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Resumen

La simulacién numérica es esencial en la solucién de planteamientos mateméticos complejos. Las
técnicas adoptadas para el analisis numérico de las diferentes fenomenologias resultan en una serie
de datos que adquieren sentido fisico cuando se presentan de forma concreta. Sin embargo, la
cantidad de informacion derivada de las simulaciones dependera del nimero de variables de campo
implicitas y del grado de precision que se definan en relacion con el intervalo de lo aceptable. Desde
este punto de vista, el ciclo de observacion, modelado fisicomatematico y calculos, requiere de un
proceso de validacion con informacion correctamente medida del sistema estudiado.

En particular, para el andlisis por simulacion computacional del sinterizado de sistemas complejos
compuestos por particulas en una escala mesoscépica, en el presente proyecto se generd un concepto
de elaboracion de estructuras fisicas a traves de las cuales fuera posible comprender su
comportamiento mecanico influenciado por cargas externas y su capacidad de permear fluidos
considerando la formacion intencional de porosidad interconectada. De tal forma que se propuso una
metodologia innovadora de procesamiento de polvos de la aleacion metalica Ti6Al4V para producir
estructuras porosas graduadas y utilizarlas como modelos de analisis. Dentro de la metodologia, se
implementan dos distribuciones de particulas con diferentes intervalos de tamafio y se acoplan en
dos diferentes configuraciones para obtener muestras cilindricas bicapa que mimeticen
caracteristicas parciales de estructuras 6seas. La sinterizacion de las muestras se controld6 mediante
equipo de analisis de dilatometria, monitoreando la densificacion en funcién de la configuracion de
las capas en forma axial y concéntrica. Posteriormente, en muestras representativas se determinaron
las caracteristicas de la porosidad generada a través del andlisis con microscopia electrénica de
barrido y microtomografia computarizada. Los datos obtenidos de esta ultima técnica se utilizaron
para crear estructuras virtuales tridimensionales a través de las cuales fue posible realizar
simulaciones de flujo de fluidos que determinaron las capacidades de permeabilidad.
Adicionalmente, un andlisis de las estructuras virtuales permitid realizar mediciones del tamafio de
los fragmentos del material de enlace entre las particulas para asociarlas a las propiedades
mecanicas de las muestras fisicas. Al respecto, otras muestras fueron sometidas a ensayos mecanicos
de compresion para concretar la correlacion estimando las propiedades mecanicas de las curvas
esfuerzo-deformacion. Finalmente, se utilizd un desarrollo computacional cuya codificacion
implementa: 1) las teorias de friccion por la mecanica de interaccién de cuerpos esféricos en
contacto, 2) los conceptos de energia almacenada por deformacion y fuerza de adherencia, asi como,
3) las caracteristicas de termofluencia en la formacion de cuellos interparticulas definidos por
difusion de las especies quimicas de los materiales. Consecuentemente, con esta herramienta se
crearon estructuras para analisis totalmente virtuales y para establecer una metodologia de
reproduccion del estado de una muestra fisica. En ambos casos, los modelos se utilizaron para la
simulacion de compactacion sin presion y sinterizacion partiendo de una nube de particulas
inicialmente sin contacto en un espacio confinado.
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Los resultados del analisis de las muestras fisicas determinan que la porosidad graduada es una
funcién del tamafio de la particula utilizada. Asimismo, la anisotropia mecanica debida a la
distribucion del tamafio de los poros generados y la cinética de sinterizacion puede modificarse
mediante la disposicion de las capas de particulas.

En relacion con las propiedades mecanicas estimadas en las pruebas de compresion, se establece que
el modulo de elasticidad y el limite elastico dependen de la densidad relativa de las muestras y
pueden predecirse aproximadamente mediante una ley de potencia. Lo cual resulta trascendente para
definir modelos de prediccion de estructuras asociando el concepto de deformacion admisible; en el
que el grado de deformacidn y la resistencia de una estructura obtienen un balance. Esta condicién
sumada a las caracteristicas de permeabilidad que depende del tamafio medio de los poros generados
en una condicion también anisotropica por la configuracion de las capas con particulas pequefias y
gruesas, definen los criterios de disefio mecanico para la creacion implantes utiles. Al respecto, las
magnitudes obtenidas de estos parametros concuerdan bien con mediciones reportadas para las
estructuras Oseas, siendo la configuracion radial la mas prometedora para las aplicaciones
biomédicas. Por otra parte, la capacidad de disefio de estructuras se completa con el éxito de los
resultados de la simulacion a través del programa computacional denominado dp3D, puesto que es
posible crear y reproducir sistemas aun con la limitante de contemplar particulas con geometria
esférica. En este sentido, la linea de investigacion como trabajo futuro en el entorno de simulacion,
se direcciona a la validacién de modelos matematicos de calculo de propiedades mecénicas de las
estructuras disefiadas.



Abstract

Numerical simulation is essential in solving complex mathematical approaches. The techniques
adopted for the numerical analysis of the different phenomenology’s result in a series of data that
acquire physical meaning when presented concretely. However, the amount of information derived
from the simulations will depend on the number of implicit field variables and the degree of
precision defined by the acceptable range. The observation cycle, the physical-mathematical
modeling, and calculations require a validation process with correctly measured information for the
studied system.

In this project, for the analysis by computational simulation of the sintering of complex systems
composed of particles on a mesoscopic scale, physical samples were elaborated to understand their
mechanical behavior influenced by external loads and their ability to permeate fluids considering the
intentional formation of porosity interconnected. An innovative methodology for processing
Ti6Al4V metal alloy powders was proposed to produce graded porous structures and use them as
analysis models. In the method, two-particle distributions with different size ranges are implemented
and coupled in two different configurations to obtain cylindrical bilayer samples that mimic partial
characteristics of bone structures. The sintering of the test samples was controlled utilizing
dilatometry analysis equipment. Whit this allowed monitoring the densification as a function of the
axial and concentric configuration of the layers. Subsequently, the kind of porosity in samples was
determined through analysis with scanning electron microscopy and computed microtomography.
The data obtained from this last technique was used to create three-dimensional virtual structures
through which it was possible to perform fluid flow simulations that determined the permeability
capacities. Additionally, a virtual analysis made it possible to measure the size of the fragments of
the binding material between the particles to associate them with the mechanical properties of the
physical samples. Other samples were subjected to compression tests to determine the correlation by
estimating the mechanical properties of the stress-strain curves. Finally, was used a computational
development based on:

1) The theories of friction by the interaction mechanics of spherical bodies in contact.

2) The concepts of energy stored by deformation and adhesion force.

3) The creep characteristics in the formation of between particle necks by the diffusion of the
chemical species of the materials.

Consequently, this tool was used to create structures for totally virtual analysis and establish a
methodology for reproducing the state of a physical sample. In both cases, the models were used for
simulation pressureless compaction and sintering, starting from a cloud of particles initially without
contact in a confined space.
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The results of the physical samples determine that the graded porosity is a function of the size of the
particle used. Likewise, the mechanical anisotropy due to the size distribution of the generated pores
and the sintering kinetics can be modified by the arrangement of the particle layers. Concerning the
mechanical properties estimated in the compression tests, it is established that the modulus of
elasticity and the elastic limit depends on the relative density of the samples and can be predicted
approximately through a power law. This is transcendent to define prediction models of structures
associating the concept of admissible deformation, in which the degree of deformation and the
resistance obtain a balance. This condition establishes the mechanical design criteria for the creation
of implants. In this regard, the magnitudes obtained from these parameters agree well with
measurements reported for bone structures, with the radial configuration being the most promising
for biomedical applications. On the other hand, the ability to design structures is completed with the
success of the simulation results through the dp3D program since it is possible to create and
reproduce systems even with the limitation of contemplating particles with spherical geometry. In
this sense, the line of research as future work in the simulation environment is directed to the
validation of mathematical models for mechanical properties calculation of the designed structures.
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SIMULACIONES NUMERICAS POR ELEMENTOS DISCRETOS DEL SINTERIZADO DE SISTEMAS COMPLEJOS
PARA LA FABRICACION DE MATERIALES ARQUIESTRUCTURADOS

CAPITULO 1

INTRODUCCION

Hoy en dia, los procesos industriales demandan materiales con propiedades especificas y
microestructuras localizadas para mejorar el rendimiento de los materiales. Para satisfacer tales
necesidades particulares, se han desarrollado de materiales con propiedades mecanicas cambiantes
originadas por microestructuras modeladas en las diferentes direcciones preferenciales de analisis.
Estos Materiales con Gradiente Funcional (FGM de sus siglas en inglés) son referenciados
ampliamente en la gama de materiales compuestos. Entre estos materiales, se clasifican a los que
contienen una porosidad controlada en diversas secciones continuas de una pieza. Las aplicaciones
de estos materiales son diversas en sectores industriales, tal como los orientados a la manufactura de
componentes para: microfiltracion [1], aplicaciones biomédicas [2-5] y dispositivos
microelectronicos [6].

