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RESUMEN

El calentamiento por induccion ha sido un método muy utilizado en tratamientos térmicos
debido a la reduccion en tiempos de calentamiento, sin embargo una gran desventaja es la eficiencia
(70% aproximadamente). Debido a ello se han desarrollado concentradores de energia magnética, los
cuales son el estudio del presente proyecto. Los concentradores de energia magnética deben de poseer
alta permeabilidad magnética inicial, baja fuerza coercitiva, alta saturacion magnética y alta
resistividad eléctrica; para mejorar la eficiencia, y como consecuencia un ahorro en el consumo de

energia eléctrica.

En el presente trabajo se obtuvieron materiales compuestos de matriz polimérica obtenidos
por compactacion uniaxial a seis presiones de compactacion que van de 1.5 kPa hasta 9.5 kPa,
utilizando polvos de Fe con granulometria de ~7um y ~109um, con 2 concentraciones del polimero de

6% y 8% en peso.

Se encontraron valores de resistividad eléctrica que van de 1Qm hasta 210 kQm.
Observaciones por microscopia electrénica de barrido revelaron que al aumentar la presion de
compactacion las particulas comenzaban a estar mas cercanas unas de las otras, de esta forma, las
propiedades de conductividad eléctrica, permeabilidad magnética, densidad y dureza, se

incrementaban.

Los valores de resistividad eléctrica decrecieron al incrementar la presion de compactacion,
favoreciéndose asi el transporte de carga eléctrica. La resistividad se increment6 con la disminucion del

tamafo de particula de los polvos metalicos y el aumento en la concentracion de polimero.

Mediante el andlisis de impedancia se determind que el mecanismo de transporte de carga es
del tipo capacitivo, dado que la impedancia de los materiales disminuy6 con el incremento de la

frecuencia de la corriente alterna. Los valores de impedancia encontrados van de 50 Q a 900 k€,

Los valores de permeabilidad magnética encontrados se encuentran en un rango de 100 hasta
400, los materiales compuestos Fe-polimero con menor resistividad exhibieron valores mas altos de

permeabilidad.

Mediante magnetometria se obtuvieron las curvas de histéresis de cada material compuesto y
se determind que todos los materiales obtenidos en este trabajo son del tipo “magnéticos suaves”
(valores proximos e inferiores a 1000¢), también se observo que la coercividad se incrementa en

materiales de alta resistividad eléctrica.
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JUSTIFICACION

Los concentradores de energia magnética en aplicaciones de calentamiento por induccioén
deben de poseer las siguientes propiedades magnéticas: alta permeabilidad magnética, baja fuerza
coercitiva, alta magnetizacion y alta resistividad eléctrica, para aumentar la eficiencia del proceso de

calentamiento e incrementar el ahorro en el consumo de energia eléctrica.

Se ha encontrado que algunos materiales compuestos de matriz polimérica metal — polimero
obtenidos por tecnologia de polvos pueden poseer las caracteristicas mencionadas. Sin embargo, para
completar la informacion referente a estos materiales hace falta realizar una investigacion detallada en
cuanto a las variables de presion de compactacion, concentracion del polimero y tamafio de particula,

manteniendo constante la frecuencia de agitacion de los componentes durante la mezcla de los mismos.
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OBJETIVOS

OBJETIVO PRINCIPAL

Obtener materiales compuestos de matriz polimérica [Fe-Polimero] a seis diferentes
presiones de compactacion mediante tecnologia de polvos, utilizando polvos de Fe de dos distintas
granulometrias y dos concentraciones de polimero, con la finalidad de encontrar los valores mas altos
de permeabilidad magnética, resistividad eléctrica, para su posible uso en concentradores de energia

magnética.

OBJETIVOS PARTICULARES

* Obtener valores de permeabilidad magnética superiores a 100 y de coercividad magnética

inferiores a 100 Oe.

* Obtener valores de resistividad eléctrica superiores a 158 kQm y alta impedancia eléctrica para

relacionarlos con la microestructura de los materiales obtenidos.

* Obtener baja porosidad y alta densificacion, para observar su efecto en las propiedades

eléctricas y magnéticas.
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HIPOTESIS

Los materiales compuestos de matriz polimérica [Fe-Polimero] fabricados con polvo de
hierro de menor tamafio de particula y obtenidos a mayores presiones de compactacion tendran los
valores mas altos de permeabilidad magnética (1>100), debido al incremento del nimero de dominios
magnéticos; manteniendo valores de resistividad eléctrica superiores a 158 kQm, debido a la alta

resistividad eléctrica de la matriz de polimérica.
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CAPITULO1

INTRODUCCION

Hoy en dia, la tecnologia de la metalurgia de polvos tiene muchos campos de aplicacion,
principalmente en areas especiales donde los procesos convencionales no cumplen con los requisitos
necesarios, o porque serian mds caros. Por otro lado, el ahorro de energia es también un tema
importante debido a su impacto directo en la preservacion del medio ambiente. En este sentido, los
concentradores de flujo magnético que son producidos comercialmente [1,2], permiten un considerable
ahorro de energia cuando se utilizan en las bobinas de induccidn (refrigeradas con agua a temperaturas

inferiores a 80 °C) ya sea para tratamientos térmicos o para la fundicion de aleaciones metalicas.

Los componentes utilizados son metales y polimeros; Fe, Ni y Co (polvos finos con tamafio
de particula que van desde la escala nanométrica [3] hasta micrométrica [4,5]) y resinas termoplasticas,
respectivamente. Estos metales de transicion aportan alta permeabilidad magnética (alrededor de 500) y
las altas temperaturas de Curie (mas de 300 ° C), junto con baja coercitividad (por debajo de 50 Oe),
mientras que las resinas ofrecen una alta resistividad eléctrica, tales propiedades las deben poseer los
concentradores de flujo magnético para su aplicacion en las areas especificas de tratamiento térmico o

fundicion de metales [1,2].

En esta tesis se presentan las propiedades eléctricas y magnéticas de materiales compuestos de
matriz polimeérica obtenidos por compactacidon uniaxial a seis presiones de compactacion que van de
156 kPa hasta 936 kPa, utilizando polvos de Fe con granulometria de ~7pum y ~109um,
concentraciones del polimero de 6% y 8% en peso. Se evalud la permeabilidad magnética, coercividad
magnética, resistividad eléctrica, capacitancia y microdureza; para determinar el posible uso de estos

materiales en aplicaciones de concentracion de flujo de energia magnética.
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CAPITULO II

REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1 MATERIALES COMPUESTOS

De manera general a todas las combinaciones de materiales se les pueden llamar materiales
compuestos o compositos, porqué consisten en dos o mas constituyentes identificables. Una definicion
mas precisa de un composito podria ser: la combinacion de un material de refuerzo en una matriz o
material aglutinante. El término composito también implica que los materiales constituyentes son
macroscopicamente identificables y mecanicamente separables. Esta definicion excluye a muchos
materiales, tales como: aleaciones metalicas, minerales, vidrios, maderas, entre otros [6]. Las matrices
cumplen dos roles principales: transferir cargas a los componentes de refuerzo y proteger a los

componentes de refuerzo de las condiciones medioambientales adversas.

Las propiedades de los materiales compositos dependen de las propiedades de los materiales
que constituyan el material compuesto, proporcion de componentes; también es importante la
geometria y orientacion del material de refuerzo, por su efecto en la anisotropia del sistema. Las
aplicaciones de los materiales compuestos pueden ser del tipo estructural o funcional. Las aplicaciones
del tipo estructura son aquellas donde interesan fundamentalmente las propiedades mecanicas y las
funcionales son aquellas donde el material cumple una funcién especifica en base a sus propiedades

eléctricas, magnéticas, Opticas u otras [7].

En los materiales compuestos avanzados el tipo de matriz mas comun es la polimérica, entre
las mas demandadas son del tipo epoxi, las cuales son del tipo termoestables. Las resinas epdxicas han
tenido un buen desempefio debido a su excelente adhesion, su baja viscosidad, también porque sirven
como un medio de proteccion a la corrosion y la versatilidad en su procesamiento [6]. La resistividad
eléctrica de los polimeros es muy elevada comparada con la resistividad eléctrica exhibida por los
metales. J. Espi y colaboradores [8] indican que el valor de resistividad del hierro es de 10 x 10 Qm,

la cual es muy pequefia en comparacion al valor de resistividad de 5 x 10° Qm de las resinas epoxi.

Las ventajas de las matrices termoplasticas es que no requieren calentamiento, presion,
enfriamiento subsecuente al ser formadas y no reaccionan quimicamente con los sélidos de refuerzo.

Esto conlleva a ahorros en el tiempo de procesamiento y costos de equipamiento.
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2.2 MATERIALES COMPOSITOS MAGNETICOS SUAVES

H. Shokrohalli y colaboradores [9] reportan que los materiales compositos suaves CMS son
usados en aplicaciones electromagnéticas, dichos materiales pueden ser descritos como particulas
ferromagnéticas encapsuladas en una pelicula no conductora de electricidad, como se indica en la

figura 2.1.

Capa aislante

Particula de
Particula de hierro

hierro

Fig. 2.1. Particulas aisladas eléctricamente [10].

Los CMS son normalmente manufacturados por técnicas convencionales de metalurgia de
polvos (tecnologia de polvos), tales como la compactaciéon en caliente, compactacion biaxial,

compactacion isostatica, los compactos finales pueden ser sinterizados o no sinterizados.

Algunos investigadores han estudiado los diferentes aspectos de procesamiento de los
materiales magnéticos suaves, los cuales incluyen al hierro puro y sus aleaciones, por ejemplo: Fe-Ni,
Fe-Co [11-12], también ferritas magnéticas suaves [13-15]. Los nuevos materiales, incluyendo a los
materiales amorfos y las cintas amorfas son los ultimos desarrollos en la historia de los materiales

magnéticos suaves.

La idea de los materiales compuestos Fe-Polimero para aplicaciones magnéticas suaves no es
nueva. Dichos materiales aparecieron hace cien afios aproximadamente, pero los materiales Fe-
polimero han sido raramente utilizados debido a que la tecnologia de fabricacion y las necesidades
reales de dichos materiales no fueron suficientemente desarrolladas. Sin embargo estas limitaciones se
han ido superando debido al desarrollo de mejores materias primas y nuevas tecnologias de formado
[8]. Estos materiales se encuentran en uso creciente en motores eléctricos remplazando a los materiales

laminados existentes [16].

