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Resumen

El proceso para la producción de partes mediante metalurgia de polvos ha sido anali-
zado por microtomografía de rayos X. Procesos de conformado y consolidado de par-
tes fueron estudiados a través de ensayos estáticos e in situ. Las ventajas de esta
técnica sobre los métodos tradicionales son mostradas e información cualitativa y
cuantitativa de procesos como vibración, prensado y sinterizado fueron obtenidos.
Para estudiar la compactación en matriz cerrada y el sinterizado en estado sólido se
utilizaron polvos de cobre. Los cuales fueron comprimidos en una matriz cerrada de
1x1x5 mm

3
a una presión de 700 MPa. El estudio de sinterizado se realizó vertiendo

los polvos en un crisol de cuarzo de 1 mm de diámetro y después fue introducido en un
horno a 1050 °C bajo una atmósfera reductora. Finalmente para el conformado me-
diante vibración horizontal se utilizaron granos de sílice, los cuales fueron vertidos en
un molde de plástico de 1.5x1.5x8 cm. Finalmente fueron vibrados de manera hori-
zontal utilizando diferentes velocidades angulares. Los resultados muestran el com-
portamiento heterogéneo de un sistema real de polvos que permiten su evaluación
desde un punto de vista menos ideal y que permitirá que la reproducibilidad de las par-
tes fabricadas por esta técnica sea más confiable.

Palabras clave: Microtomografía de rayos X, sinterizado, prensado, vibración hori-
zontal, análisis de imágenes.
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Abstract

X ray microtomography was used to analyze the fabrication of parts by the powder me-
tallurgy technique (PM). Different processes that involve the PM industry like packing,
cold forming and sintering were studied by both in situ and statically tests. Advantages
over the traditionally post-mortem methods are shown. Additionally, qualitative and
quantitative information from horizontal vibration, compaction and sintering proces-
ses were obtained from the 3D image analysis. Copper powders were used to analyze
cold die compaction and sintering. In both cases little samples with a 1 mm

3
were

used. Those experiments were performed up to 700 MPa and 1050 °C for cold com-
paction and sintering, respectively. Large grains of silica were used to study the 3D
packing by horizontal vibration. For that case samples with 1.5 x 1.5 x 8 cm were fabri-
cated. Results show the heterogeneous behavior for a real mass of powders which will
allow evaluating it from a more realistic point of view. This non ideal perspective will
help to improve the accuracy for the mass production of parts.

Keywords: X ray microtomography, sintering, compaction, horizontal vibration, ima-
ge analysis.

Introducción

La metalurgia de polvos es un proceso de manufactura primordialmente usado en la
producción en masa de piezas. Este proceso es muy útil en la fabricación de partes con for-
mas complicadas y propiedades específicas y es una técnica viable para producir materiales
compuestos y nanoestructurados. Las etapas para la producción de partes mediante meta-
lurgia de polvos son básicamente 3; fabricación de polvos, conformado de piezas y consoli-
dación, en algunos casos las dos últimas etapas se realizan simultáneamente. Las
propiedades y dimensiones finales de la pieza son determinadas en la última etapa, sin em-
bargo son dependientes en cierta manera de las dos anteriores, por lo que para obtener pie-
zas con las condiciones óptimas se requiere estudiar la influencia de cada etapa y
determinar las mejores condiciones en cada una de ellas. Para analizar la evolución de la mi-
croestructura se usan métodos tradicionales como la observación de muestras, cortadas y
pulidas, mediante microscopia óptica o electrónica. Sin embargo esta técnica presenta la
gran desventaja de que la observación es en el plano cortado y se asume que al interior la
microestructura es la misma, lo cual en la realidad no es cierto para todos los casos, en espe-
cial en materiales avanzados como los que se utilizan en la actualidad. Adicionalmente esta
técnica es destructiva y no permite realizar análisis in situ. En la actualidad se han desarro-
llado algunas nuevas técnicas que permiten observar la microestructura interna de forma 3D
sin destruir la pieza y es posible realizar ensayos que nos permitan seguir la evolución de la
microestructura in situ. En particular, la tomografía de rayos X se adapta muy bien para anali-
zar el proceso de la metalurgia de polvos, más específicamente para los procesos de confor-
mado y consolidación. La eliminación de poros al interior de la piezas es parte primordial en
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la fabricación de partes mediante esta técnica por lo que el buen contraste presentado entre
la fase sólida y porosa permite que el análisis por tomografía de rayos X sea ideal para su es-
tudio. La tomografía ha sido utilizada en el área de geología para el estudio de suelos y rocas
y se han relacionado propiedades de resistencia mecánica y propiedades de transporte a
partir de las características geométricas de los mismos (Biswale et al. 1999, Peth 2010).
Otro campo de estudio ha sido seguir la solidificación de metales siendo posible observar la
formación de dendritas (Limodin et al. 2009). Las esponjas metálicas, cerámicas y poliméri-
cas también han sido ampliamente estudiadas mediante microtomografía obteniendo infor-
mación relacionada con la conectividad, porcentaje y forma de porosidad (Trater et al 2005,
Petrasch et al 2007, Goodall et al. 2007, Saadatfar et al 2009). Adicionalmente se han reali-
zados estudios en el área de la biología, medicina y almacenamiento de alimentos con bue-
nos resultados (Neethirajan et al 2008). En este trabajo nos enfocaremos a mostrar la
utilidad y el alcance de la microtomografía de rayos X aplicada a los procesos de polvos, así
como a la información que se puede obtener a partir de las imágenes 3D obtenidas de estos
ensayos. En particular analizaremos los procesos de conformado y consolidado en caliente
de polvos.