La investigacion de materiales FGM que se pueden utilizar como implantes 6seos ha recibido mucha
atencion en la udltima década debido a su capacidad para mejorar la salud humana. Algunas
investigaciones realizadas se centraron en resolver el desajuste de rigidez entre implantes metalicos
de aleaciones de Ti y huesos humanos [6]. Un esfuerzo en este sentido ha consistido en el desarrollo
de materiales porosos mediante diferentes técnicas cuyo analisis de comportamiento mecénico
demuestra que la rigidez puede reducirse hasta acercarse a la de los huesos humanos [7-10]. Al
respecto, se debe considerar que los huesos tienen propiedades mecéanicas anisotropicas y que la
rigidez cambiard dependiendo de la direccion del andlisis en la estructura [11,12]. Es decir,
garantizar que el disefio de los materiales satisfaga los requisitos para producir un implante 0seo
mejorado y especializado.

Los procesos pulvimetalirgicos se adaptan adecuadamente a la produccion de materiales con
gradiente de propiedades. Estos procesos permiten controlar los parametros de sinterizacion, asi
como la introduccién de particulas generadoras de espacio en las etapas de mezcla y dosificacion.
Por lo tanto, es posible disefiar las caracteristicas de poro necesarias en una muestra. En particular,
se han reportado procesos orientados a la elaboracion de FGM de Ti y sus aleaciones con una
porosidad graduada en la escala adecuada por similitud [4,13-16].
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M. Dewidar y Kim [13] y Lee et al. [14], produjeron muestras compactas de Ti que constan de un
nacleo sélido y una capa exterior porosa para estudiar el comportamiento de la respuesta a la
compresion de dichos componentes. Por otro lado, Ahmadi y Sadrnezhaad [15] elaboraron un
componente, con una configuracion estructural similar a la de un hueso, compuesto por nucleos
espumosos de diferentes diametros de poro rodeados por capas compactas. La magnitud del
didmetro de los nucleos porosos varié de 6 a 14 mm, mientras que la magnitud del diametro exterior
se mantuvo constante en 16 mm. El analisis de propiedades mecanicas determind la existencia de
una relacion lineal entre el modulo de Young y el diametro del nicleo poroso. De acuerdo con lo
anterior, en una investigacion mas reciente Trueba et al. [16], inventaron un dispositivo para crear
muestras de polvo de Ti con porosidad graduada en la direccion radial. En particular, lograron variar
la cantidad y el tamafio de los poros desde el nucleo hasta la superficie.

Los trabajos mencionados se centraron en la respuesta mecénica de las FGM. De acuerdo con lo
reportado, fue posible obtener materiales con una rigidez y resistencia cercana a la de los huesos
humanos. Sin embargo, no se evaluaron a profundidad las caracteristicas de biocompatibilidad y
osteoconductividad; que son ain méas importantes para producir un implante dseo exitoso.

Al respecto, la biocompatibilidad estd referida a la aceptacién del material dentro del cuerpo
humano considerando, que, por interaccion quimica con fluidos existentes, éstos liberen iones que
impliquen riesgos de pérdida de salud. En este sentido se ha determinado que después del Ta, el Tiy
sus aleaciones tienen una biocompatibilidad mayor [17].

En relacion a la osteoconductividad, esta se refiere a la capacidad de un implante poroso para
facilitar el crecimiento éseo por si mismo. En este caso la permeabilidad en el material juega un
papel primordial, ya que favorece el paso de nutrientes y minerales a los osteocitos al tiempo que
también, se eliminan los desechos metabolicos que se llevan a cabo internamente en los huesos. Este
proceso se asocia directamente con capacidades de adaptacion y regeneracion dsea [18]. De esta
forma, se entiende que la generacion de poros abiertos para su interconexion mejora el anclaje y la
vascularizacion, promoviendo incluso una mejor adhesién mecanica entre hueso preexistente y
algin implante adaptado [19-22].

La densidad relativa recomendada por investigadores en bioingenieria para utilizar materiales como
implantes de hueso es de 0.6 aproximadamente. Una aproximacion basica para la produccién de
material de porosidad graduada consiste en depositar secuencialmente diversas capas de polvos con
una distribucién de tamafio de particula identificada. Cada distribucion puede ser estrecha o amplia
en funcién del disefio que se requiera. EI método se fundamenta en el hecho de que normalmente el
tamafio de poro en una estructura de procesos pulvimetallrgicos en sistemas de compactacion sin
presion (densidad aparente o densidad tap), se aproxima a la tercera parte del tamafio de particula
considerando que en la sinterizacion se promueve una densidad relativa entre 0.53 y 0.7.
Estratégicamente, el uso de técnicas avanzadas de microscopia contribuye a caracterizar las
estructuras obtenidas para establecer métodos comparativos.

Actualmente, con la técnica no destructiva de microtomografia de rayos X es posible realizar
andlisis de materiales que presentan un buen contraste de fases; tal como lo es un cuerpo de polvos
metalicos compactados o un metal poroso. La técnica consiste en hacer pasar un haz de rayos X a
través de una muestra, la cual gira sobre un eje un cierto nimero de grados mientras se toman
radiografias. La informacion registrada a través de un sistema de adquisicién de imagenes se
reconstruye en funcion del coeficiente de absorcion de la muestra y como resultado, se puede
obtener una imagen tridimensional con resolucion de decenas de nanémetros, aunque, una precision
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adecuada por el alcance de los dispositivos se asegura en el orden de micras. La imagen 3D puede
proveer de datos cuantitativos de la estructura interna, tal como, ponderacién de defectos, porcentaje
presente de cada fase, y orientacion en el espacio. Se han reportado aplicaciones de éxito en la
evolucion del sinterizado de polvos esféricos de cobre al comparar los resultados de mediciones
experimentales de, microtomografia y dilatometria, con los resultados de simulaciones numéricas
utilizando el método de elementos discretos [23]. Esta validacion representa el primer logro en el
acoplamiento de resultados experimentales y virtuales. La técnica se ha utilizado para estudiar el
fendmeno de sinterizado en [23-25]. En algunos de los trabajos, se muestran resultados de
mediciones in-situ sobre la evolucion del sinterizado de polvos metalicos durante la formacion de
estructuras [23, 25]; lo que permitié cuantificar los pardmetros de crecimiento de cuello y
densificacion. Adicionalmente se han estudiado in-situ, fendmenos de fractura en experimentos en
los cuales se puede seguir su evolucién [26, 27]. De la misma manera, otros estudios se centran en el
efecto de la compactacion para observar la deformacion y la densificacion de estructuras a partir de
esferas de acero huecas [28].