Los materiales Fe-polimero estdn siendo desarrollados para generar materiales con
propiedades magnéticas competitivas, tales como la buena permeabilidad magnética y alta resistividad
eléctrica [17]. En afios recientes ha sido estudiado el tamafio de particula, composicion quimica y

parametros de compactacion (compactacion en caliente, presion de compactacion, resinas y los

@ INSTITUTO DE INVESTIGACIONES METALURGICAS



MAESTRIA EN METALURGIA Y CIENCIA DE LOS MATERIALES

métodos para la creacion de la pelicula aislante). Los materiales compositos tienen muchas ventajas
entre estas se encuentra la reduccion de peso y tamafio. En muchas aplicaciones de nicleos magnéticos

y maquinas magnéticas han sido capaces de remplazar a laminas de acero y ferritas [16].
2.3 PERDIDAS DE ENERGIA EN MATERIALES MAGNETICOS SUAVES

Existen dos factores principales en las pérdidas de energia en los materiales magnéticos
suaves, las cuales son pérdidas de energia debidas a la histéresis magnética y a las corrientes de Eddy
[18]. Las pérdidas por histéresis son debidas a la disipacion de energia requerida para desplazar las
paredes de los dominios magnéticos durante la imanacion y desimanacion del material. Estas pérdidas
de energia aumentan por la presencia de impurezas, imperfecciones, precipitados, dislocaciones, etc.,
que actian como barreras que impiden el desplazamiento de las paredes de dominios durante el ciclo de
imanacion. El drea encerrada por la curva de histéresis es una medida de la energia perdida debida a la

histéresis magnética.

Al variar el campo magnético exterior aplicado a un material ferromagnético, la imantacion
remanente produce la histéresis, que se puede entender como la resistencia natural de los materiales al
cambio rapido en el sentido del flujo magnético. En la fig. 2.2 se muestra el ciclo de histéresis
ferromagnético en la cual se representa el efecto del campo magnético aplicado sobre la induccion

magnética.

Induccién (B) o
Magnetizacion (M)

H Campo magnético

\x[x [x[x/
[/

]
SMMAY

Fig. 2.2. Ciclo de histéresis ferromagnético [19].
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Cuando a un material magnético se le aplica un campo magnético por primera vez, al principio
la magnetizacion crece lentamente aumentando la velocidad conforme los dominios comienzan a crecer
(punto 1 a 2). Posteriormente, la magnetizacion se vuelve mas lenta, ya que finalmente los dominios
deberan girar para poder llegar a la saturacion o completo alineamiento (punto 3). Al eliminar o
invertir la direccién del campo magnético, la resistencia ofrecida por las paredes de los dominios evita
el nuevo crecimiento de los mismos hacia orientaciones aleatorias. Como resultado, muchos de los
dominios se mantienen orientados aproximadamente en la direccion del campo original y en el
material se presenta una magnetizacion residual conocida como remanencia (punto 4). Si el valor de
dicha magnetizacion es grande el material actia como un iméan permanente. Por otro lado, si se aplica
un campo magnético en direccion inversa, los dominios crecerdn alineandose en esta nueva direccion.
Para obligar a los dominios a orientarse de manera aleatoria y cancelar el efecto que unos tienen sobre
otros se requiere de un campo coercitivo He (punto 5). Con incrementos adicionales en la intensidad

del campo, finalmente se alinearan los dominios hacia la saturacion en la direccion opuesta (punto 6).

Las corrientes de Eddy se producen cuando un conductor atraviesa un campo magnético o
viceversa, la alternancia del campo eléctrico causa una circulacion de electrones dentro del conductor,
de tal forma que debido a estas corrientes se pueden generar magnetizacion incompleta y pérdidas de
energia. Las corrientes de Eddy generan electroimanes con campos magnéticos que se oponen al campo
magnético aplicado. Entre mayor sea la conductividad del material mayores seran las corrientes de
Eddy. Las perdidas de energia por estas corrientes se manifiesta por el incremento de temperatura del
conductor por el efecto Joule. En un material compuesto reforzado con particulas se puede reducir el
efecto de las corrientes de Eddy disminuyendo los caminos o rutas de transporte de carga eléctrica y
adicionando materiales de baja conductividad. Las pequefias distancias entre particulas actian como

zonas aislantes y no magnéticas, disminuyendo la permeabilidad magnética [9].

En los materiales constituidos por particulas de hierro, las impurezas de las particulas de
hierro y sus regiones de esfuerzo generan zonas donde se dificulta el movimiento de las paredes de
dominio magnético, asi mismo la fuerza coercitiva puede verse aumentada por las mismas causas. El
efecto anterior puede disminuirse utilizando hierro de alta pureza y mediante un tratamiento térmico
después de la compactacion, para eliminar las regiones de esfuerzo y asi disminuir las pérdidas de

energia por histéresis [9].
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2.4 PROPIEDADES MAGNETICAS Y ELECTRICAS DE MATERIALES COMPUESTOS
MAGNETICOS SUAVES

Las propiedades magnéticas, eléctricas y magnéticas de los materiales compuestos magnéticos
suaves dependen de la preparacion y procesamiento de los componentes. En adicion, la pureza de los

materiales, forma y tamafio de las particulas influencia fuertemente a su respuesta magnética.

Las propiedades de los materiales compositos suaves incluyen: isotropia térmica y magnética,
generacion de bajas pérdidas de energia debidas a corrientes de Eddy, alta permeabilidad magnética,
baja coercividad y altas temperaturas de Curie [20]. Los materiales magnéticos suaves obtenidos por
tecnologia de polvos tienen ciertas limitaciones, por ejemplo: no se pueden obtener todas las formas
geométricas [9]. La tabla 2.1 muestra de manera cualitativa el comportamiento de las propiedades de

los materiales compuestos magnéticos suaves respecto a las variables de procesamiento.

Tabla 2.1. Comportamiento de propiedades magnéticas y eléctricas en funcion de la composicion

quimica y variables de procesamiento en materiales compuestos [21].

Propiedad Comportamiento cualitativo
I II 111 v Vv
Permeabilidad magnética 1 l l 1 1
Coercividad magnética 1 - - 1 l
Resistividad eléctrica l 1 i l i}

Leyenda

() Incrementando el tamafio de particula.

(IT) Adicion de lubricantes.

(IIT) Adicion de aislantes eléctricos.

(IV) Incremento de la presion de compactacion.

(V) Tratamiento térmico.

La densidad tiene un efecto significativo en el desempefio de las partes obtenidas por
metalurgia de polvos, las piezas con alta densidad exhiben incremento de su permeabilidad y
disminucion de la fuerza coercitiva. Los métodos de compactacion en caliente y compactacion biaxial

incrementan la permeabilidad magnética, la densidad y disminuye las pérdidas de energia por histéresis

[9].

La tabla 2.2 muestra las propiedades de algunos materiales obtenidos por tecnologia de polvos
sinterizados, puede observarse los altos valores de permeabilidad magnética y bajos valores de

coercividad magnética.
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Tabla 2.2. Propiedades eléctricas y magnéticas de materiales sinterizados obtenidos por tecnologia de

polvos [22].

Aleacion Densidad Permeabilidad magnética Coercividad magnética Resistividad
(Hc) (nQm)

He 6.8-7.2 1800-3500 1.5-2.5 10
Fe-P 6.8-7.4 2500-6000 1.2-2.0 30
Fe-Si 6.8-7.3 2000-6000 0.8-1.2 60

50Ni- 50 Fe 7.2-7.6 5000-1500 0.2-0.5 45

Los materiales compuestos de matriz polimérica reforzados con particulas de hierro poseen
diferentes propiedades dependiendo del contenido de polimero. La tabla 2.3 muestra el efecto del
contenido de polimero en la permeabilidad magnética en un material compuesto reforzado con

particulas de hierro esponja de materiales producidos comercialmente por la compaiia Hoganas.

Tabla 2.3. Propiedades eléctricas y magnéticas de materiales compuestos de matriz polimérica

reforzados con polvos de hierro esponja [23].

Material % en peso Temperatura de Temperatura Densidgld Permeabilidad Coercividad
de compactacion °C de curado °C (g/cnr’) Magnética p magnética (Hc)
polimero

SC100 0.75 150-260 315 7.2 100 388

SC120 0.6 150-260 315 7.3 120 380

SC600 0.25 150-260 315 7.4 140 380

H. Taghvaei y colaboradores [24] han investigado acerca del efecto del tamafio de particula y
la presion de compactacion sobre las propiedades de compositos magnéticos suaves. Utilizaron polvo
de hierro con tamafos de particula de 10 pm y 150 um con pureza de 99% y el resto constituido por
carbono, cobre, zinc y algunos 6xidos. Dichos polvos fueron mezclados con resina epoxi Novolac y un
agente catalizador endurecedor de la resina. Las concentraciones de resina utilizadas fueron de 0.7%,
1.5% y 2% en peso. Para asegurar el mojado de las particulas por la resina utilizaron acetona en la
etapa de mezclado. La etapa de compactacion fue llevada a cabo en dados metélicos cilindricos por
compactacion uniaxial. Los valores de presion que utilizaron van de 400 MPa hasta 1200 MPa. La
etapa de compactacion se realizd después de la evaporacion de la acetona. La etapa de curado de los

compositos fue llevada a cabo a 175°C en aire por 30 minutos.

H. Taghvaei indica que el valor de permeabilidad incrementa con menores concentraciones de
polimero, mayores presiones de compactacion. El valor 6ptimo de permeabilidad magnética lo obtienen

con la menor concentracion de polimero y mayor tamafio de particula, es decir 0.7 % en peso de resina

@ INSTITUTO DE INVESTIGACIONES METALURGICAS



MAESTRIA EN METALURGIA Y CIENCIA DE LOS MATERIALES

y tamafio de particula de 150 um. La figura 2.3 muestra el efecto del tamafio de particula sobre la

permeabilidad magnética en los compositos obtenidos por H. Taghvaei y colaboradores.
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Fig. 2.3. Efecto del tamafio de particula en la permeabilidad magnética [24].

H. Taghvaei y colaboradores reportan que la permeabilidad de los materiales compuestos
tiende a disminuir con el incremento de frecuencia del campo aplicado, debido a las corrientes de Eddy
que generan campo magnético opuesto al campo magnético aplicado. Estos mismos investigadores
aseguran que la disminucién del tamafio de particula dificulta la formacion de dominios magnéticos y
por ello la permeabilidad magnética disminuye, debido a que la fracciéon volumétrica de material

ferromagnético que se magnetiza en menor.

La fig. 2.4 muestra el efecto de la presion de compactacion sobre la permeabilidad magnética

en los compositos obtenidos por H. Taghvaei y colaboradores.
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Fig. 2.4. Efecto de la frecuencia sobre la permeabilidad magnética [24].
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A la presion de 1000 MPa obtienen la maxima permeabilidad. Dado que el aumento de la
presion de compactacion incrementa la conductividad las corrientes de Eddy se ven favorecidas y con

ello la permeabilidad del material disminuye para la presion de 1200 MPa.

La resistividad de los compositos también varia en funcidén de la frecuencia en circuitos de

corriente alterna como lo indica la fig. 2.5.
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Fig. 2.5. Efecto del tamafio de particula en la resistividad eléctrica [24].