Procedimiento experimental

La técnica de caractererización mediante microtomografía de rayos X puede ser apli-
cada para examinar la mayoría de los materiales de manera tri-dimensional. Sin embargo,
es más adecuada para materiales ligeros, es decir, de número atómico bajo debido a la me-
nor absorción de los rayos X, por ende necesitando una menor energía para atravesar la
muestra. En este caso en particular, materiales fabricados mediante metalurgia de polvos
permite tener un buen contraste entre las fases presentes dentro del material, gracias a la
combinación de porosidad y parte sólida, compuesta por los polvos. También es una técnica
muy útil para la caracterización de materiales compuestos que son fabricados con dos com-
ponentes con diferencia suficiente entre sus coeficientes de absorción de rayos X.

El tamaño de las muestras que pueden ser analizadas por esta técnica es determina-
do por las características que se desean observar, entre más pequeñas sean esas caracte-
rísticas más pequeña será la muestra. Una gran desventaja de esta técnica es que por el
momento no se puede acceder a tamaños nanométricos ya que la máxima resolución de un
voxel es de alrededor 25 nm usando una radiación tipo sincrotrón y de 300 nm para un tomó-
grafo de laboratorio.

Una de las grandes ventajas que presenta la microtomografía es que no necesita pre-
paración particular de las muestras, esto quiere decir que cualquier muestra puede ser anali-
zada, claro teniendo en cuenta lo dicho anteriormente con respecto al tamaño.
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Microtomografía de Rayos X

La microtomografía de rayos X puede realizarse de dos formas principalmente, la pri-
mera utilizando un tomógrafo de laboratorio y la segunda utilizando la radiación generada
por un sincrotrón. El primer caso es más limitado para realizar ensayos in situ donde los pro-
cesos se realizan en cuestion de minutos debido a que las adquisiciones de imágenes pue-
den durar de 30 a 90 minutos dependiendo de los materiales a observar. Mientras que en un
sincrotrón el tiempo de adquisición es inferior a un minuto lo que permite seguir la evolución
in situ de procesos térmicos (Di Michiel et al. 2005]. Las dos formas pueden funcionar en el
modo de absorción por lo que el método de adquisición descrito a continuación no cambia
en función del método utilizado. La técnica consiste en hacer pasar un haz de rayos X a tra-
vés de la muestra y rotarla para tomar radiografías a diferentes posiciones angulares, como
se muestra en la figura 1. La resolución de la imagen dependerá del número de radiografías
tomadas, de la absorción del material y del buen contraste de las fases que conformen el
material a analizar. A continuación se reconstruye la imagen en tres dimensiones tomando
en cuenta el coeficiente de absorción de los materiales a utilizar. Finalmente se realiza un
tratamiento de las imágenes que nos permite obtener diferente información en función de
nuestro interés.