En relacion a la simulacion computacional de componentes manufacturados por metalurgia de
polvos (compactacion-sinterizacién) iniciada en 1965, se determind que una metodologia adecuada
consiste en simular primero la compactacién o preformado para predecir los gradientes estructurales
en “verde” y subsecuentemente, realizar la simulacion de la sinterizacion utilizando la informacion
de los gradientes de densidad obtenidos para predecir el tamario final, la forma y las propiedades de
la estructura. La técnica numeérica preferida para el analisis se fundamenta en el método de
elementos finitos estableciendo, modelos de mecénica del medio continuo, micromecanica, estados
multiparticula, aproximaciones de dinamica molecular y mecénica estadistica [29]. Cada modelo
difiere en las escalas de analisis puesto que el problema para la sinterizacion se ha abordado desde
considerar el modelo de Potts (donde se considera la interaccion de spins sobre una red cristalina),
pasando por una meso-escala (donde se evalla la aniquilacion de vacancias), hasta la macroescala
(que define la forma final y distorsion) [30]. Los modelos de mecéanica del medio continuo son los
mas populares debido a que los tiempos de computo son relativamente cortos, pero, aunque estos
modelos incorporen los principios de conservacion de masa, volumen y momentum, adin no son lo
suficientemente sofisticados para eliminar la caracteristica de abordar un problema mal comportado
(ill-behaved). La simulacion por elementos finitos se simplifica debido a que no se consideran, por
ejemplo, los efectos de: 1) los agregados organicos en la conservacion de volumen-masa y por ende
en la densidad final, 2) el historial de temperatura local desde que inicia el proceso de conformacion
(friccion entre particulas y con paredes del molde), asi como el generado por las condiciones
experimentadas en el ciclo térmico dentro de un horno (dada una posicion relativa en su interior), 3)
determinar un campo de temperatura constante mientras que los gradientes térmicos debido al flujo
de fluidos dentro del horno genera gradientes que derivan en distorsion y, 4) establecer relaciones
constitutivas que permitan evaluar la mecénica de las etapas estableciendo criterios de fluencia,
funciones de endurecimiento y reglas de flujo. Adicionalmente, no se consideran: transformaciones
de fase, formacion de aleaciones, cinética de crecimiento de grano y otros factores, que pueden
depender del tamafio de particula, distribucion de tamafio y otras variaciones.

De acuerdo con lo anterior, en un periodo previo inmediato que comprende veinte afios, se han
desarrollado herramientas de analisis para la determinacion de trayectorias de flujo de fragmentos de
materiales dentro de fases fluidas a través de la implementacion del método de elementos discretos
(DEM de sus siglas en inglés [31]) adaptado a la solucion de las ecuaciones de Navier-Stokes. Este
método se denomind “método continuo y discreto combinado” (CCDM de sus siglas en inglés) y ha
permitido establecer una herramienta eficaz para investigar la interaccion entre particulas en dichas
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fases [32, 33]. Mas recientemente, el acoplamiento de termodinamica al analisis computacional de la
dindmica de fluidos y método de elementos discretos dieron origen al método de elementos discretos
extendidos (XDEM de sus iniciales en inglés [34]).

Fundamentalmente, las aplicaciones usuales del DEM abordan el flujo libre, es decir, flujo de
particulas sin fendmenos de cohesion, sin embargo, existen también aplicaciones en las que se
modela la interaccion mecénica con fendmenos de friccion y adherencia hasta casos de union entre
las particulas que forman un arreglo de particulas. Tal es el caso del programa dp3D (discrete
powder 3D) [35], que se fundamenta en el concepto de aproximacion de esfera rigida y esfera suave,
lo cual determina que en un flujo de particulas, previo a posibles colisiones, el sistema sea modelado
por la ecuaciones de balance de momentum y, por otra parte, las colisiones de multiples particulas
puedan ser descritas en términos de la energia asociada a: el almacenamiento por la deformaciones,
la mecéanica por efecto de fuerzas externas y la interaccion superficial, respectivamente.

1.1 SEMBLANZA DEL PROBLEMA A RESOLVER

El problema con la extensién de la esperanza de vida en humanos normalmente surge con el
aumento natural de la incidencia de enfermedades por envejecimiento (cronico-degenerativas). De
acuerdo con censos realizados en el sector salud en relacién con la estructura 6sea, la osteoporosis
ocupa el quinto lugar de las afectaciones a nivel mundial. Recientemente, estudios de densitometria
de estructura Oseas realizados por la Organizacion Mundial de la Salud (OMS), un sector
representativo de poblacién muestra que la osteoporosis en la columna lumbar afecta en un 9% a
hombres y en un 17% a mujeres y, que alrededor del 30% y del 43% de este sector presentaban,
respectivamente, osteopenia. Por otra parte, un estudio de fémur revel6 una afectacion por
osteoporosis del 6% y del 16%, ademéas de presentar osteopenia en 56% y 41%, también
respectivamente en hombres y mujeres. Adicionalmente, se encontrd que las fracturas de mufieca
son el tipo de afectaciones tratadas con mas frecuencia, seguidas por las fracturas de cadera, himero
y pelvis.

El reemplazo de algunos componentes 6seos deteriorados o dafiados de forma irreversible determind
un campo de interés productivo de diversas compafiias manufactureras. Derivado de sus propiedades
mecanicas y su maleabilidad, las aleaciones metélicas surgieron como una respuesta inmediata para
la fabricacion de reemplazos dseos. Sin embargo, la fabricacién por la ruta convencional adoptada
fusion-colada-tratamiento termomecanico, ha originado especimenes de alta densidad (pesados) y
dureza (rigidos) que normalmente repercute en el desgaste de otros componentes éseos con los
cuales estaran en contacto una vez implantados. Por ejemplo, en relacién con la estructura interna de
un componente 6seo de una extremidad, éste presenta zonas densas y porosas heterogéneamente, la
porosidad de mayor tamarfio se ubica en el eje central en una seccion intermedia de su longitud y, de
acuerdo con un analisis de contacto, la zona sometida a desgaste por friccion se ubica solo en los
extremos de ensamble. Tal heterogeneidad estructural es dificil de obtener a partir de componentes
metélicos solidificados a partir del vaciado de metal liquido en un molde y, esto significaba que la
determinacion de la arquitectura de la estructura interna del componente 6seo no se tomaba en
cuenta debidamente.

Como ya se ha comentado previamente, las caracteristicas y tendencias de la metalurgia de polvos,
asi como el desarrollo de tecnologias y novedosas aplicaciones de sus productos ligeros vy
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resistentes, le infieren un grado de atencion especial en el area de apoyo a las ciencias de la salud.
En particular, debido a las capacidades que presenta este proceso de manufactura de componentes y,
a la necesidad y al hecho comprobado, de que la sustitucion de elementos anatémicos organicos
puede realizarse en seres vivos; en especial en la raza humana gracias a que se han encontrado
materiales con un porcentaje aceptable de compatibilidad biologica. De esta forma, las expectativas
para solucionar un problema de salud y preservar la vida aumentan, no obstante, las exigencias de
confiabilidad y funcionalidad de los dispositivos o partes intrusivas (protesis) que se requieren para
lograrlo.

1.2 PROPUESTA DE INVESTIGACION

La necesidad de mostrar avances en la conformaciéon y caracterizacion de materiales adaptativos en
el campo de los materiales con gradiente funcional (FGM), contribuye significativamente al
conocimiento de su desemperio, en particular, en el area de las aplicaciones ortopédicas. Al respecto,
en este trabajo de investigacion se propuso el desarrollo de muestras cilindricas especiales de polvo
de la aleacion Ti6Al4V como sistemas de andlisis para la comprension del comportamiento
mecénico y de mimetizacion de estructuras Oseas porosas. De acuerdo con la caracterizacion de
resistencia y grado de permeabilidad, la técnica de elaboracion revelada puede sentar las bases de
métodos fabricacion a mayor escala.