H. Taghvaei indica que al disminuir el tamano de particula contribuye a la resistividad y las
corrientes de Eddy se ven disminuidas y consecuentemente las pérdidas de energia en el material,
ademas hacen notar que la resistividad eléctrica de los materiales ferromagnéticos se incrementa debido
a defectos, esfuerzos residuales, porosidad, disminucion del tamafio de particula y defectos de

procesamiento.

Halit y colaboradores [25] han estudiado el efecto de la forma de particula sobre las
propiedades eléctricas y magnéticas en materiales compuestos Ni-Polimero. En su trabajo obtuvieron
materiales compuestos de matriz polimérica con refuerzos de diferentes formas, tales como fibras,
hojuelas y polvos de niquel. El uso del niquel lo justifican debido a que es un material ferromagnético.
Las fracciones volumétricas de refuerzo que utilizaron van de 20% a 67%. El aislante eléctrico
utilizado fue polietileno de baja densidad. El mezclado de los componentes fue llevado a cabo a 150°C
en un mezclador a 60 revoluciones por minuto. Los compuestos fueron obtenidos por compactacion

uniaxial de 2 MPa a 150°C.

Halit y colaboradores indican que los valores de permeabilidad magnética se ven
incrementados a medida que se aumenta el contenido de material ferromagnético y la forma de las

particulas de refuerzo no tienen influencia sobre la permeabilidad magnética de los compositos.
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La tabla 2.4 se muestran los valores de permeabilidad magnética y resistividad eléctrica en
funcion de la forma de los refuerzos y fracciones volumétricas de estos en los materiales compuestos

obtenidos por Halit y colaboradores.

Tabla 2.4 Permeabilidad magnética y resistividad eléctrica de compositos de matriz polimérica [25].

Ni polvo 0.2 6 X 10° 2.17
Ni polvo 0.67 <0.05 5.8
Ni filamentos 0.2 1.7X10° 2.1
Ni filamentos 0.3 3.4X 10’ 2.57
Ni filamentos 0.38 <0.05 3.45
Ni hojuelas 0.2 13X 10° 2.04
Ni hojuelas 0.37 <0.05 3.26

Shokrollahi y Janghorban [26] reportan el efecto de la compactacion en frio, compactacion en
caliente, compactacion biaxial y el tamafio de particula sobre las propiedades magnéticas de
compuestos hierro-polimero. Utilizaron polvo de hierro con tamafio de particula de 150 um con pureza
del 98% vy el resto constituido por cobre, plomo, zinc y algunos 6xidos, tales polvos fueron obtenidos
por molienda mecanica. La cantidad de polimero tipo epoxi fue de 1.5% en peso y un agente
catalizador de la resina. En la etapa de mezclado utilizaron acetona como solvente para facilitar la
incorporacion de los componentes metalicos a la mezcla. Después de la evaporacion de la acetona
procedieron a formar los compactos mediante compactacion. Para observar el efecto de los parametros
de compactacion sobre las propiedades eléctricas y magnéticas utilizaron compactacion en frio con
presiones que van de 400 MPa a 1200 MPa, compactacién en caliente a 200°C y 1200 MPa y
compactacion biaxial a 1200 MPa. El curado de la resina en todas las muestras elaboradas fue realizado
bajo una presion de 200 MPa a 180°C. En la Tabla 2.5 se observan los resultados obtenidos por dichos

investigadores.

Tabla 2.5. Efecto de la presion de compactacion en frio y en caliente sobre la densidad y propiedades

magnéticas [26].

Presion de compactacion (MPa) Densidad (g/cm3) Coercividad (Hc)  Permeabilidad magnética

Uniaxial 400 7.25 3 500
Uniaxial 800 7.42 2.99 510
Uniaxial 1200 7.5 2.94 540
Biaxial 1200 7.52 2.91 545
Uniaxial P=1200 MPa, T=200 °C 7.58 2.86 570
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En la tabla 2.5 puede observarse que la permeabilidad magnética se favorece con incrementos
de presion de compactacion mientras que la fuerza coercitiva disminuye. La compactacion biaxial
favorece ligeramente la permeabilidad magnética, aunque la compactacion a 200 °C promueve de

manera mas notoria el valor de permeabilidad magnética, debido a la relajaciéon de una fraccion

esfuerzos residuales.

Shokrollahi y Janghorban también experimentaron con polvos de hierro 30 pum, 50 ym y 150
um, para observar el efecto del tamafio de particula sobre la permeabilidad magnética, dichos polvos
obtenidos por molienda mecanica fueron mezclados con 1.5% en peso de resina y compactados en frio
a 1200 MPa. La figura 2.6 muestra la dependencia del valor de permeabilidad magnética inicia

(permeabilidad magnética a baja frecuencia) en funcion del tamafio de particula.
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Fig. 2.6. Permeabilidad magnética de compositos reforzados con polvos de hierro. Puede
observarse que los valores de permeabilidad magnética se favorecen con mayores tamafios de particula

[26]

En la figura 2.6 se puede observar que el material compuesto reforzado con particulas de
menor tamafio (30um) posee el valor de permeabilidad magnética inicial mas bajo y que éste puede
interactuar con campos magnéticos de mas alta frecuencia. El material composito reforzado con
particulas de mayor tamafio (150 pm) posee la permeabilidad magnética inicial mas alto aun que esta
decrece a mayor velocidad al incrementarse la frecuencia del campo aplicado. Los valores de

permeabilidad magnética inicial que obtuvieron Shokrollahi y Janghorban van de 100 a 135.

Shokrollahi y Janghorban indican que el valor de la permeabilidad magnética depende de
varios factores, tales como la densidad, esfuerzos, el tipo de matriz y la conductividad eléctrica.

También reportan que la disminucion de la permeabilidad por el incremento de la frecuencia se debe a

las corrientes de Eddy.

Halit y colaboradores [27] han investigado acerca de las propiedades eléctricas y magnéticas

de materiales compuestos de matriz polimérica reforzados con polvos ferromagnéticos. En la obtencion
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de los materiales utilizaron polvos de hierro con tamafio de particula de 44 um y polvos de una aleacion
de Ni—Fe (Permalloy de 80% Ni y 20% Fe en peso) con tamafio de particula de 150 um En su estudio
utilizan varias fracciones volumétricas del material de refuerzo. Los materiales compuestos fueron
obtenidos mediante compactacion uniaxial, los materiales reforzados con hierro fueron obtenidos a 4
MPa y los materiales reforzados con Permalloy fueron obtenidos a 16 MPa. La compactacién en ambos
casos se realizo a 100°C. En la tabla 2.6 se observan los resultados obtenidos por los investigadores

mencionados.

Tabla 2.6. Efecto de la concentracion de refuerzo ferromagnético sobre la resistividad eléctrica y

permeabilidad magnética [27].

Material Fraccion volumétrica de refuerzo Resistividad (Qm) Permeabilidad magnética

Polietileno - > 10" 1.0
Polvo de hierro 0.1 3X10™ 2.0
Polvo de hierro 0.3 7X10" 3.6
Polvo de hierro 0.5 3x10" 6.0
Polvo Permalloy 0.1 6X10" 1.9
Polvo Permalloy 0.25 4X10" 4.1
Polvo Permalloy 0.4 6X10’ 5.2

En la tabla 2.6 se observa que el valor de la resistividad del elastobmero termoplastico es
considerablemente grande 10" Qm. A medida que se incrementa el contenido de los materiales

ferromagnéticos la resistividad eléctrica disminuye y la permeabilidad magnética se ve incrementada.

H. Rutz y colaboradores [28] realizaron un estudio acerca de la manufactura de componentes
electromagnéticos mediante procesos de metalurgia de polvos. En la tabla 2.7 se muestran las

propiedades magnéticas y eléctricas de materiales sinterizados obtenidos por metalurgia de polvos.

Tabla 2.7 Propiedades eléctricas y magnéticas de materiales sinterizados [28].

Aleacion Rango de Permeabilidad Coercividad Resistividad
densidad (g/cm®) magnética u magnética (Hc) (nQm)
Hierro 6.8-7.2 1800-4000 1.5-2.5 10
Hierro - Fosforo 6.7-7.4 2500-6000 1.2-2.0 30
Hierro - Silicio 6.8-7.5 4000-10000 0.3-1.0 60
50%Fe - 50%Ni 7.2-7.6 5000-15000 0.2-0.5 45
en peso
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L. P. Lefebvre y colaboradores [29] investigaron acerca del efecto de la resistividad eléctrica
sobre las pérdidas de energia en materiales compuestos magnéticos suaves constituidos por polvos de
hierro en una matriz polimérica. Utilizaron polvos de hierro de alta pureza de 140 pm, obtenidos
mediante la técnica de atomizacidon por agua. Las formas de los materiales compuestos obtenidos
mediante compactacion uniaxial fueron anillos y barras, tales geometrias obtenidas a 620 MPa. Las
barras les fueron utiles para las mediciones de resistividad por la técnica de cuatro puntos y los anillos
para las mediciones de permeabilidad magnética. Los contenidos de resina utilizados van de 0% y 0.4%
en peso. Indican que las pérdidas de energia por histéresis magnéticas no son sensitivas a la resistividad
ni a la densidad, por otro lado indican que las pérdidas por histéresis se deben a la composicion
quimica, microestructura de los materiales magnéticos y que en la practica depende de los materiales de
inicio y los esfuerzos residuales contenidos en los materiales después de su fabricacion. En la tabla 2.8
se muestran los valores de las propiedades eléctricas y magnéticas respecto a las variables de

procesamiento y materias primas.

Tabla 2.8 Efecto de la temperatura de compactacion y tratamiento térmico sobre la resistividad de

compactos de hierro y compositos Fe-Polimero [29].

Material de refuerzo Temperatura de Tratamiento Resistividad
compactacion (°C ) térmico (0]

Polvo de hierro 140 #m 150 lha 175°C en 0.6
aire

Polvo de hierro 140 xm 150 - 1.2

Polvo de hierro 140 1 m 65 - 4

Polvo de hierro (140 x« m) + 0.2% en 65 Ihal75°Cen 22
peso de resina aire

Polvo de hierro (140 x# m) + 0.4% en 65 I hal75°Cen 44
peso de resina aire

L. P. Lefebvre y colaboradores indican que no existe un notable efecto de la temperatura de
compactacion sobre los valores de pérdidas de energia en el rango de 22 °C a 144 °C y que las pérdidas
de energia son directamente proporcionales al incremento de la frecuencia e inversamente proporcional

a la resistividad eléctrica.

Sung — Soo Kim y colaboradores [30] han estudiado las propiedades magnéticas de
compositos de matriz polimérica a altas frecuencias (GHz). En su proceso experimental utilizan
particulas de hierro con forma de hojuela, las cuales fueron encapsuladas en silicon. Las particulas
fueron preparadas a partir de particulas esféricas mediante forja mecéanica. El tamafio de particula del

material de inicio fue de 7 um. Las dimensiones aproximadas de las hojuelas que obtuvieron son de 30
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um de didmetro y 1 pm de espesor. El tiempo de molienda fue variado de 0.5 a 4 h. La cantidad de

particulas en los compositos fue de 65% en volumen.