Tratamiento de imágenes

Las imágenes reconstruidas inicialmente presentan varios defectos y cierto ruido que
afectaría la información que se puede adquirir de ellas, por lo que se realiza un tratamiento
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Figura 1. Esquema experimental de la adquisición de imágenes por microtomografía.



de imágenes para limpiarlas por diferentes procesos. Los primeros pasos que se realizan es
aplicar una serie de filtros que van desde calcular medias, máximos, mínimos y otro tipos de
filtros como Kernel, Gausianos o convoluciones, según la calidad de las imágenes el uso de
estos filtros se hará en mayor o menor proporción. Este procesamiento de imágenes se pue-
de realizar con varios programas que ya cuentan con estas funciones como ImageJ, Aphe-
lion y/o Avizo, entre otros. También se pueden programar con la ayuda de C++, Matlab y
cualquier plataforma de programación. La figura 2 muestra una imagen inicial en 2D de la
imagen inicial de polvos de cobre (fig. 2a) y la imagen después del tratamiento de filtrado (fig.
2b), así mismo se muestra un problema que sucede a menudo cuando se trabaja con meta-
les, este defecto llamado “ring artefact” es difícil de eliminar y generalmente se tiene que
convivir con él y tratar de minimizar su efecto sobre la información que se desea obtener (fig.
2c).

Una vez que se tienen las imágenes filtradas de manera satisfactoria se transforman
a imágenes binarias en donde a la fase de interés se le asigna en un valor de 1 y a la(s)
otra(s) fase(s) se les asigna un valor de 0. De esta manera podemos extraer información
acerca de la densidad, forma, área específica y localización en el volumen analizado de esta
fase. Para el caso de polvos es importante obtener información específica de cada partícula
que se encuentra formando el empaquetamiento de polvos y para esto se requiere que las
imágenes binarias sean segmentadas de tal forma que cada partícula aparezca de manera
individual para su estudio. Este proceso se presenta esquemáticamente en la figura 3, y se
realiza a partir de la línea de frontera entre las partículas, tomando en cuenta la curvatura de
las mismas. Cabe mencionar que la efectividad de este proceso disminuye cuando la curva-
tura de las partículas es menos pronunciada, y puede causar que se corten las partículas por
la mitad o que no se separen como se indica en la figura 3. Para más detalles acerca del pro-
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Figura 2. Cortes 2D de las imágenes obtenidas por microtomografía de rayos X. a) imagen inicial, b) imagen filtrada y c)

defecto en la reconstrucción de imágenes (ring artefact) (Olmos et al. 2009).



ceso de separación de partículas el lector puede referirse a (Vagnon et al. 2008). A partir de
las imágenes segmentadas se puede obtener información de la partícula, como su volumen,
forma y posición dentro del volumen analizado y con un seguimiento de ellas se puede cal-
cular su deformación, sus desplazamientos durante un proceso y su número de coordina-
ción así como la interacción con sus vecinos [Olmos et al. 2009].

Resultados

El principal objetivo durante la fabricación de partes mediante metalurgia de polvos es
consolidar los polvos iniciales en un material sólido por lo cual densificar a una masa de pol-
vos es el proceso más importante para esta técnica de fabricación. La densificación de siste-
mas de polvos puede realizarse por diferentes métodos; mediante vibración horizontal o
vertical, por prensado en matriz cerrada en frío o en caliente y por sinterizado. En todos los
casos hay un límite máximo de densificación que muy rara vez es el 100%, por lo general
queda una porosidad remanente en la piezas. Por otro lado esto puede favorecer a la fabri-
cación de materiales porosos que se utilizan en filtros para diversas aplicaciones. El primer
ejemplo que mencionaremos aquí se centra en mostrar las ventajas de la caracterización
por microtomografía de rayos X, al evaluar la densidad de las muestras. La cual en general
mediante los métodos convencionales se puede obtener un valor de densidad o porosidad
de las muestras con buena precisión, sin embargo no existe información acerca de la homo-
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Figura 3. Método de separación de partículas a partir de las imágenes binarias.



geneidad de la muestra y de la forma de la porosidad. En cambio a partir del análisis de imá-
genes podemos obtener con muy buena precisión la densidad y una distribución de
densidad al interior de la muestra, así como la forma de poros, y detectar la posición de posi-
bles defectos y analizar su entorno (Olmos et al. 2011). En la figura 4 se muestra una carta
de densidad de un empaquetamiento de polvos que ha sido densificado por vibración hori-
zontal. Durante este proceso se estudió el efecto causado por la aceleración relativa de vi-
bración y se puede ver que la muestra presenta una zona de máxima densificación después
de la vibración. Esta zona es más grande y se sitúa en una posición más lejana de la superfi-
cie de la muestra al aumentar la aceleración relativa de vibración.