En el desarrollo de muestras se previé que éstas presentaran gradientes de porosidad mediante la
sinterizacion parcial de particulas de diferentes distribuciones de tamario las cuales, fueron ubicadas
en dos configuraciones principales direcciones: axial (capa sobre capa con interfaz de enlace plana)
y radial (capas concéntricas alrededor de un ndcleo cilindrico implicando una interfaz curva). La
cinética de sinterizacion de cada configuracion se evalué mediante ensayos de analisis de dilatacion
y, para determinar la distribuciéon del tamafio de poro de los materiales sinterizados, se realizo la
caracterizacion mediante microscopia electronica de barrido (MEB) y microtomografia
computarizada (micro-CT de su acrénimo en inglés). Las propiedades mecanicas de los materiales
porosos graduados se evaluaron mediante ensayos de compresion estandarizados, mientras que la
permeabilidad, se estimé mediante simulaciones numeéricas en las muestras virtuales obtenidas por
ensamblado de radiografias digitales registradas durante la rotacion en los diferentes ejes de la
muestra. Esta técnica de microtomografia permite caracterizar la anisotropia creada por la
distribucion de los tamafios de las distribuciones de particulas parcialmente sinterizadas dando
origen a la porosidad. Los resultados obtenidos por esta metodologia de caracterizacién generan la
posibilidad de comparar el comportamiento mecéanico de las estructuras artificiales en relacion a las
estructuras 6seas en particular, el grado de rigidez y de permeabilidad del material que, en el caso de
presentar similitud, se demostraria su uso potencial dada su capacidad de adaptacion al estatus de
biocompatibilidad.

En complemento del éxito experimental de la mimetizacion mecanica, mediante la disponibilidad de
programas de aplicacion del DEM, el trabajo de simulacion puede extenderse al analisis del proceso
de interaccion fisica de particulas de materiales para disefiar arreglos estratégicos de particulas, es
decir, de arquiestructuras. Por lo tanto, evaluo si el alcance de los modelos matematicos
implementados en el codigo computacional del programa dp3D permitiria realizar tareas de analisis
virtual previo al trabajo experimental. Particularmente, en este trabajo de investigacion se definieron
las bases de metodologias de emulacion de muestras fisicas relativamente pequefias (cantidades
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procesables de particulas) utilizando modelos matematicos de contacto mecanico y de sinterizacion
gobernada por fendmenos de transporte de masa. Lo anterior, debido a que el trabajo de simulacion
es extenso por la capacidad de procesamiento de millones o miles de millones de particulas que
pueden constituir una muestra. Operaciones del analisis mecanico y de permeabilidad pueden
continuarse en esta linea de investigacion posteriormente.

1.3 OBJETIVOS

1.3.1 OBJETIVO GENERAL

Utilizar metodologias de caracterizacion y de simulacion computacional para evaluar el
comportamiento de muestras de la aleacion Ti6Al4V creadas mediante pulvimetalurgia; con lo cual
se pretende establecer las bases de andlisis para disefio 0 mimetizacion de estructuras y su grado de
aplicacion ortopédica.

1.3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Establecer una metodologia experimental para crear muestras a partir de polvos de la
aleacion Ti6Al4Vcon distribuciones de 20-45 um y de 75-106 um de diametro, que puedan
sinterizarse controladamente en un dilatémetro.

e Solicitar y asistir actividades del proceso de analisis por tomografia de las muestras de polvo
creadas para este fin, para de esta forma obtener las muestras virtuales y poder procesarlas
mediante software especializado para la simulacion de flujo de fluidos.

e Preparar y realizar las pruebas mecanicas de compresion a las muestras creadas para este fin,
registrando los datos de carga-desplazamiento para el andlisis de deformacion y estimacion
de propiedades de referencia (modulo de elasticidad y esfuerzo de fluencia).

e Realizar un analisis de la informacion generada en los dos objetivos anteriores para
compulsar, el grado de permeabilidad y de rigidez de las estructuras artificiales como
funcion de la densificacion relativa, respecto a mediciones reportadas de estructuras 6seas.

e Realizar trabajo de simulacion del comportamiento de la interaccion mecéanica de particulas
a través del programa computacional que implementa el método de elemento discreto para
crear y reproducir estructuras con arreglos de particulas.

e Determinar a factibilidad de utilizar simulacion para el disefio de sistemas de particulas
estructurados para estudiar y optimizar estructuras, disefiando texturas con distribuciones de
particulas y grados de sinterizacion relativos.

1.4 HIPOTESIS

Es posible definir e implementar una metodologia para el establecimiento de la arquitectura de la
estructura de componentes metalicos y su fabricacion, que emulen aproximadamente las
caracteristicas fisicas deseadas de un modelo a traves de las ventajas que ofrecen los procesos de
metalurgia de polvos, en combinacion, con técnicas de caracterizacion por microtomografia de rayos
X'y de simulacién computacional.
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1.5 JUSTIFICACION

Puesto que es posible fabricar por metalurgia de polvos partes con formas complejas y materiales
especiales, en particular, logrando un buen control de la porosidad y propiedades mecénicas
especificas localizadas, la opcion de implantar un componente ortopédico artificial que sustituya una
estructura 6sea presentando caracteristicas similares ayudaria a mejorar la adaptacion del mismo en
relacién a su confiabilidad (compatibilidad bioldgica) y funcionalidad. Lo anterior, al permitir que el
flujo de fluidos y la actividad quimica al interior del organismo generen tejido muscular interno y
externo. En consecuencia, se considera que la calidad de vida y la estética exterior del cuerpo del
portador mejorarian al conservar una parte relativa de su masa muscular.

Aunque las estructuras creadas deben ser avaluadas desde un punto de vista de biotecnologia,
garantizar una posibilidad metddica de creacion de estructuras fundamentando su integridad y
funcionalidad se observa como la aportacion cientifica en la linea de investigacion de este proyecto.

1.6 CAPITULADO

En resumen, este capitulo (Capitulo 1) define el marco de la linea de investigacion y el alcance del
proyecto para contribuir cientificamente a la solucion de un problema que tiene una fuerte
connotacion social. En el capitulo subsecuente (Capitulo 2) se enuncian con brevedad antecedentes
del desarrollo del programa dp3D que se utilizard para cumplir los objetivos de esta investigacion.
Se continuard con el capitulo 3 realizando una breve revision de la fuente y desarrollo de
formulaciones matematicas que fundamentan el desarrollo de los algoritmos de calculo del
programa sin profundizar en el método de elemento discreto pues se considera un tema propio de
alguna investigacion propia. A su vez, en el capitulo 4 se detalla el desarrollo de los objetivos
especificos planteados y finalmente los capitulos 5 y 6 contienen la discusién de los argumentos
concluyentes del proyecto, respectivamente.
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CAPITULO 2

ANTECEDENTES

Aunque el procesamiento de polvos para la manufactura de componentes es una técnica antigua que
se remonta al auge de las culturas en medio oriente, sur y este de Asia, no habia sido considerada
como una tendencia tecnoldgica competitiva hasta el avance alcanzado en la fabricacion de
dispositivos de caracterizacién de materiales, asi como, de tecnologias controladas para la
produccion de los polvos. Los avances en investigaciones en elementos de materiales impulsados
por los actos bélicos del siglo XX establecieron un interés mas amplio en los procesos
pulvimetaltrgicos. En las Gltimas tres décadas del siglo mencionado se emitieron para divulgacion
una gran cantidad de teorias del proceso del comportamiento mecéanico de estos sistemas, ademas de
andlisis a diferentes escalas de magnitud de los fendmenos de transporte de especies quimicas
afectados por diversas variables.

Es asi que durante las primeras dos décadas del siglo XXI el compendio y la continuidad de las
investigaciones ha originado productos de analisis acoplados al desarrollo informético. Tal como se
requiere, el procesamiento de la gran cantidad de informacion de sistemas de particulas solo ha sido
posible gracias al avance en sistemas de computo. Tal como otros procesos ya son dominados por el
andlisis virtual, el procesamiento de polvos para manufactura también se encuentra en la revolucion
digital de la industria [36].