Sung — Soo Kim y colaboradores concluyen que los materiales obtenidos en su investigacion
poseen alta permeabilidad magnética a altas frecuencias y que tales resultados se deben a la reduccion

de las corrientes de Eddy.

La figura 2.7 muestra el comportamiento de la permeabilidad magnética en funcidn del tiempo
de molienda. El incremento de la permeabilidad se debe al incremento de tamafio de particula por la

union de las particulas del material de inicio, por efecto de la forja mecénica.

Permeabilidad ~©

4
Frecuencia (GHz)

Fig. 2.7. Efecto del tiempo de molienda sobre la permeabilidad magnética. Los valores de
permeabilidad disminuyen con el incremento de la frecuencia [30].

J. Fuzer y colaboradores [31] midieron los valores de permeabilidad magnética de materiales
magnéticos suaves elaborados a partir de aleaciones Fe-Ni y Fe-Ni-Mo, dichas aleaciones en forma de
cinta fueron obtenidas por solidificacion rapida y posteriormente molidas. Las particulas de las
aleaciones obtenidas por la molienda poseen tamafio de particula de 0.1 mm, las mismas fueron

compactadas en caliente a 800 MPa y 800 °C.

Los compactos cilindricos obtenidos por compactacion fueron barrenados y bobinados, para
las mediciones de permeabilidad magnética. La figura 2.8 muestra los valores de permeabilidad
magnética en funcién de la frecuencia. Los valores de permeabilidad magnética del material de la
aleacion Fe-Ni son mayores que el material de la aleacion Fe-Ni-Mo debido a que el molibdeno no

tiene propiedades ferromagnéticas.
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Fig. 2.8. Permeabilidad magnética de compactos de Fe-Ni y Fe-Ni-Mo [31].

2.5 APLICACIONES DE LOS MATERIALES MAGNETICOS SUAVES

Los usos de los materiales magnéticos suaves son tipicamente clasificados en aplicaciones de
corriente directa (CD) y corriente alterna (CA). Los pardmetros importantes en aplicaciones de CA son:
la permeabilidad y las pérdidas de energia que resultan de la alternancia del campo magnético. Estos
materiales pueden ser utilizados en alternadores, generadores, motores eléctricos [9], en aplicaciones de

concentracion de energia magnética, entre otras.

El calentamiento por induccion depende de dos mecanismos de disipacion de energia: las
pérdidas de energia debido al calentamiento por efecto Joule y por pérdida de energia relacionada con

la histéresis magnética.

Al colocar un elemento de material ferromagnético dentro de un campo magnético, se inducen
corrientes eléctricas, mayormente concentradas hacia la superficie del elemento, denominadas
corrientes parasitas o corrientes de Eddie. Parte de la energia cinética de los electrones se transforma en
calor debido al choque que sufren los electrones con los 4atomos del conductor (material

ferromagnético) elevando la temperatura del mismo (efecto Joule).

Una explicacion cualitativa de las pérdidas por histéresis (segundo mecanismo de disipacion
de energia) establece que ésta es causada por friccion entre los 4tomos, o también llamadas dipolos
magnéticos, cuando los metales ferromagnéticos son magnetizados primero en una direccion y después
en otra. Los dipolos pueden ser considerados como pequefios magnetos, los cuales se alinean en
direccion al campo magnético aplicado, la direccion del campo magnético estd asociada con una

corriente alterna que lo origina. La energia requerida para orientar los dipolos es disipada como calor.
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Para generar calentamiento por induccién es necesario un sistema de calentamiento que
consta de una fuente de energia eléctrica y bobina, como se puede observar en la figura 2.9. Existe una
estrecha relacion entre la frecuencia de operacion de la corriente que genera el campo y la profundidad
de penetracion sobre la pieza o material. Como se ha indicado, la corriente inducida que fluye sobre la
pieza es mas intensa en la superficie, y decae rapidamente bajo la superficie. Por ello, el exterior se
calentard mas rapido que el interior: el 80% del calor producido en la pieza se concentra en la

superficie [32].

i e~

-

Fig. 2.9. Componentes de un sistema de calentamiento por induccién [32].

La profundidad del calentamiento depende de la frecuencia de la corriente, potencia y el
tiempo de aplicacion de ésta. Mientras mayor es la frecuencia, menor es la profundidad calentada, de
forma que: altas frecuencias (100 KHz a 1 MHz), y tiempos cortos (segundos), calientan espesores de
0,25 mm; en cambio, frecuencias menores (25 KHz), y tiempos mas largos calientan espesores de 10

mm [32]. Algunas de las aplicaciones del calentamiento por induccion se muestran en la figura 2.10.

Fig. 2.10. Aplicacion del sistema de calentamiento por induccidon a materiales de diferentes geometrias
[32].
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El calentamiento por induccidon es usado normalmente sobre materiales ferromagnéticos, es
posible el calentamiento de materiales plasticos y otros no magnéticos, de manera eficiente y rapida,
haciendo uso de materiales susceptivos que sean magnéticos. El material susceptivo es utilizado para
transferir el calor a la pieza o material a calentar por medio de la conduccién y/o radiacion térmica.

Entre las aplicaciones mas difundidas del calentamiento por induccidn se encuentran las siguientes:

e Tratamientos térmicos: Recocido y temple superficial.
e Fusion.

e Forjado en caliente.

e Soldadura.

Todos los sistemas de calentamiento por induccion requieren la utilizacion de agua de
enfriamiento, que circula en el conversor de frecuencia y en la bobina. Algunas de las principales

ventajas del calentamiento por induccién son:

e Ausencia de contacto fisico.
e Generacion del calentamiento en el lugar requerido.
e Rapidez y precision.

e Fécil automatizacion y control del ciclo de trabajo.

2.6 CONCENTRADOR DE ENERGIA MAGNETICA

Un concentrador de energia magnética es un material magnéticamente conductor que se coloca
en un campo de alta frecuencia, para facilitar la trayectoria del flujo magnético. Los materiales
concentradores magnéticos conducen el campo magnético mas eficientemente que el aire. Los

controladores de flujo magnético pueden jugar diferentes roles en sistemas de induccion, tales como:

e Mejoramiento de la eficiencia de la bobina.

e Control de la trayectoria de calentamiento debido a la posibilidad de controlar las distribuciones
de campo magnético y corrientes.

e Protecciéon de componentes de la maquina de calentamiento que pueden ser dafiados por el
calor.

e Mejor aprovechamiento de la energia usada en la bobina, proporcionada por la fuente de poder,
y en la eficiencia del circuito.
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Las ferritas y laminas de acero al silicio son los materiales tradicionales, para concentradores
de flujo magnético. En afios recientes, materiales magneto dieléctricos (MMD) han llegado a ser mas
empleados en aplicaciones de calentamiento por induccion, debido a su valiosa combinacion de
propiedades magnéticas, mecanicas, térmicas y quimicas. Una funcidén tradicional de los
concentradores magnéticos ha sido mejorar la eficiencia de este proceso (fig. 2.11), ademas de producir

un calentamiento selectivo en areas especificas de la pieza.

Concentrador de
campo magnético

Lineas de campo
magnético

Bobina

Fig. 2.11. Distribucion del campo magnético en una bobina: A) sin utilizar concentrador de flujo
magnético y B) utilizdndolo [33].

El desarrollo de concentradores a base de polvos metalicos de Fe, Ni y Co aproximadamente
50 um de diametro, han incrementado drasticamente la popularidad de los concentradores de energia
magnética. En el tratamiento térmico por induccion, los materiales tipicamente mas utilizados como
concentradores de flujo son de naturaleza magnética suave o blanda (imanes suaves), lo que significa
que solo se imanan cuando se induce sobre ellos un campo magnético. Como resultado de un campo
magnético existente, estos materiales pueden cambiar su magnetizacion rapidamente sin mucha friccion
(pérdida de energia por histéresis magnética). Una caracteristica tipica de este tipo de materiales es la

de poseer una curva de histéresis alta, delgada y de area pequeiia.

La seleccion del material para un concentrador esta en funcidon de factores tales como los que

se enlistan a continuacion:

e Magnetizacion de saturacion alta.

e Permeabilidad magnética alta (Alrededor de 100 para bajas frecuencias y 30 para altas
frecuencias).

e Campo coercitivo pequeiio (material magnético suave)

e Resistividad eléctrica alta (1 kQm).
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e Resistencia al ataque quimico debido a los medios adversos.

Una magnetizacion de saturacion elevada permite que el material magnético pueda generar su
autoinduccion rapidamente, en tanto que una permeabilidad alta permite que se lleve a cabo el
redireccionamiento del flujo magnético. Un campo coercitivo pequeiio implica que se pueden
reorientar los dominios con campos magnéticos inducidos pequeios y menos consumo de energia
en la reorientacion de los dominios magnéticos [34]. Los materiales para la manufactura de
concentradores de flujo magnético son basicamente de dos tipos: ldminas de acero al silicio usadas
a bajas frecuencias, menores a 10 KHz y ferritas o combinaciones de hierro, para altas frecuencias
desde nivel de los MHz hasta el orden de los GHz) incluyendo el intervalo de la radio frecuencia

(RF), en aplicaciones de induccion.

Los materiales magneto dieléctricos (MMD) estdn manufacturados con particulas magnéticas
y material dieléctrico que sirve como ligante y aislante eléctrico de las particulas magnéticas. Las
particulas magnéticas deben ser de un material magnético suave con alta permeabilidad magnética. En
la manufactura de materiales magnéticos suaves mediante la técnica de metalurgia de polvos se han
empleado particulas de hierro, hierro-silicio, hierro-fésforo, hierro-niquel lograndose una adecuada
relacion entre la permeabilidad magnética y fuerza coercitiva. Las propiedades magnéticas de un
material compuesto dependen de las propiedades de las particulas, su forma y empaquetamiento. Las
caracteristicas térmicas y mecanicas dependen principalmente del tipo y porcentaje del ligante. Estos
materiales (MMD), presentan una combinacion variable de propiedades electromagnéticas, térmicas y
mecanicas en rangos de bajas permeabilidades magnéticas (6-25) con altas resistividades eléctricas (1-5
MQ-cm), altas permeabilidades magnéticas (120-200) con bajas resistividades eléctricas (1-50 KQ-

cm.) como para satisfacer demandas particulares [34].