La densificación mediante prensado en matriz cerrada es un método muy utilizado en
la industria de fabricación mediante metalurgia de polvos. La principal problemática durante
éste proceso se presenta en la etapa de descarga del compacto. En este momento se gene-
ran en la mayoría de los casos fisuras al interior de los compactos que son imperceptibles
desde el exterior y que son causantes de fallas prematuras de las piezas durante su trabajo.
En la figura 5 mostramos las fisuras que se producen después de la descarga de compactos
de cobre prensados a 700 MPa en una matriz cerrada. Se puede observar también que exis-
ten poros más grandes en los bordes con las paredes de la matriz que en el centro de la pie-
za o cerca de los bordes en contacto con los punzones, esto es debido a la forma como se
transfiere la presión de los polvos, la cual disminuye cerca de los paredes de la matriz debido
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Figura 4. Distribución de densidad de empaquetamientos de arena vibrados horizontalmente.



a la fricción que existe con los polvos que están en contacto con ella. En este caso de presa-
do uniaxial se puede también encontrar una orientación preferencial de los poros, es decir
que son más alargados en la dirección perpendicular a la carga.

El sinterizado de polvos es un tratamiento térmico durante el cual existe un intercam-
bio de materia entre las partículas a través de sus contactos. Durante este proceso la elimi-
nación de la porosidad causa un cambio en las dimensiones del compacto de polvos y lo
más importante es poder determinar este cambio de dimensiones para poder realizar un
proceso industrial que permita la repetitividad de las piezas que se fabrican en serie. Para
esto es necesario estudiar los cambios durante un ciclo térmico y obtener información acer-
ca de la evolución de la microestructura para poder prever las características finales que se
desean obtener de una pieza en particular. La figura 6 presenta la evolución micro estructu-
ral de una masa de polvos sometidos al proceso de sinterizado en diferentes tiempos duran-
te el ciclo térmico utilizado que fue de 1050 °C durante 2 horas. En la figura 6b se comparan
los resultados obtenidos mediante dilatometría y microtomografía de la densificación ma-
croscópica de los polvos y se puede observar que los resultados obtenidos a partir de las
imágenes son muy cercanos a los de dilatometría, indicando la confiabilidad de los mismos a
nivel macroscópico.

La información adicional que se puede obtener a partir de las imágenes 3D de tomo-
grafía es acerca de la evolución a nivel microscópica, es decir partícula a partícula. En este
caso presentamos en la figura 7a la evolución del cuello que se forma entre las partículas du-
rante el proceso de sinterizado, también se puede observar la deformación en la forma de
las partículas que inicialmente son casi esféricas. En la figura 7b se muestra la deformación
microscópica entre partículas de diferente tamaño que se encuentran dentro del compacto.
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Figura 5. Defectos en un compacto de polvos de cobre prensado uniaxialmente en matriz cerrada.



Se observa que la deformación microscópica es mayor para parejas de partículas de radio
más pequeño, sin embargo se observó que la densificación macroscópica está controlada
por las partículas que representan el tamaño medio de la distribución de tamaño de partícu-
la, en este caso 20 micras. En la figura 7c se muestra un poro de tamaño mayor a los norma-
les dentro del compacto con la idea de ilustrar la complejidad de su entorno. En general los
defectos son medidos en 2D y se determina un radio o una forma del mismo, sin embargo en
realidad se puede ver que es más compleja la forma de los poros o defectos en un material.
Un estudio más a fondo puede contribuir a determinar de mejor manera su efecto sobre las
propiedades finales.
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Figura 6. Evolución de la; a) microestructura del sinterizado de polvos de cobre, b) densificación macroscópica.
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Figura 7. Evolución de la microestructura al interior del compacto durante el sinterizado, a) evolución del cuello de dos

partículas, b) deformación microscópica de parejas de partículas y c) entorno de un gran poro al interior del compacto.



Conclusiones

La microtomografía por rayos X es una herramienta poderosa que permite caracteri-
zar un empaquetamiento de polvos y los procesos de densificación de los mismos de mane-
ra no destructiva y nos da información adicional a la que se obtiene por métodos
tradicionales de caracterización. Adicionalmente se mostró que se pueden seguir diferentes
fenómenos in situ, lo que permite observar la evolución de la microestructura y obtener da-
tos cuantitativos de la misma evolución que permiten y permitirán validar, modificar o propo-
ner nuevos modelos que describan de manera más efectiva diferentes fenómenos
relacionados con la fabricación de partes por metalurgia de polvos así como de otros proce-
sos. El estudio de fenómenos de transporte a través de medios porosos es una perspectiva
que permitirá confrontar las suposiciones geométricas realizadas por varios modelos y se
podrán determinar coeficientes más realísticos y de manera general que puedan ser usados
para cualquier sistema.
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