En particular, el desarrollo dp3D es el producto de una linea de investigacion desarrollada para
simulacion de sistemas multiparticula con capacidad de procesamiento a nivel de una computadora
personal [35, 37-47], no obstante, el sistema al igual que la magnitud de datos de analisis puede ser
expandido.

En el afio 2003 C.L. Martin et al. [35, 37] responsables de la creacion de dp3D, publicaron sus
avances iniciales sobre el analisis de compresion isostatica de un arreglo de particulas.
Determinaron que el calculo de la densidad relativa se asocia a disefio de los volumenes del espacio
y de las particulas, de tal forma que la distribucion generada puede utilizarse para definir un
agregado semi-compacto permitiendo que las particulas se acomoden al reducir espacios entre ellas
sin opciones de desplazamiento. En este proceso, declaran la dificultad de establecer una relacion
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entre las fuerzas de contacto tangencial y normal sobre todo en el estado de rearreglos (nuevas
ubicaciones) de las particulas.

Para establecer un medio que considere el efecto del rearreglo de particulas sobre el balance de
fuerzas los investigadores definieron el comportamiento elasto-plastico de los materiales,
estableciendo el modelo de endurecimiento por deformacion para el régimen plastico. En particular,
se considera que el material ser& perfectamente plastico, por lo que el exponente de endurecimiento
tendra un valor de cero y ademas se establece que la rapidez de deformacion sea una cantidad lo
suficientemente pequefia para asegurar condiciones cuasi-estaticas. Se dedujo que de este modo el
numero de coordinacion es mas regular en la distribucion de particulas (leptocurtosis) debido
incremento de la densidad relativa, cuyo valor se establece como pardmetro para detener la
ejecucion en un caso de simulacion de compactacion [38, 39].

Complementariamente al analisis de parametros relevantes de los procesos de compactacion
calculados con dp3D, puede utilizarse entornos gréaficos mediante las herramientas: ddp3D (la cual
depende de la aplicacion gnuplot [48]) y de vdp3D y/o ovdp3D las cuales se apoyan en las
aplicaciones de representacion grafica molecular RasMol [49] y Ovito [50], respectivamente.

El célculo del proceso de sinterizacion [41] se aborda a través de los fendmenos de difusion en
estado solido en la interfaz de contacto entre particulas [51], la deformacion de los cuellos
interparticulas controlada por difusién y termofluencia [52], asi como, por el estado de redes
formadas por contactos entre particulas [53] definidos por el nimero de coordinacion y las
condiciones de adherencia siempre que superen los esfuerzos cortantes en los puntos de contacto
para inmovilizar las particulas. En el pre-procesamiento de los célculos de sinterizacion, se requiere
la especificacion del ciclo de temperatura de proceso y de los parametros: energia de superficie,
coeficiente difusion, energia de activacion, angulo diedral, volumen atémico y un factor de
engrosamiento caracteristicos del material de las particulas. Por otra parte, datos asociados la
aleacion Ti6AIl4V se reportan en el trabajo de Froes [54].
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CAPITULO 3

MARCO TEORICO

A medida que la evolucion de las herramientas computacionales ha adquirido gran impacto en las
ltimas décadas, gracias al desarrollo de equipos personales altamente eficientes, el anélisis de la
fenomenologia de diversos procesos tecnolégicos puede realizarse en relativamente corto tiempo y
con un volumen de informacion sustancial para un analisis bien detallado. En este sentido, el
desarrollo de programas computacionales que resuelven casos de alta complejidad en diversas areas
de la ciencia es cada vez mas comun.

Lo anterior es posible también porque los planteamientos matematicos se han consolidado al ser
validados con éxito. En consecuencia, se fueron generando algoritmos de cémputo capaces de dar
respuestas a diversos fenomenos fisicos. Métodos de solucion de sistemas de ecuaciones
diferenciales implementando el DEM, permiten realizar estudios de sistemas dominados por
movimiento de particulas sélidas fluyendo sin ser obstruidas fisicamente por fendmenos
aglomeracion; es decir, en el sentido de que no se necesita plantear una hipdtesis sobre el
comportamiento reoldgico de la fase sélida y se pueden obtener resultados especialmente detallados
en términos de propiedades microscopicas.

Las aplicaciones usuales del método abordan el flujo libre, es decir, flujo de particulas sin
fendmenos de cohesion, sin embargo, existen también aplicaciones en las que se modela la
interaccion mecanica con fendmenos de friccion y adherencia hasta casos de union entre las
particulas que forman cumulos. Tal es el caso del programa dp3D [35], que se fundamenta en el
concepto de aproximacion de esfera rigida y esfera suave, lo cual determina que en un flujo de
particulas, previo a posibles colisiones, el sistema sea modelado por la ecuaciones de balance de
momentum Yy, por otra parte, las colisiones de multiples particulas puede ser descritas en términos de
la energia asociada a: el almacenamiento por las deformaciones, la mecanica por efecto de fuerzas
externas y la interaccion superficial, respectivamente.

La disponibilidad de modelos para diversas aplicaciones del DEM es amplia. En el programa dp3D
se han implementado diversas herramientas computacionales con las cuales se pretende desarrollar
el proyecto fundamentado en los modelos matematicos que se exponen a continuacion.
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3.1 MODELO MATEMATICO DE FRICCION ASOCIADO A LA DEFORMACION ELASTICA
DE ESFERAS EN CONTACTO (MODELO HERTZ-MINDLIN [55, 56]).

Los principios de la mecanica de sistemas de materiales establecen los fundamentos que definen la
dinamica de contacto de dos particulas esféricas experimentando una deformacion eléstica. Mientras
que el contacto considerando una componente normal puede ser explicado por un modelo basado en
la teoria de Hertz [55], la interaccion tangencial del contacto asociado con la deformacion eléstica
puede ser abordada con el modelo planteado por Mindlin-Deresiewicz [56].

El planteamiento de un modelo de dos esferas puede representarse en un diagrama de cuerpo libre
para definir el balance de fuerzas como se muestra en la Fig. 1.

F,

n

Figura 1. Diagrama de cuerpo libre para definir el balance de fuerzas entre dos particulas en contacto.

De acuerdo con la teoria de Hertz la distribucion de la presion normal debido a la interaccién puede
calcularse sobre toda el area de contacto; la cual se considera adquiere forma eliptica una vez que se
presenta el punto de interaccion y este evoluciona a una indentacion entre las particulas en funcion
de la carga aplicada F,,.

La mayoria de los modelos supone que la fuerza de contacto normal es independiente de la fuerza de
contacto tangencial pero no al contrario. Adicionalmente, en las fuerzas de contacto tangencial F, se
incluye el efecto de la friccion superficial Q entre las particulas.

En diversos planteamientos el efecto de la friccion puede ser modelado adecuadamente por la ley de
friccién de Coulomb.

Un esquema reolégico del modelo de deformacidn elastica de esferas puede esquematizarse con un
arreglo de resortes (k,, ki) y amortiguadores viscosos (c,, c;) conectados en serie para las fuerzas
normal y tangencial, asi como también, de un mecanismo disipativo (deslizamiento) asociado a la
friccion Q en la fuerza tangencial tal como se esquematiza en la Fig. 2.
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Figura 2. Un esquema reoldgico del modelo de deformacion eldstica de esferas.

La fuerza tangencial F; se acota por la ley de friccién de Coulomb de acuerdo con:

IFell < pslFal 1)

Donde g es el coeficiente de friccion estatico, pero en general puede definirse que:

F ={ Q Q<Hs|Fn|
i HelFnl, Q= pg|Fyl

Donde ;. es el coeficiente de friccidn cinético.

(2)

De esta forma, para fuerzas de corte (tangencial) bajas, no hay movimiento relativo (sin-
deslizamiento). Al respecto, las dinamicas de interaccién se regiran por la relacion entre las
componentes normal y tangencial del estado de la rigidez en un impacto.