En aplicaciones de tratamientos térmicos superficiales se han utilizado los concentradores de
flujo magnético. Recientemente, M. Equihua [35] estudi6 las propiedades magnéticas y eléctricas de
una aleacion Fe-Si obtenida mediante metalurgia de polvos para el disefio de un concentrador de
energia magnética con el fin de aplicarlo en el tratamiento térmico de temple superficial. En la
obtencion de la aleacion utilizé polvos de hierro de 97% de pureza con tamafio de particula de 110 um
y polvos de silicio de 99.3% de pureza con tamafio de particula de 160 um. La concentracion de silicio
fue variada en 1%, 3% y 5% en peso de silicio. La presion de compactacion utilizada fue de 140 MPa.
Los compactos obtenidos fueron sinterizados a una temperatura de 1180 °C. La tabla 2.9 muestra los
valores de las propiedades eléctricas, magnéticas y mecdnicas de los materiales Fe-Si del estudio

mencionado.
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Tabla 2.9. Propiedades eléctricas, magnéticas y mecanicas de materiales sinterizados Fe-Si obtenidos

por tecnologia de polvos [35].

Material Permeabilidad magnética Campo coercitivo Resistividad Dureza
(Hc) (Qm) Vickers
Fe-1%Si en 21.32 67.3 620 170
peso
Fe-3%Si en 23.06 61.9 650 166
peso
Fe-5%Si en 25.72 59.6 660 187
peso

Equihua indica que material Fe-5%Si posee las mejores propiedades para la concentracion de
flujo magnético en base al incremento de la profundidad de temple en piezas de acero y la reduccion de
tiempo de calentamiento. Los valores obtenidos se pueden considerar constantes para las tres
composiciones. De acuerdo a la tabla 2.9 la resistividad eléctrica aumenta al igual que la permeabilidad
magnética con mayor concentracion de silicio, lo anterior resulta contradictorio dado que la
permeabilidad magnética se comporta de manera inversa a la resistividad eléctrica segin lo reportado

por otros investigadores [21, 23,25 y 27].

J. C. Villasefior [34] realiz6 un estudio acerca de las propiedades eléctricas y magnéticas de materiales
compuestos de matriz polimérica para aplicaciones de concentracién de flujo magnético, en el cual
obtiene materiales compuestos a partir de polvos de hierro y niquel con tamaio de particula de 10 x m
y resina epoxica. Utilizé 3% en peso de polimero y el resto de polvos metalicos. La relacion de hierro y
niquel las mantuvo constantes en 50%-50%, respectivamente. Obtuvo de pastillas cilindricas de 20 mm
de diametro mediante un dado metalico. Los materiales compuestos fueron obtenidos a seis presiones
de compactacion uniaxial que van de 156 kPa hasta 936 kPa. La tabla 2.10 muestra que los valores de
resistividad son muy bajos debido principalmente al bajo contenido de polimero y no los hace aptos

para aplicaciones de concentracion de energia magnética.

Tabla 2.10 Efecto de la presion de compactacion en materiales compuestos (Fe-Ni)- Polimero [34].

Material compuesto Presion (kPa) Permeabilidad magnética p Resistividad (Qm)
[50%Fe-50%Ni] - Polimero 156 317 0.961
[50%Fe-50%Ni] - Polimero 312 586 0.296
[50%Fe-50%Ni] - Polimero 468 385 0.15
[50%Fe-50%Ni] - Polimero 624 382 48
[50%Fe-50%Ni] - Polimero 780 380 0.169
[50%Fe-50%Ni] - Polimero 936 449 1.22
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CAPITULO I1I

EXPERIMENTACION

3.1 CARACTERIZACION DE MATERIAS PRIMAS

Se utilizaron polvos de hierro de 99.9% de pureza con dos tipos de granulometria, a los cuales
se les determind el tamafio de particula por la técnica de dispersion laser, en un equipo Beckman
Coulter, el cual provee informacion acerca de la distribucion de tamaifios de particula. Posteriormente
se analizaron por difraccion de rayos X, para determinar su estructura cristalina. El tipo de forma de las

particulas de los polvos fue observada en microscopio electronico de barrido.

El polimero tipo epoxi se analizd6 por termogravimetria (TGA) y por andlisis térmico

diferencial (DTA), para determinar la curva de perdida de peso respecto a la temperatura.

La densidad del polimero se determind a partir de un cilindro rectificado de polimero,
mediante la determinacion de su peso en una balanza de precision con capacidad méaxima 200 g. con
precision 0.01 mg.) y la medicion de las dimensiones del cilindro mediante un micrometro de precision

con precision de +/- 0.001”.

3.2 PROCESO DE FABRICACION DE COMPOSITOS

Se elaboraron materiales compuestos Fe - polimero con forma de anillo y prisma rectangular
utilizando polvos de Fe con tamafio de particula de ~7um y ~109um, dos concentraciones de polimero
epoxi (6% y 8% en peso) y seis presiones de compactacion uniaxial que van de 156 kPa hasta 936 kPa,

mediante tecnologia de polvos.

En la figura 3.1 se muestra un diagrama de flujo que describe de manera general las etapas de

la experimentacion llevada a cabo.
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Fig. 3.1 Diagrama de flujo del desarrollo experimental.

En la fabricacion de materiales compuestos se manejaron dos tipos de polvos, dos
concentraciones de polimero, seis presiones de compactacion, dos formas geométricas y dos probetas

por condicion; estas ultimas para corroborar los datos obtenidos. En total se obtuvieron 96 piezas.

3.2.1 PLAN DE MEZCLAS

El plan de mezclas se realizd con la finalidad de que cada probeta pesara 4 g. En la tabla 2.1 se
puede observar que las cantidades de resina y catalizador (endurecedor) suman los correspondientes

6% y 8% del peso de polimero; el resto 92% y 94% corresponden al polvo metalico.
y p p y

El polimero epoxi es constituido por el 65% en peso una resina liquida del tipo Araldita EPN
1139 y 35% en peso de endurecedor amino alifatico HY837. La temperatura tedrica de distorsion de

este polimero es de 238°C [36].

Tabla 3.1. Plan de mezcla para obtencion de materiales compuestos Fe — Polimero.

Peso resina (g) Peso endurecedor (g) % Fe Peso Fe (g) Peso total de la mezcla (g)
0.156 0.084 94 3.76
0.208 0.112 92 3.68
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3.2.2 MEZCLA DE COMPONENTES

Para llevar a cabo la mezcla de polvos de hierro y polimero, se usé un vibrador ultrasénico

Horiba (ver fig.3.2) a una frecuencia de 20 KHz.

=
K,?.I

Fig. 3.2 Procesador ultrasonico.

La mezcla de componentes se realizo de acuerdo al siguiente procedimiento:

1. En un vaso de precipitados se agregan cantidades de resina y endurecedor, es agregado 1.5 mL
de acetona.

2. Los componentes anteriores se diluye con el vibrador ultrasénico durante un minuto.

3. Se agregan los polvos metalicos y se adicionan 0.5 mL de acetona.

4. Se mezcla nuevamente con vibrador ultrasénico durante un minuto.

La acetona se agrega para disminuir la tension superficial de la resina y el catalizador, y con
esto asegurar el mojado de las particulas metalicas. Después de los pasos anteriores, la mezcla se deja
reposar durante una hora, para permitir la evaporacion de la acetona y proceder posteriormente con la
etapa de compactacion. El tiempo de evaporacion de la acetona se determino mediante la balanza de

precision, midiendo la pérdida en peso.
3.2.3 ETAPA DE COMPACTACION

Para llevar a cabo la compactacion de las mezclas hierro-polimero, previamente se realizo el
disefio de los dados de compactacion de polvos, para la obtencion de piezas con la geometria mostrada

en las fig. 3.3y 3.4.
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Fig. 3.4 Prisma rectangular, forma requerida para ensayos de magnetometria (curvas de histéresis
magnética) y propiedades eléctricas.

Para la compactacion de los materiales se utilizaron dados metalicos, los cuales se muestran en

las figuras 3.5 y 3.6, para obtencion de anillos y paralelepipedos respectivamente.

Cavidad

-Matriz

-

Fig. 3.5 Dado para la obtencion de anillos de material compuesto.
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Fig. 3.6. Dado para la obtencion de anillos de material compuesto.

Los dados fabricados estan constituidos por dos partes, la matriz y el punzon. La matriz
contiene material y el punzon se desplaza en la cavidad de la matriz para ejercer la presion sobre el
material. El medio para la aplicacion de presion fue una prensa uniaxial Carver que se muestra en la

fig. 3.7. La exactitud de los mandmetros de la prensa hidraulica es del 98% aproximadamente.

Fig. 3.7 Prensa de compactacion uniaxial marca Carver.

En las tablas 3.2 y 3.3 se indican las presiones aplicadas a las mezclas Fe-Polimero, puede
observarse que las cargas aplicadas para la obtencion de anillos son mayores respecto a las cargas
aplicadas para la obtencion de prismas, esto es debido a la diferencia de areas de compactacion que

presentan los dados.
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Tabla3.2. Presiones de compactacion aplicadas para la obtencion de anillos.

Tabla3.3. Presiones de compactacion aplicadas para la obtencidon de prismas rectangulares.

Area de dado (cm®) Presion (kPa) Carga a aplicar (Ton)
Pl 0.8 156 1.6
P2 0.8 312 2.5
P3 0.8 468 3.8
P4 0.8 624 5.1
P5 0.8 780 6.3
Po6 0.8 936 7.6

El procedimiento de compactacion, se indica a continuacion:

Limpiar las superficies del dado a usar, siendo mas estrictos en la superficie interior.

Impregnar de vaselina el punzoén, para disminuir la friccion con las paredes de la matriz del
dado. Se debe de evitar el contacto del lubricante con el material a compactar.

El material previamente mezclado es depositado dentro de la cavidad del dado verificando que
la mezcla queden bien distribuida.

Colocar el punzon en la cavidad de la matriz y asegurarse de que adopte una posicion vertical,
para evitar posibles dafos al dado.

Aplicar la carga mediante la prensa hidraulica.

Dejar el material sometido a la presion requerida durante 5 minutos y expulsar el compacto.

En la etapa de compactacion se obtuvieron las curvas de compresibilidad para cada mezcla

mediante la ecuacién 3.1

Cr:VL/VC (31)

Donde, Vi es el volumen de los polvos sin compactar, Ve es el volumen del polvo

compactado.
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3.2.4 CURADO

La etapa consiste en dejar reposar el material compuesto recién compactado a temperatura
ambiente por nueve horas dentro de un desecador (ver fig.3.8). La finalidad del curado es dar tiempo
suficiente a que se lleve a cado la reaccion de polimerizacion [37] y asi el material compuesto logre

alcanzar sus propiedades finales.

Fig. 3.8. Desecador de vidrio.

3.2.5 AJUSTE DE DIMENSIONES

Se calibro la seccion transversal de los anillos en un torno horizontal mediante corte con disco
abrasivo para obtener el largo requerido de las piezas. La seccion longitudinal de los prismas fue
maquinada con una fresadora universal mediante un cortador vertical, para calibrar la seccién

cuadrada. Como se muestra en las figuras 3.9 y 3.10, respectivamente.

Dispositivo
Sujetador

Composito

Fig. 3.9. Maquinado del largo de un anillo de material compuesto.
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Fig. 3.10. Maquinado de seccion cuadrada del prisma rectangular de material compuesto.

