién es-
taba incluido en la produccidén normal del fabricante, por
lo que se fabricé a partir de un material de acuerdo con la
mezcla D. Después de la sinterizacién se tomé muestra de un
ntmero suficiente de componentes desde el punto de vista es~
tadistico, y se midieron los cambios dimensionales de estos
componentes. Para la mezcla D se encontréd wn intervalo de
cambios dimensionales cémpfendido entre 0,43 y 0,74%, mien-
tras que el intervalo correspondiente para la mezcla E esta-
ba comprendido entre 0,39% y 0,54%. Estos resultados se mues
tran en el diagrama 1, en el cual se ha representado la fre-
cuencia relativa del cambio dimensional paira las mezclaé D
¥y E. Se calculd también la desviacién tipica del cambio di-
nensional de componentes tomados continuamente durante la
produccién. El resultado presentado en el diagrama 2 muestra
que la dispersién del cambio dimensional es susténcialmente
menor para el material E que para el material D. A su vez,
este hecho significa que 106 requerimientos fijados para
exactitud dimensional, esto es, las tolerancias de medidas
definidas, pueden cumplirse mis f4cilmente cuando se utili-

za el material E. La exactitud de medida obtenida con el ma-
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terial E de acuerdo con los experimentos anteriores corres-
—fonde a la clase de tolerancias’ IT 8, mientras que los com-
poﬁentes fabri;ados a partir del material D permitieron ob-
tener una exactitud de medida correspondiente a la clase de
tolerancié IT 10.

Adicionalmente, se tomaron al azar varios éompo—
nentes sinterizados fabricados a partir de cada uno de los
materiéles Dy&E, Estos componentes se analizaron con res-
pecto al contenido de cobre. Para el material D, los conte-
nidos de cobre estabén comprendidos entre 3,17% y 1,97%,
mientras que los contenidos correspondientes para el mate-
rial E eran 2,88% y 2,66%, esto es, que el intervalo de con-
tenidos de cobre para el material D era 1,20% ¥y para el ma-
terial E 0,22%. Estas cifras se muestran en el diagrama 3.
Adicionalmente, se calcularon él valor medio (X) v la des-~
viacién tipica (+ S5) para los resultados del andlisis asi

obtenidos. Estos valores se presentan en la tabla siguien-

fte:
Material _ X +5
D S 2,626 0,40%
E | 2,76% +0,06%

Los resultados anteriores muestran ev;dentemente
que la dispersidén del contenido de cobre dentro de una se-
rie de produccién es sustancialmente menor cuando los compo-
nentes se han fabricado a partir del material E due cuando
los componentes se han fabricado a partir del material D.
Ejemplo 3

Se prepararon dos mezclas de polvo F y G, La com-
posicidn de las mismas aparece en la tabla siguiente:

Mezcla F: 97,2% de polvo de esponja de hierro que tenia um
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tamafio méximo de particulé de 147 micras.

2,0% de polvo de cobre que tenfa un tamafic miximo

’
!

de particula de T4 micras.
{0,8% de estearato de zinc.
Mezcla G:79,2% de polvo de esponja de hierro que tenia un
tamafio miximo de particula de 147 micras,
20,0% de polvo de hierro aleado por difusién que
comprendia 10,0% de cobre que tenia wn te~
mafio méximo de particula de 147 micras

0,8% de eétearato de zinec.

A partir de cada uno de los materiales F y G se
fabricaron en escala industrial en las instalaciones de un
fabricante de componente sinterizados 100000 cojinetes ci-
1indricos (de acuerdo con la Fig. 1) por prensado y sinte-
rizacién. EL componente en cuestién estaba incluido en la
fabricacidén normal del fabricante, y se fabricé a partir de
un material de acuerdo con la mezcla F. Se ensayé con res-
pecto a estabilidad dimensional un ndmerc de componentes com
pletos que era suficiente desde el punto de vista estadfsti-
co (de acuerdo con ISO/TC 119). Para los cojinetes cilindri-
‘cos fabricados a partir del material F, se encontré que el
didmetro interior estaba comprendido entre 9,954 mm y 9,986
mm, mientras que las medidas correspondientes para los com-
ponentes fabricados a partir del material G eran 9,994 mm y
10,012 mm. Asi pues, el valor de dispersidén era 0,032 v
0,018 mm, respectivamente, 1o cual corresponde a las clases
de tolerancia IT 9eIT 7, respectivamente, para los componen-
tes fabricados a partir de los materiales F y G, ?espectiva~
mente. En el diagrama 4; se da la frecuencia relativa de las

medidas del didmetro para los componentes fabricados a par-
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tir de los materiales ¥ y G, respectivamente, En dicho dia-

—

grema se ha incluido también el requerimiento de tolerancia
}definida, que ;s el mismo que las medidas obtenidas después
de una cogpresién de calibracién. .