Cada arreglo en el diagrama reol6gico compuesto por la suma del resorte y el amortiguador define la
componente de fuerza correspondiente, es decir:

F, = F¢ + Fd 3)
Y

Fe = F§ + Fd (4)

Donde el superindice e define la componente elastica (resorte) de la fuerza de contacto normal y el
superindice d, la componente de la fuerza asociada al amortiguamiento viscoso (damping, de su
traduccion al inglés).

De acuerdo con la teoria de Hertz, la componente elastica de la fuerza de contacto normal puede
definirse como:

4 3
Fe = —§E*\/ﬁ|h|§ (5)
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La cual es una funcién no lineal de la magnitud de desplazamiento "h" de la curvatura de la
superficie hacia el interior de la particula por el contacto. El pardmetro E* es el modulo de
elasticidad efectivo definido por el modulo de elasticidad E correspondiente al material de las
particulas i y j, asi como de las relaciones de Poisson v respectivas, de acuerdo con:

E = ——  — (6)

R* es el radio efectivo definido en términos de los radios de las particulas de acuerdo con:

po L1

Como h es la magnitud de la indentacion obtenida como resultado de la deformacién debida al
contacto de las particulas y como §;; es la distancia entre los centros de las particulas, entonces:

De esta forma, es posible definir la constante elastica del resorte o rigidez normal, a partir de:

e

dF
kn = dh“ = 2E*/R*|h| = {/6R*(R")?|F¢] 9)

Por otra parte, la componente de la fuerza asociada al amortiguamiento se supone una funcién lineal
de la velocidad relativa normal vy, .

FS = —CpVm (10)

Donde c, es el coeficiente de amortiguamiento que de acuerdo con Rojek et al. [57] puede definirse
como una fracciéon del amortiguamiento critico C.. considerado para el sistema de dos cuerpos
rigidos de masa, m; y mj, conectados a través del resorte con rigidez kytal que:

Cp = ECqr = 28 (11)

En general, el modelo de fuerza tangencial incorpora ademéas de la componente elastica y de la
componente relacionada con el amortiguamiento, una componente asociada a la friccion que define
las caracteristicas de deslizamiento o no-deslizamiento (referirse a las Ecs. 1y 2).

De acuerdo con la teoria de Minlin-Deresiewicz [56], que define una solucion del problema de
contacto considerando no-deslizamiento, la fuerza tangencial puede calcularse por la teoria
incremental de acuerdo con la expresion:

Donde k; representa la componente de rigidez tangencial, v, la velocidad relativa tangencial y At el
paso de tiempo de calculo. Analogamente al arreglo en la direcciéon normal, la componente de
rigidez tangencial depende de la indentacidn en las particulas, tal que:
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k, = 8G*/R*|h (13)

Donde R* ya ha sido definida por la Ec. 7 y el término G* que representa el mddulo de corte
equivalente, se define por la relacién siguiente:

1_2_Vi+2_Vj 14

Si la rigidez tangencial es significativa y el coeficiente de friccion es pequefio, entonces la
componente de friccion de deslizamiento domina durante la mayor parte del contacto.

Finalmente, una estrategia para definir la componente relacionada con el amortiguamiento
tangencial consiste en definir una relacion proporcional con respecto a la componente de rigidez
tangencial, tal que:

¢ = Pk (15)

Esta relacion propuesta por Cundall and Strack [58] establece que el parametro de proporcionalidad
B no se relaciona con parametros fisicos; lo cual no significa un problema ya que solo consideraban
sistemas cuasi-estaticos donde el amortiguamiento solo modificaba la rapidez a la que el sistema se
encontraba estable. Incluso es comun definir a la componente relacionada con el amortiguamiento
tangencial con un valor nulo en la dinamica de sistemas empacados de alta densidad relativa.

De acuerdo con el modelo de Mindlin [59] la componente relacionada con el amortiguamiento
tangencial c, puede establecerse igual a su homdloga en la direccién normal c,,.

3.2 MODELO MATEMATICO DEL CALCULO DE LA FUERZA DE ADHERENCIA
MIENTRAS SE PRESENTAN DEFORMACIONES POR CONTACTO EN UNA PARTICULA
(MODELO DMT [60]).

La energia de interaccién de una particula elastica que experimenta un contacto bajo una carga
externa y bajo fuerzas superficiales y elasticas se puede definir como la suma de dos partes. La
energia de volumen de deformaciones elésticas y la energia de superficie o energia de fuerzas
moleculares. Es decir, la energia de volumen de deformaciones elasticas puede formularse en
funcion de la fuerza elastica F, como:

o
W, = J Fe(a) da (16)
0
Con a definiendo la magnitud de la indentacion. Mientras que la energia de superficie como:
L
W, = f @(H)2mrdr (17)
0

Donde @(H) es la energia de interaccion por unidad de area de una superficie plana frente a la
indentacion; lo cual es andlogo a la tension superficial cuando se evalta una superficie de mojado.
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Tal energia de interaccion disminuye rdpidamente a medida que se incrementa H; que es la distancia
medida en altura de la deformacion de la superficie curva de la particula con referencia a un plano
paralelo al plano de la indentacion. De acuerdo con la Ec. 17 una caracteristica esencial es la
determinacion del limite superior de la integral. Esto ha sido resuelto definiendo a H como una
funcién del radio de la huella de indentacion r y de la magnitud de la indentacion a. En este sentido,
la energia de interaccion por unidad de area puede dividirse en la suma de la parte correspondiente a
la energia de superficie en contacto W; y la energia de superficie libre W;'. Es decir, en los limites
definidos 0 < r < ayr = a hasta donde H = € define la altura de la superficie curva con respecto a
un plano tangente sobre la indentacion que ha generado deformacién de acuerdo con el esquema de
la Fig. 3.

H=e 1

| !
i a
|

—_—
|
r>a 0

Figura 3. Limites de cambio de altura y radio de indentacion debido a la deformacién en curvatura de la particula.

De esta forma:

0]

W = Wy + W' = maRo(€) + 21Tf @[H(x, o) ]x dx (18)
0

Con los cambios de variable: a? = aR, y, r? —a? = x?2, por otra parte:

1 X
H(x,a) = — [ax + (x? — a®)arctan g] +€ (19)

De acuerdo con lo anterior, la fuerza generalizada puede calcularse a partir de:

dw,  dw!  dw! aw’
= = = R -_— = F’ F” 20
S da da + do ¢ (e) + da s+ 5 (20)

Donde la fuerza relacionada a la superficie con contacto Fg se mantiene constante a pesar de la
variacion de a cuando alcanza un punto caracteristico. Por otra parte, en la zona de superficie
deformada:

, dwy ® dH(x%, )
FY = d; = 2nJO Pr[H(x 0] ———xdx (21)
Tal que si la diferencia se expresa como:
dH(x,a) dHda 1 ax X
—_—_— | — = _— 22
da dada ™ (X2 + a? arctan a) (22)
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Entonces al obtener la segunda derivada:

d’H(x, @) Rx3
da?  ma(x? —a?)?

(23)

De esta forma, una solucion de la Ec. 21 consiste en resolver el caso particular del punto de contacto
inicial, es decir, cuando a Yy a tienden a cero, entonces:

@ 1
FII — — ! _ - —
"o = 0) = 2 fo (pH(H)< 2) RdH = mRo(€) (24)
Finalmente:
Fs(a = 0) = mR(€) + mR@(e) = 2mR(€) (25)

En el caso de una particula deformada (semiesférica) donde el centro geométrico se define como
!
X = R+€ —a:

dFY >( dH\*> | d?H
g -~ 2" ]0 {cpHH[H(x,a)] (E) +@H[H(x,a)]w}xdx (26)

Por lo que para valores pequefios de a independientemente de la forma especifica de la funcion de la
energia de interaccién ¢ (H):

F, = 2R (€) [1 — 2b(c)Z + ] _F, [1 — 2b(a)Z + ] 27)

Donde b es una constante positiva y en la medida en la que a aumenta hasta un valor caracteristico
. - ;s F
ap, Fs tiende a un valor constante definido practicamente por Fg = 70

De acuerdo con el planteamiento, la fuerza de atraccion molecular experimentada dentro de la zona
delimitada como circundante y de contacto, ademas de que en base a la teoria de Hertz se define que
la fuerza elstica que actlia como la componente de repulsion de acuerdo con:

1
4(R)ZE 3
e T30-00) " )

Puede establece que el balance de fuerzas atractivas-repulsivas se represente por la fuerza de
“desgarramiento” o fuerza externa que impide el contacto; el cual es determinado por la diferencia
de los valores absolutos entre las fuerzas de atraccion molecular y las elasticas. Naturalmente, el
maximo valor de la fuerza de desgarramiento se alcanza en el instante del primer contacto, es decir,
ena = 0.