La velocidad de corte en el torno fue de 0.08 mmy/s, la velocidad del cabezal del torno fue de
75 revoluciones por minuto y la velocidad del disco abrasivo fue de 1000 revoluciones por minuto. En
relacion los maquinados en fresadora la velocidad de corte fue de 0.08 mm/s, la velocidad del cortador
vertical de fresadora fue de 75 revoluciones por minuto y la profundidad de corte fue de 0.2 mm. Se
determinaron los anteriores parametros con la finalidad de no elevar la temperatura de las muestras.
Para el maquinado de las piezas se disefiaron dispositivos de sujecion, de tal forma que la presion de

sujecion fuese minima y distribuida.

3.3 CARACTERIZACION DE LOS MATERIALES COMPOSITOS

La caracterizacion de los materiales compuestos permite relacionar las variables de
fabricacion en la obtencion de estos (composicidn quimica, presion de compactacion, tamano de

particula, etc.) con la microestructura, propiedades magnéticas, eléctricas y mecanicas.
3.3.1 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL

Se obtuvieron fotografias, mediante un microscopio electronico de barrido (fig. 3.11), para
observar la distribucion de las fases, porosidad de los materiales compuestos y para observar el

recubrimiento polimérico en las particulas metélicas antes de ser compactadas.
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Fig. 3.11. Microscopio electronico de barrido.

Procedimiento para la preparacion de muestras para su analisis en microscopio electronico de

barrido.

3.3.2

© NS kWD =

Lijado secuencial de la superficie con lijas numero 600, 1500 y 2000, respectivamente.
Enjuague en limpiador ultrasonico.

Bafio de alcohol.

Secado con aire a presion.

Pulido con pasta de diamante de 1um.

Enjuague en limpiador ultrasonico.

Bafio con alcohol.

Secado con aire a presion.

PERMEABILIDAD MAGNETICA

Para analizar las muestras respecto a permeabilidad magnética, se utiliz6 un analizador

impedancias de precision (fig. 3.12) con capacidad de 40 Hz a 110 MHz.

Las mediciones de esta propiedad se realizaron en el Instituto de Investigaciones en Materiales

de la Universidad Nacional Autébnoma de México, (IIM-UNAM).
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Fig. 3.12. Analizador de impedancia.

Los materiales compuestos para el andlisis de permeabilidad magnética cumplieron con los

siguientes requerimientos:

Deben de poseer la forma de anillo y tener las dimensiones planteadas en el disefio,
dimensiones ya descritas con anterioridad.
Elaborar un bobinado formado por 24 devanados con alambre de cobre de (0.3 mm de diametro

y 150 mm de largo) con ntcleo de material compuesto como se muestra en la figura 3.13.
Anillo de material

compuesto A

Devanados de alambre de
cobre

Fig. 3.13. Bobina con nucleo material composito.

Se procede a colocar las terminales (representadas por tridngulos en fig. 3.14) del toroide en los
bornes (ver fig. 3.15) del analizador. Se debe tener la certeza de que las terminales y los bornes
tengan contacto, con la finalidad de que el circuito eléctrico quede cerrado.

En caso de que el alambre tenga recubrimiento, este debe ser retirado de las terminales que van

a tener contacto con los bornes del equipo.
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Terminales

Fig. 3.14. Anillo embobinado, los tridngulos representan las terminales a conectar en el analizador de
impedancia

Fig. 3.15. Anillo embobinado conectado a los bornes de conexion del analizador de impedancia.

3.3.3 CURVAS DE HISTERESIS DE LOS MATERIALES COMPUESTOS

Los datos para graficar las curvas de histéresis se obtuvieron por magnetometria, mediante un

magnetometro de muestra vibrante.

El magnetémetro consiste en un electroiman, fuente de potencia, interface y computadora (ver
fig. 3.16). La muestra a analizar se coloca en el espacio de trabajo del electroiméan. La obtencion de las
curvas de histéresis por este método se basa en la distorsion del campo magnético aplicado,
proporcionando curvas de magnetizacion respecto al campo magnético aplicado. Estas mediciones se
realizaron en el Instituto de investigaciones en materiales de la Universidad Nacional Auténoma de

México, (IIM-UNAM).
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Fig. 3.16 Magnetometro.

3.4 RESISTIVIDAD ELECTRICA

La resistividad eléctrica se calculd a partir de la resistencia eléctrica en corriente directa,
utilizando la ecuacion de resistencia eléctrica y resistividad eléctrica [38] como lo indican las

ecuaciones 3.2y 3.3.

\Y
R = T (3.2)
Donde I es la intensidad de corriente y V es la diferencia de potencial.
La resistividad esta dada por la ecuacion 3.2.
A
p=R T (3.3)

Donde R es la resistencia eléctrica, A es el area de la seccion transversal y L es la longitud del

conductor.

La medicion de resistencia eléctrica consistid en hacer circular por el material compuesto una

corriente eléctrica (ver fig.3.17) de intensidad conocida (I) y un voltaje conocido (Vcc).

En el presente trabajo los voltajes manejados fueron menores a un Volt y la intensidad de

corriente en el orden de microamperios. Al circular la corriente a través del elemento de material
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compuesto, se genera una caida de voltaje (Vx), el cual sirve para aplicar la formula 3.2 (Iley de ohm) y

posteriormente aplicar la ecuacion de resistividad eléctrica 3.3

Resistencia

Intep3|dad de / (Musstra)
corriente ] L —p e p

Voltaje en el
elemento Rx

Voltaje de la
fuente

Fig. 3.17 Circuito eléctrico para determinacion de resistencia eléctrica.

La figura 3.18 muestra los equipos utilizados para la obtencion de los valores de resistencia

eléctrica.

Portamuestra

Fig. 3.18 Circuito eléctrico para determinacion de resistencia eléctrica en corriente directa.

En el ensayo se utiliz6 pintura conductora de carbon en las conexiones a la muestra, para evitar el

efecto de resistencia de contacto.
3.5 CAPACITANCIA ELECTRICA

Se midid la capacitancia en un circuito de corriente alterna a diferentes frecuencias que van de
10uHz hasta 30 MHz y el voltaje aplicado fue de un volt; mediante un analizador de impedancias
Solartron 1260 equipado con portamuestra, interface y computadora (fig. 3.19). Para evitar el efecto de
la resistencia de contacto se aplicd pintura conductora de carbon a las zonas de contacto de los anillos

de material con el porta muestra. Este andlisis se realizd para saber si el material tenia un
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comportamiento equivalente a una resistencia eléctrica, capacitor eléctrico o una inductancia, es decir

el mecanismo de conduccién de carga.

/ Interface \ Analizador de impedancias

"(.
W Portamuestra.

Computadora

Fig. 3.19. Configuracion general de equipos para ensayo de impedancias. Ademas de los valores de
impedancias de las muestras, esta prueba proporciona los valores de capacitancia, entre otros.

Estos ensayos de las propiedades eléctricas fueron realizados en el Instituto de Fisica y

Matematicas de la Universidad Michoacana de San Nicolas de Hidalgo.

3.6 MICRODUREZA

Se realizaron 3 mediciones de dureza por cada muestra con forma de prisma rectangular. La
zona de prueba (fig. 3.20) corresponde a una de las secciones mas grandes del prisma, la cual se formo
en contacto con la superficie de la matriz durante la compactacion. En dicha zona se realizaron tres

mediciones de dureza que corresponden al centro y extremos de la superficie.

Fig. 3.20. Distribucién de puntos de prueba en ensayo de dureza.

El equipo utilizado fue un durometro y la carga aplicada fue de cinco kilogramos.
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION

Como parte de los resultados obtenidos, este capitulo comienza con la caracterizacion de las
materias primas utilizadas en la obtencion de los materiales compuestos, tales como son los polvos de
hierro y la resina epoxi. Finalmente se presentan los resultados de las mediciones de las propiedades

eléctricas y magnéticas en relacion a la microestructura.
4.1 CARACTERIZACION DE MATERIAS PRIMAS

La distribucién de tamafios de particula depende del proceso de obtencion de polvos y el
control de las variables de proceso. En la figura 4.1 se muestra la distribucion de tamafio de particula
para el polvo metalico con mayor tamafio de particula. Puede identificarse el rango de tamafios que van

desde 4 um hasta 200 um. En la tabla 4.1 se indican algunos parametros estadisticos relacionados a

dicha distribucion.

Fa grueso

Volumen {%)
=]
L

0 T T T T T T T T T T T T
o4 1 2 4 &6 10 20 4¢ &0 100 200 490 1000
Diamatro de particula (pm)

Fig. 4.1. Distribucion diferencial de tamafo de particula de polvo grueso de hierro.

Tabla 4.1. Estadistica de tamafio de particula referente a polvo de mayor tamafio.

Parametro Valor

Promedio 109 pm
Media 128.2 um
Moda 153.8 um
Desviacion estandar 1.841
Varianza 3.39
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La distribucion de tamano de particula para polvo de hierro de menor tamafio se puede
observar en la figura 4.2. Puede identificarse el rango de tamafos que van desde 0.4 pm hasta 60 um,
tal distribucion es mas ancha comparada con los polvos de mayor tamafio de la figura 4.1

En la tabla 4.2 se indican algunos parametros estadisticos relacionados a dicha distribucion.

—— Fafino
5
4.5
4-
3.5+
g o

5

§ 254
2 L
1.5
14
0.5+

Q I ok I F L I I T I I L

0.4 1 2 4 6 10 20 40 &0 100 200 400 1000

Diametro de particula (pm}

Fig. 4.2. Distribucion diferencial de tamafio de particula de polvo fino de hierro.

Tabla 4.2. Estadistica de tamafio de particula referente a polvo fino.

‘ Parametro \£:1004
Promedio 7 pm
Media 7.549 um
Moda 7.775 pm
Desviacion estandar 2.251
Varianza 5.068

Por cuestiones practicas, en adelante se les referira a los polvos de hierro por su tamafio de particula

promedio.

En Ia tabla 4.3 se muestran los valores de area superficial especifica de los polvos metalicos, tales

valores obtenidos por la técnica de adsorcion de gas.
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Tabla 4.3. Area superficial especifica.

Polvo Fe Area superficial especifica m*/g

109um 0.03
7um 0.23

La tabla 4.3 indica que los que las particulas de menor tamafio exhiben mayor area superficial
especifica en comparacion a las particulas de mayor tamano, de acuerdo a Mikell [39] el tamafio menor

de polvo produce una mayor aglomeracion de las particulas, debido a cargas estaticas.

La figura 4.3 muestra una fotografia obtenida por microscopia electrénica de barrido, se puede

observar que en general las particulas de 7 um son esféricas.

5000x 1+ m

Fig. 4.3. Polvo de hierro con tamafio de 7 um en promedio.