Adicionalmente, se obtuvo wna ovalizacién sustan-
cialmente menor, medida como la diferencis entre las medi-
das mé;ima y minima de los didmetros para los componentes
fabricados a partir del material G. Para las piezas fabrica-
das a.partir de este material, se encontré que la dvaliza-
cibén era 0,0039 mm, éientras que la misma medida para las
piezas fabricadas a partir del material F era 0,0139 mm, Se

obtuvo el mismo efecto con relacidn a la conicidad de los

componentes definida como la diferencia entre los didmetros

extremos de los cojinetes cilindricos. Para los componentes

del material F la conicidad era 0,0327 mm, y para G la co-
nicidad era 0,0061 mm.
El resultado total, como se deduce de los ejemplos

anteriores, muestra que el polvo de hierro aleado por difu-

{8i6n da una exactitud al tamafio que es sustancialmente la

misma que la exactitud obtenida cuando los componentes se

t
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencibn propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Pajentg de
Invencidn en Espafle, por VEINTE afios, son los que se reco-
gen en las reivindicgciones siguientes:

lg,~ Un précedimiento para la fabricacidén de pol-
vo de base de hierro para la fabricacién por pulvimetalur-
gia de componentes de precisién que tienen wna exactitud
satisfactoria de tamafio y una alta resistencia meéénica, ca-
racterizado por el hecho de que se prepara una mezcla de pol
vo de hierro que tiene un tamafio méxiﬁo de partfcula que es
menor que 350 micras y 1-20% de polvo de cobre o compuestcs
reducibles de cobre que tienen un tamafio méximo de partfcu-.
la menor que 17% micras, por el hecho de que la mezcla se
somete a un tratamiento de recocido en atmésfera reductora
a uwna temperatura comprendida entre 7002C y 9509C durante un
perfiodo de 15 minufos a 10 horas, preferiblemente 0,5-5 ho-
ras, por el hecho de gue la torta asf obbtenida se muele pa-
ra formar un polvo que tiene un tamafic miximo de particula
menor que 350 micras y por el hecho de que el recocido se
realiza en condiciones tales con respecto a tiem@o y tempe-
ratura que la compresibilidad del polvo recocido de acuerdo
con la norma ASTM B 331-64 es como méximo 0,15 g/cm> menor
que la compresibilidad de la mezcla correspondiente de polvo
de hierro y cobre, ¥y por el hecho de que el conmtenido total

dé‘oxigeno no excede de 1,2%, y por el hecho de que el pol-
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vo de hierro aleado con cobre asi obtenido se mezela con

polvo de hierro puro en una cantidad tal que la mezcla tie-

ne el contenido de cobre deseado, 0-2% de grafito, 0-2¢% de

|wn lubricante sélido en forma de polvo y, si se desea, 0~5%

Ni, 0-2% Mo, 0-1,5% P, separadamente o en combinacién.

22,~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-

- cacidn 12, caracterizado por el hecho de que la mezcla de

polvo de hierro y polvo de cobre o compuestos de cobre redu-
cibles destinada al recocido por difusidn tiene uﬁ conteni-
do de cobre de 5-15%.

; 38,~ Un procedimiento de acuerdo cbn la reivindi-
cacién 18 6 22, caracterizado por el hecho de que el polvo
de hierro incluido en la mezcla destinada al recocido tie-
ne wn tamafio méximo de partfcula que es menor que 175 mi-
cras, preferiblemente menor que 150 micras, por el hecho de
que el polvo de cobre o de compuestos de cobre reducibles
tiene un tamafio méximo ae particula que es menor que 75 mi-
eras y por el hecho de que la torta sinterizada se muele
hasta formar un polvo que tiene un tamafio midximo de parti-
cula que es menor que 175 micras, preferiblemente menor que
150 micras,

42,- Un procedimiento para la fabricacidn de pol-
Vo a base de hierro.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede, representado en los dibujos que se acompafian y con los

fines que se han especificado,

Esta Memoria consta de CATORCE hojas escritas a
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EXPLICACION DE LOS DIBUJOS

Fig, 2 .- Representa el Diagrama ne 1

Eje de ordenadas: Frecuencia relativa
" " gbscisas: Cambio dimensional en %
la zona no rayada se refiere al material E

1

" 1 rayada 1t 1" " 1 D

Fig, 3 .- Representa el Diagrama n2 2

Eje de ordenadas: Desviacidn tipica
abscisas: Nimero de componentes prensados
Material D

........... Material E

Fig. 4 .- Representa el Diagrama no 3%

Bje de ordenadas: Contenido de cobre

abscisas: Nimero de componentes ensayados
Material D

~~~~~~~~~ Material E

Eje de ordenadas: Frencuencia relativa %

" agbscisas: Didmetro interior en mm.

é———> divergencia mixima permitida
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