De esta forma, si es posible plantear una forma funcional de la energia de interaccion por unidad de
area, tal como la derivada de la teoria macroscopica y de experimentos de acuerdo con [61, 62]:
A

- 29
12mtH?2 (29

@(H) =
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Donde A es la constante de Hamaker, la fuerza de atraccién molecular puede calcularse a partir del
sistema de ecuaciones dividido en los casos donde o «< € y a >> €, tal que para el primero:

5)- @ |,
F. (a) :1+Efoo [arctan(a% ( T+ 2) €dg )
Fo 2 ™ (1/11) lga% — (&2 — R)arctan (%)l +1
oz
o X AR
==, §=(RE; Fo = 2mR@(€) =3 (31)
Para o > €:
L 5
Fo(w) 14 f°° gde 1 4 |3mw 3 te
Fo 31Tﬁz 453 ’ 37[0(2 (t*+ 1) (32)
Ll +1
(311&5)
4 1 3
~ NE 33
t=x[zn(w@)] 9

De acuerdo con los calculos puede establecerse que, aunque el efecto de la fuerza de atraccién
molecular permite la formacién de algunas areas de contacto en el espacio donde se encuentran
activas, la fuerza de adherencia que es equivalente a la fuerza que tiene que ser aplicada para romper
el contacto (desgarramiento) no se incrementa por tal efecto. Su magnitud se mantiene igual a la
calculada sobre las bases de suponer la presencia de puntos de contacto y la ausencia de cualquier
deformacion de contacto.

(+)
Fy

Fo/2

Figura 4. Esquematizacién del balance de fuerzas en los fendmenos de contacto de las particulas.
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Un analisis grafico como el de la Fig. 4 muestra la dependencia de la fuerza de desgarramiento Fy4
con respecto a a. Se identifica que en un inicio esta fuerza adquiere el valor de F, y decrece hasta
cero en la medida en la que se establece el balance entre las fuerzas de atraccion molecular F,,
(adherencia) y las fuerzas elésticas de repulsion (linea segmentada y punto). Cuando Fq =0 la
magnitud de o encuentra un valor caracteristico oy, a partir del cual, la fuerza de atraccion molecular
tiende a mantenerse constante mientras que la fuerza de repulsion se incrementa a medida que
incrementa la deformacion elastica.

3.3 MODELO MATEMATICO DEL CALCULO DE LA FUERZA DE ADHERENCIA
MIENTRAS SE PRESENTAN DEFORMACIONES POR CONTACTO EN UNA PARTICULA
(MODELO JKR [63]).

Este analisis se describe tedricamente que, para condiciones de carga ligera entre sélidos elasticos,
las fuerzas desarrolladas sobre la superficie interparticulas pueden hacer una contribucion
significativa al equilibrio de un contacto.

La Fig. 5, muestra esquematicamente con lineas segmentadas la interaccion entre dos particulas
esféricas bajo una condicion de carga P, aplicada en direccién normal a la superficie comun donde
se unen. Asimismo, se muestra una evolucién a un estado de incremento de la superficie de
interaccion (lineas continuas) originado por efecto de una carga aplicada P;.

(@) __—

-
-

\“'-u._L | L =
- =
,1 I-ﬂ—ﬂu—j-‘-—au—-r -.“\\
P

/
s
Ry

"M\*

Figura 5. Definicidn del radio del circulo de contacto por efecto de la carga y la energia asociada al fenémeno de
sinterizacion.

De acuerdo con la teoria de Hertz, el radio del circulo de contacto a, entre dos esferas de radios R,
y R, considerando un analisis de deformacion elastica bajo una carga P, puede determinarse de
acuerdo con la expresion:

3 /1-v? 1-v2\ R,R
3 1 2 1Ro
=n + P 34
A0 <1TE1 nE, >R1+R2 0 (34)

Donde v y E representan la relacion de Poisson y el modulo de elasticidad asociado respectivamente
al material de cada particula.
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Sin embargo, se ha determinado que, en sistemas bajo el efecto de cargas ligeras, las areas de
contacto medidas experimentalmente fueron considerablemente méas grandes que las predichas por
la Ec. 34 y tienden hacia un valor fijo a medida que la carga se suspende. Las caracteristicas de
calidad de la superficie en las particulas tienen una influencia relevante ya que entre més limpias y
secas se encuentren se promueve una fuerte adherencia.

Lo anterior sugiere que las fuerzas superficiales de atraccion se vuelven significativas y notorias
cuando después de aplicar una carga en el sistema di-particula esta se suspende. De esta forma, al
establecer que las fuerzas entre superficie producen un éarea de contacto con un radio caracteristico
a, Se requiere balancear la energia elastica almacenada Ug y la energia de superficie perdida Us.

Entonces si U se define como:
U, = —ma’y (34)
La fuerza asociada puede obtenerse de acuerdo con:

dUgs mR;R,y
dx R, +R,

Fg = — (35)
Donde la variable x se define como el movimiento de las particulas una hacia la otra y fue
introducida por la aproximacién siguiente:

a?(R; +Ry)

36
RR, (36)

Para tomar en cuenta la modificacion que las fuerzas de atraccion superficiales tienen sobre la
distribucion de esfuerzos y que acttan en conjunto a la carga externa P, se combinan las Ecs. 34 a
36. En teoria se define que la fuerza entre las superficies estara influenciada significativamente con
el tamafio de contacto cuando:

TR R,y

7R, +R, (37)

En términos de la energia total U asociada a la fenomenologia de contacto, ésta puede definirse por
la suma de la energia elastica almacenada Ug, de la energia mecanica asociada a la carga aplicada
Uy Y de la energia de superficie Us.

Por lo tanto, considerando que se desarrolla una curva de desplazamiento idealizada de acuerdo con
el esquema de la Fig. 5, el calculo de la energia elastica Ug puede definirse tentativamente
despreciando las fuerzas de superficie como una energia de magnitud U, asociada a la aplicacién de
una carga P, para obtener un radio del circulo de contacto a; y, una vez obtenido se reduce
nuevamente la aplicacion de la carga a P, para establecer un estado de energia final en el sistema U,.