De acuerdo con Randall M. German [40] la morfologia de las particulas es influenciada por el
método de obtencidn de polvos y de acuerdo a este investigador estas particulas fueron obtenidas por la
técnica de aspersion por gas. También, se puede observar que algunas de estas se encuentran unidas,

esto es debido al choque entre estas antes de solidificar completamente.

Las particulas obtenidas por atomizacion son esféricas y poseen una amplia distribucion de
tamafios. En dicho proceso se puede controlar la geometria del producto mediante el control de
temperatura del metal. En la figura 4.4 se muestran particulas irregulares de hierro que de acuerdo a

Randall son producidas por la técnica de aspersion por agua.
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Fig. 4.4. Polvo de hierro con tamafio de 109 um.

La estructura cristalina de los polvos metalicos fue analizada por la técnica de difraccion de
rayos X. En la figura 4.5 se muestra el difractograma de rayos X, para los polvos de 7um (rojo) y
109um (azul); en ambos casos la estructura cristalina corresponde a la estructura cristalina cubica de

cuerpo centrado. Ademas no se encuentran picos que tengan relacion a la presencia de otros elementos.
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80 - —+-—Fe 109 um
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Fig. 4.5. Difractograma de rayos X. polvos de Fe 109um (azul) y polvos de Fe 7 um (rojo).
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En la tabla 4.4 se puede observar que los picos indexados corresponden a la estructura alfa

cubica de cuerpo centrado.

Tabla 4.4. Parametro de red de las estructuras cristalinas del hierro [41].

| Propiedad Fe Alfa BCC . Fe Beta FCC Fe Gama BCC

| Parametro de red (A) 0.2867 0.3647 0.2932 |

Respecto a la caracterizacion de la resina epoxi, se le realizo los andlisis termogravimétrico
(TGA) y térmico diferencial (DTA), en la figura 4.6 se observa que a la temperatura de 79.63°
comienza la degradacion del polimero, esto reflejado por una ligera perdida en peso (0.5%). A la
temperatura de 159.71°C se observa que la velocidad de degradacion comienza a incrementarse y a la
temperatura de 370.52°C se da la maxima velocidad de descomposicion del polimero y la maxima
velocidad de desprendimiento de calor por la muestra. La temperatura de 370.52 °C es muy proxima a
la temperatura de 420 °C reportada por Zhen [42] para varios tipos de resinas epoxi. Una de las
desventajas de las resinas epoxi es que son termoestables y se degradan con el incremento de la

temperatura, en comparacion a los polimeros termoplésticos que se comportan de manera plastica [43].

Debido a que el material compuesto Fe-polimero no requiere temperaturas en servicio
mayores a 80°C, este puede resistir al calor transferido por conduccién proveniente de la bobina

induccidn, ya que estas ultimas son refrigeradas por agua [32].

—»—Pérdida en pesoI

100 - —= —Flujo de calor _ 40
90 -
=20
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a
70 4 =
Lo ©
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3 =]
= 50 20
° 3
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=-40
30 4
20

r + r ~ r v 1+ 1 r 1 v 1 17
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Fig. 4.6. Analisis DTA — TGA del polimero.
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42 CARACTERIZACION DE MATERIALES COMPUESTOS

En las figuras 4.7 y 4.8 se observan las particulas de hierro de 7 um y 109 um,
respectivamente; estan perfectamente cubiertas por la resina. Tales fotografias se obtuvieron con la
finalidad de corroborar el mojado de las particulas por la resina, y se puede observar que en ambos

casos, las resinas fueron cubiertas perfectamente por el polimero.

Fig. 4.7. Particulas de hierro con tamafo de 7 um encapsuladas en resina, antes de ser compactadas. Se

puede observar la formacion de aglomerados.

Fig. 4.8. Particulas de hierro con tamafio de 109 um encapsuladas por resina, antes de ser compactadas.

En la figura 4.9 se muestran las curvas de compresibilidad de los materiales compuestos
fabricados. Se observa que los materiales compuestos Fe-Polimero reducen su volumen al incrementar
la presion de compactacion, por consecuencia el indice de compresibilidad (C;) aumenta. También, se
puede notar el efecto del tamafio de particula sobre C,. La concentracién de polimero tiene efecto sobre

la compresibilidad, debido a que interactia como un lubricante, disminuyendo la friccion entre las
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particulas y la friccion de las particulas con las paredes el dado metalico y ademas las particulas

esféricas poseen mayor habilidad para compactarse respecto a particulas irregulares.

De acuerdo las curvas mostradas en la figura 4.9 el material 92% Fe con particulas con tamafio
de 7 u m (azul) posee mayor habilidad para compactarse. También puede apreciarse que la curva verde
que corresponde a 92% Fe con particulas de 109 1« m queda por encima del material de 94% Fe con

particulas de tamafio de 109 « m hasta la presion de 468 kPa, dado que deberia estar por debajo, esto
se debe a la irregularidad en el acomodamiento inicial de las particulas al inicio de la compactacion. El
comportamiento de Cr respecto a la presion de compactacion es correcto para presiones superiores 468
KPa. La tendencia de los valores de Cr para los materiales con tamafio de particula de 7 « m (curvas

negra y azul) es muy clara.

23 |=0=Fe 94%, 7Tum
22] |=0=Fe 92%, 7 um
21] |==Fe 94%, 109um
== Fe 92%, 109um

2.0 4
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Fig. 4.9. Curvas de compresibilidad de materiales compuestos Fe — Polimero.

La figura 4.10 muestra los valores de densidad obtenidos para los materiales Fe-Polimero. Los
valores de densidad de los materiales Fe-Polimero se ven incrementados con el incremento de la
presion de compactacion. Los valores de densidad maés altos se encuentran en los materiales de menor
tamafio de particula, a la presion de compactacion de 936 KPa, tales materiales poseen un valor de 5.70
g/cm3 en promedio, mientras que el valor de densidad para los materiales reforzados con particulas con

tamafio de 109 1 m obtenidos a 936 KPa poseen densidad de 5.13 g/cm’ en promedio. Los materiales

obtenidos en la experimentacion son menos densos en comparacion a aleaciones sinterizadas obtenidas
por tecnologia de polvos [22] y también respecto a materiales compuestos de matriz epoxi con menor

concentracion de polimero en su composicion. Otra variable que influye en la densidad es la presion de
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compactacion utilizadas en otros estudios en la obtencion de materiales compuestos de matriz
polimérica, en los cuales las magnitudes de presion de compactacion se encuentran en el rango de 2
MPa hasta 1200 MPa [24,26 y 27] y en el presente trabajo la presion de compactacion no se excede 1
MPa.

58
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5.2

5.0
=0=Fe 94%, 7um

45 =0== Fe 92%. 7um
’ == Fe 94%, 109um
= Fe 92%, 109um
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0 200 400 600 800 1000
PRESION DE COMPACTACION (KPa)

Fig. 4.10. Efecto de la presion de compactacion sobre la densidad de los compositos Fe — Polimero.

En la figura 4.11 se puede observar que los valores de dureza mas altos se presentan en los
materiales con mayor densificacion, dado que se disminuye la porosidad y las distancias entre

particulas son se vuelven mas pequenas.
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Fig. 4.11. Efecto de la presion de compactacion sobre la dureza de los materiales compuestos Fe —

polimero.
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El material compuesto 94% Fe reforzado con particulas de 7 pm obtenido a 936 kPa exhibe un
valor en dureza de 67.5 HV, ademas es el material con la mayor dureza de todos los materiales
obtenidos. Los materiales reforzados con particulas de 109 um obtenidos a la presion de compactacion
de 936 kPa muestran valores de dureza de 49.05 HV en promedio. También en la figura 4.11 se puede
observar el incremento en la concentracion de la resina disminuye la dureza de los compositos Fe-

Polimero dado que esta es mas suave que el hierro.

En la figura 4.12 se observa que la porosidad tiende a disminuir con los incrementos de
presion de compactacion y ésta se encuentra en mayor proporcion en aquellos materiales con mayor
tamafio de particula, las variaciones se deben a las distribuciones de tamafios de particula y a la
distribucion de las particulas en el dado de compactacion. La porosidad encontrada en los materiales
Fe-Polimero es del tipo cerrada, ya que la resina sella las superficies durante la compactacion debido a

que fluye por su consistencia pastosa.
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Fig. 4.12. Efecto de la presion de compactacion y tamafio de particula sobre la porosidad de los

materiales Fe — Polimero.

Los valores de porosidad en los materiales de los materiales reforzados con particulas de 109
um obtenidos a la presion de compactacion de 936 KPa poseen un porcentaje en volumen de porosidad
del 10% y los materiales reforzados con particulas de 7 um obtenidos a esa misma presion poseen un

valor de porosidad del 1% en volumen.
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Comparando las figuras 4.13 (a) a (c) y 4.14 (a) a (c) se puede observar de manera cualitativa
disminucion gradual de la porosidad debido al incremento de la presion de compactacion, para los

materiales compuestos preparados con los dos tamafios de particula, respectivamente.

750x 10:: m 750x 10:: m 750x 10:: m

(b)

Fig. 4.13. Materiales compuestos (94% Fe, 7um) obtenidos a presiones. (a) 156 KPa, (b) 468 KPa, (c)
936 KPa

300x 100 :< m

(b)

300x 100:: m

Fig. 4.14. Materiales compuestos (94% Fe, 109um) obtenidos a presiones. (a) 156 KPa, (b) 468 KPa,
(c) 936 KPa

4.2.1 RESISTIVIDAD ELECTRICA DE MATERIALES COMPUESTOS

Shokrollahi y colaboradores [9], indican que el valor de la resistividad se ve influenciado por

el tamafio de la particula del polvo, presion de compactacion y por la adicion de aislantes.

En la figura 4.15 se muestran las curvas de resistividad de los materiales compositos en
corriente directa en funcion de la presion de compactacion. En la misma grafica se observar claramente
que la resistividad del material Fe 92% reforzado con particulas de tamafio de 7 um obtenido a 156
KPa es mayor respecto a los demas materiales (210 KQm), debido en gran medida a la concentracion

de polimero y el area superficial aislada es mayor respecto al area superficial de las particulas de
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tamafio de particula de 109 um. El incremento de la presiéon de compactacion disminuye la resistividad,
dado que se promueve el transporte de carga eléctrica a través de las particulas, dado que se elimina
porosidad, la cual actiia como una resistencia eléctrica y a que la distancia entre particulas conductoras
de carga se hace mas pequena. El analisis de rayos X mostrado con anterioridad indica que en los
polvos metdlicos se encuentran libres de otros elementos u 6xidos en su composicion quimica, por lo
cual los valores de resistividad se deben en gran medida a la concentracion de polimero, tamafio de

particula y presion de compactacion.

=== Fe 94%, 7um
=== Fe 92%, 7um
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Fig. 4.15. Efecto de la presion de compactacion, tamaiio de particula y concentracion de polimero
sobre la resistividad eléctrica de los materiales compuestos.

La figura 4.16 muestra los valores de conductividad eléctrica de los materiales compuestos obtenidos.
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Fig. 4.16. Efecto de la presion de compactacion, tamaiio de particula y concentracion de polimero
sobre la conductividad eléctrica de los materiales compuestos.
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En la figura 4.16 se puede observar que el comportamiento de la conductividad es inverso a la
resistividad. El material con mayor conductividad Fe 94% reforzado con particulas de tamafio de 109
um obtenido a la presion de compactacion de 936 KPa el cual presenta una resistividad de 4 Qm y una

conductividad de 18S.

De acuerdo a los valores de resistividad los materiales aptos para aplicaciones de
concentracion de flujo magnético son los siguientes: todos los materiales compuesto reforzados con
particulas de tamafio de 7 um y el material compuesto 92% Fe reforzado con particulas de 109 pum,

debido a que los valores de resistividad encontrados van de 723.5 Qm a 210 kQm.

La impedancia (resistencia eléctrica total en corriente alterna) de los materiales obtenidos se
debe a la reactancia capacitiva en mayor parte y en forma minima por resistencia pura de sus
componentes. En la figura 4.17 se observa la disminucion de la impedancia de los materiales respecto
al incremento de la frecuencia, de acuerdo a Donate [44] esto debido a que el material se va cargando y
descargando eléctricamente mas facilmente con los cambios de polaridad de la sefal eléctrica. Este

comportamiento se observo en todos los materiales fabricados.

800 = Fe 94%, 7um
—l- Impedancia (Q)

700 - —eo— Resistencia eléctrica (Q2)
== Reactancia capacitiva (Q)
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Fig. 4.17. Impedancia eléctrica mostrada por material compuesto (94%Fe, 7 um) obtenido a 1.5 kPa.

En aplicaciones de concentracion de flujo magnético se requiere que el material posea alta
resistividad, ya que este es sometido a corrientes inducidas por la bobina. En caso de presentar baja
resistividad el material se calentaria debido a la disipacion de energia por histéresis magnética y

corrientes de Eddy.
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Los materiales compuestos fabricados estan constituidos por material conductor y material
dieléctrico, el mecanismo de conduccion de carga predominante es del tipo capacitivo, aunque si
consideramos la resistencia eléctrica pura, la conduccion estaria dada por un arreglo en serie resistencia
— capacitor. La forma de la curva de impedancia respecto a la frecuencia es caracteristica de un
elemento capacitivo [44]. La disminucion en los valores de impedancia al incrementar la frecuencia se
relacionan al incremento de la intensidad de corriente. Como puede ser observado comparando las
figuras 4.17 y 4.18, respectivamente. Este comportamiento se observd en todos los materiales

fabricados.
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Fig. 4.18. Intensidad de corriente eléctrica mostrada por material compuesto (94%Fe, 7 pm) obtenido

a 156 KPa.

La impedancia est4 también relacionada a la capacitancia, dado que la impedancia se comporta
de manera inversa a la capacidad de almacenamiento de carga [45]. Tal comportamiento lo mostraron
todos los materiales compuestos y se hace evidente comparando las figuras 4.19 correspondiente al
cambio de impedancia respecto a la frecuencia y 4.20 correspondiente al cambio de capacitancia
respecto a la frecuencia. También puede observarse que los valores de impedancia y capacitancia son
independientes de la presion de compactacion, por lo tanto tales valores son fuertemente influenciados
por la distribucion aleatoria de las particulas en el material y también por defectos en el material, tales

como la aglomeracion de particulas finas.
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Fig. 4.19. Curvas de impedancia respecto a la frecuencia de los materiales compuestos (94%Fe, 7 um)

obtenidos a diferentes presiones de compactacion.
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Fig. 4.20. Curvas de capacitancia respecto a frecuencia de los materiales compuestos (94%Fe, 7 um)

obtenidos a diferentes presiones de compactacion.

La impedancia de los materiales obtenidos no muestra una tendencia respecto a la presion de
compactacion (fig. 4.21), dado que es mas sensible a la composicion quimica, tamafio de particula 'y a

la anisotropia de los materiales (fig. 4.22).
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Fig. 4.21. Valores maximos de impedancia respecto a la presion de compactacion de los materiales

compuestos.
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Fig. 4.22. Material compuesto (94% Fe, 7um) obtenido a una presion de 468 KPa. Se puede observar
que la distribucion de fases no es homogénea y también la aglomeracion de particulas finas. La

anisotropia se presenta en todos lo materiales compuestos fabricados.
4.2.2 PERMEABILIDAD MAGNETICA DE MATERIALES COMPUESTOS

Shokrollahi y colaboradores [9] indican de forma general que la permeabilidad magnética
disminuye con la adicion de algiin tipo de aglutinante, también menciona que esta misma propiedad se

ve incrementada aumentando el tamafio de particula y la presion de compactacion. Efectivamente esto
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se confirma en la figura 4.23, donde se presentan los valores de permeabilidad magnética inicial en

funcion de la concentracion de polimero, tamafio de particula y presion de compactacion.
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Fig. 4.23. Permeabilidad magnética inicial de los materiales compuestos.

Los valores de permeabilidad magnética que muestran los materiales compositos en la figura
4.23 obtenidos en la experimentacion van de 100 hasta 385 en comparacion con algunos materiales
sinterizados obtenidos por metalurgia de polvos estos valores resultan considerablemente bajos [22,28
y29] y superiores respecto al material sinterizado obtenido por Equihua [35]. Los valores de
permeabilidad también son superiores respecto a algunos materiales compuestos de matriz polimérica
[23,25-27]. Los valores de permeabilidad obtenidos por J. C. Villasefior [34] son mayores que los
obtenidos en este trabajo, pero tienen la desventaja (igual los materiales sinterizados) de que su
resistividad se encuentra por debajo de 1 Qm, esto los hace susceptibles a calentamiento por induccion

y no aptos para aplicaciones de concentracion de energia magnética.

La permeabilidad magnética de los materiales compuestos Fe-Polimero cambia en funcion de
la frecuencia del campo aplicado. A medida que la frecuencia de campo magnético aplicado se
incrementa la permeabilidad disminuye; esto se debe a que el tiempo para que los dominios magnéticos
se orienten a una determinada posicion es mas corto, a tal punto que los dominios magnéticos quedan
inmoéviles y el material deja de responder a los estimulos del campo magnético aplicado. En los
materiales obtenidos la frecuencia de relajacion es de 5 MHz aproximadamente, lo cual los hace aptos

para trabajar en campos magnéticos de alta frecuencia.

La resistividad eléctrica esta relacionada a la permeabilidad eléctrica, porque se comportan de

manera inversa. La permeabilidad magnética depende fuertemente de la induccidn magnética entre
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particulas. La induccion magnética entre particulas depende de los siguientes factores tales como la
distancia entre particulas ya que a menor distancia se favorece formacion de dominios magnéticos, la
presencia de porosidad que actia como zona de desmagnetizacion (u=1.0) que impide la formacion
rapida de dominios magnéticos y el tamafo de particula influye notablemente porque las particulas de
menor tamafo exhiben un area superficial aislada mayor respecto a particulas de mayor tamano. Los

materiales compuestos de mayor resistividad poseen los valores mas bajos de permeabilidad magnética.
4.2.3 CAMPO COERCITIVO DE MATERIALES COMPUESTOS

Los valores de coercividad son sensibles a la composicion quimica de los materiales
compuestos y a la introduccion de esfuerzos residuales durante la etapa de compactacion, los cuales se
incrementan a mayores presiones de compactacion. Los esfuerzos residuales generan incremento de
pérdidas de energia por histéresis magnética. La figura 4.24 se muestran los valores de campo

coercitivo (Hc) respecto a la presion de compactacion.
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Fig. 4.24. Coercividad magnética de los diferentes materiales compuestos Fe - Polimero.

Los valores de coercitividad magnética se mantienen constantes para cada grupo de materiales
compositos, ya que depende de la composicidon quimica y de la microestructura. Los valores mas altos
de resistencia a la desimanacion los obtienen aquellos materiales que se encuentran con mayor cantidad
de material ferromagnético aislado, es decir los materiales con mayor concentracion de polimero y
mayor area superficial aislada; ya que los dominios magnéticos que deben inducirse entre ellos para
generar un cambio en la orientacion de los dominios magnéticos [ 19].Los materiales magnéticos suaves
tienen valores de coercividad proximos a 10" T 0 100 Oe [30], por lo tanto, los materiales compuestos

fabricados entran dentro de tal categoria.
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CAPITULO V

CONCLUSIONES

Fue posible la obtencion de materiales compuestos de matriz polimérica Fe — Polimero
mediante tecnologia de polvos a las presiones de compactacion de 156 KPa a 936 KPa, con
concentraciones metal/polimero de 94/6 y 92/8 % en peso, con tamanos de particulade 7 umy 109 u

m.

Se pudo observar que los materiales obtenidos son anisotrépicos, dado que la distribucion de
las fases es irregular y la aglomeracion de finos. Aun asi los materiales no presentaron fallas de

agrietamiento o distorsion geométrica al ser expulsados del dado de compactacion.

Las magnitudes de permeabilidad magnética mayor u =385, se obtienen en el material 94%

Fe reforzado con particulas de tamafio de 109 um obtenidos a 9.5 KPa.

En las aplicaciones de concentracion de flujo magnético se requiere altas permeabilidades
magnéticas y alta resistividad eléctrica. En lo que respecta a los materiales obtenidos en el presente
trabajo, ambas propiedades no pueden ser incrementadas al mismo tiempo, debido a que se comportan

de manera inversa.
Los materiales Fe-Polimero obtenidos son del tipo magnético suave.

Se encontrd que los materiales reforzados con particulas de 7 pum y en el material 92% Fe
reforzado con particulas de 109 um obtenido a 156 MPa, son aptos para aplicaciones de concentracion
de flujo magnético. Los valores de permeabilidad van de 100 hasta 350 y los de resistividad eléctrica

van de 723.5 Qm hasta 210 k Qm.

La coercividad de los materiales Fe-Polimero es susceptible a esfuerzos residuales y a la
concentracion de polimero. La coercividad se puede controlar de mejor manera con una mejor

distribucion de los polvos en la etapa de compactacion.
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RECOMENDACIONES Y SUGERENCIAS PARA TRABAJO
FUTURO

e Disminuir la concentracion de polimero o aumentar el tamafo de particula en la obtencion de
materiales compuestos, para que respondan mas facilmente a los campos magnéticos y
disminuya la coercividad magnética.

e Obtener mediciones de propiedades eléctricas y magnéticas hasta 80°C.

e De ser posible, obtener los compactos mediante prensado biaxial e isostatico.

e Implementar un mezclador de polvo con el fin de obtener la misma distribucién de tamaiio. de
particula de los polvos a procesar.

e Realizar un estudio de corrosion.

e Determinar la pérdida de energia total, debida a las corrientes de Eddy y por histéresis

magnética.
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