Es decir, la energia U, se define por:

2 5
P12 p3 2 p3
1
Ul_f § 2 1d g 2 1 (38)
0 K3R3 K3R3
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Considerando que:

3 [1—-v? 1-—v? R,R
( L4 2), R=—1"2 (39)

K=-m =
mE, mE, R; +R;

De acuerdo con la geometria esférica cuando las superficies de contacto se mantienen dentro de un
area considerable por fuerzas de superficie, los esfuerzos en el contorno del circulo u orilla de
contacto son de tension mientras que en el centro del area de contacto se presentan esfuerzos
compresivos. En observaciones experimentales mediante interferometria dptica se determiné que la
relacion carga-desplazamiento se establece de acuerdo con:

2P 40
"~ 3Ka, (40)
Por lo tanto, para el proceso de descarga de P; a Py:
Pig p 1 |P2-P?
U2 =j §Edp = 7 1 1 (41)
Po 1 3K3R3| p3
1
De esta forma la energia elastica almacenada sera:
5
2 P} 1 |PZ—P¢ 1 [1 2 1 -1
Ug=U—-U,=¢ s e 21EP13+§P°2P13l (42)
K3R3 3K3R3 p3 K3R3
Por otra parte, la energia mecénica potencial de la carga aplicada P, es:
2 1
2P —Py) PP 2/ K\3(P —P)
Um = =R, = —Fy [51 =P T
1 K3R3 1 1 (43)
P [1 2 2 1
= ﬂlgpf +3Rh 3]
K3R3
Con lo que la energia de superficie es:
RP 3
3
U = —yma? = —ym (Tl) (44)
Entonces la energia total:
UT = UE + UM + US
2
3 (45)

1 1 2 1 1 -11_ 2 2 1 RP;
=?lEP13+§P°ZP13l+?[§P°P13+§P°2P13l+_y“(T>
K3R3 K3R3
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Por lo tanto, en el equilibrio buscado:

4
dur dup P 3
—— ~ - = —5— [P} — P} — 2P + 2P¢ — 6ymRP;] = 0 (46)
1 1 9K3R3

La solucion de la igualdad con cero debe considerar que la carga aparente P; que actua entre dos
cuerpos elasticos de energia de superficie y es méas grande que la carga aplicada P,. De acuerdo con
la solucion de la Ec. 46 la Ec. 34 se puede modificar para obtener el efecto de la energia
superficial y:

R
ah = (P + 3ynR + /{6ynRP + (3ynR)2}) (47)
Donde si y = 0 se regresa a la Ec. 34. Asi, una solucion real de la Ec. 47 debe cumplir que:
3
P> —>ymR (48)
Y la separacion de las esferas se encuentra justo cuando:
3

3.4 MODELO MATEMATICO DEL CALCULO DE LA DEFORMACION DE CUELLOS
INTERPART{CULAS POR TERMOFLUENCIA CONTROLADA POR DIFUSION [52].

De acuerdo con el plano circular formado entre dos particulas que inicialmente se suponen del
mismo radio, se presenta un sistema simétrico con respecto al eje axial, es decir, en la direccion
perpendicular al plano circular donde la formacion de la union del material de las particulas se
denomina cuello. AL establecer un sistema de coordenadas cilindrico con un modelo axisimétrico
(r,z) con centro en el plano circular, se define que el didmetro del cuello equivale a 2x como lo
esquematiza la Fig. 6.

Figura 6. Esquema de simetria de formacién de cuello definiendo una orientacién paralela de dos particulas.
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De acuerdo con el esquema de la Fig. 6, una coordenada s definira la posicion sobre la curva de la
circunferencia de la particula a partir del inicio de la superficie libre la cual, hace referencia al trazo
de un plano meridiano que definird también el angulo diedral §. Asimismo, la tangente sobre la
curva en la posicion de s genera la normal n hacia el exterior de la particula.

Un anélisis establecido por Johnson [64], y de forma similar por De Jonghe y Rahaman [65], indica
que el gradiente de potencial quimico en la frontera entre particulas estd gobernado por el
mecanismo de difusion de masa, tal que la densidad de flujo masico j,. por unidad de tiempo en el
punto de inicio de la superficie libre (r = x) puede formularse como:

4D, Q2 Y U]
: g
ir(x) = T |° + v K(x) + 2 ;Ssen (5)] (50)
Donde Dy es el coeficiente de difusion en la frontera de particula, Q es el volumen atomico, k la
constante de Boltzman, T la temperatura absoluta, o el esfuerzo de compresion sobre el cuello, y la
energia de superficie y K(x) es la suma de las curvaturas principales en la orilla del cuello.

En este sentido dependiendo de la forma de la superficie en el cuello, en la formulacion matematica
se define que si la curvatura se presenta hacia el eje axial del sistema entonces se considera negativa,
en caso contrario sera positiva. Finalmente, una medida de la cantidad de materia entregada a la
zona del cuello por cada unidad de tiempo m, y la rapidez de contraccion debida al enlace atdmico
w, ambas en funcion del espesor del cuello entre particulas 64, se puede calcular a través de las
relaciones siguientes:

jr(%)

X

mg = 21X84j,(X), W = &4 (51)
La fenomenologia también implica considerar en la formulacion matematica, que existe
simultaneamente transporte de masa por difusion superficial a través de la curvatura libre cercana al
cuello de las particulas. La masa en el area de la superficie es redistribuida por un mecanismo de
difusion establecido por el gradiente de potencial quimico que depende de la forma de la curva. Tal
que:

. 8,DQy dK
JSZ=TRT ds
Donde la densidad de flujo se mide por unidad de volumen en un espacio definido por la superficie
comprendida entre dos puntos distanciados una unidad de medida. Se considera que el espesor de la
capa superficial en la que la difusién toma lugar se puede especificar con el parametro 8. A su vez

D, es el coeficiente de difusion sobre la superficie. En relacion con la suma de las curvaturas
principales definida por K, ésta se puede determinar como:

do Ko = (sen¢)

ds’ BT r
Donde ¢ es el angulo que se forma entre el plano tangente en el punto elegible s con respecto al
plano circular de contacto entre las particulas. Puede verse que la fenomenologia implica el depdsito

de materia en algunos puntos de la superficie generandose un cambio de forma localizado, pero
también la remocion de la materia desde donde se transporto, es decir, creandose nuevas superficies

(52)

K, = (53)
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de difusion. De tal forma que es de relativa importancia que la rapidez de desplazamiento de la
materia con respecto a la normal de la superficie pueda cuantificarse.

Bouvard y McMeeking definieron que la rapidez de desplazamiento de la materia para generar
nuevas superficies localizadas puede obtenerse a traves de la ecuacion siguiente:

1 dQ2mrj)  1d(rjs)

2nr ds r ds

(54)

La cual debe resolverse de forma acoplada con la Ec. 53.

De acuerdo con el tratamiento matematico el sistema formulado por las Ecs. 53 y 54, es posible
plantear una solucion mediante la implementacion de técnicas numéricas. Las condiciones de
frontera quedan establecidas por:

e El resultado del transporte de masa en el cuello hacia su superficie en términos de volumen.
e Lasuposicion de simetria en el flujo de masa superficial por la definicién del angulo diedral.

En relacion a lo anterior, la implementacion de los fundamentos del proceso de sinterizacion
definidos por las Ecs. 50 a 54 ha generado informacion que indica que la cinética del proceso se
representa adecuadamente. Sin embargo, una limitacion radica en la suposicion de la simetria del
cuello formado entre particulas. En consecuencia, la solucién obtenida de dichas ecuaciones
dependientes en cierta medida del angulo diedral adquiere cierta incertidumbre cuando las particulas
tienen diferentes tamafios. Pan et al. [51] desarrollaron un método numérico general para simular la
evolucion microestructural (particulas) controlada por la difusién en estado sélido y la migracion en
la frontera entre particulas en acuerdo con el anélisis de Bouvard-McMeeking.

El método implementa una red de fronteras entre particulas aunado a superficies libres internas y
externas. En particular, las fronteras entre particulas y las superficies libres, puede tomar cualquier
forma arbitraria.

El principio utilizado para la simulacion radica en que el potencial quimico en la union o limite entre
la frontera de las particulas y la superficie libre es desconocido. En este sentido el principio de
conservacion de la materia en la vecindad de dicha unidn puede utilizarse para determinarlo. Una
vez cuantificado, el sistema formado por una capa superficial en la particula se discretiza en un
esquema de diferencias finitas centradas para determinar la velocidad de migracion de la superficie
libre. De esta forma, la velocidad de aproximacién entre las dos particulas puede obtenerse
analiticamente para el problema de difusion en el area circular de contacto en la frontera de
particulas. Posteriormente, el perfil del sistema se actualiza utilizando un esquema de integracion de
Euler repitiéndose en funcion del nimero de pasos de tiempo requeridos.
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CAPITULO 4

DESARROLLO

4.1 ELABORACION DE MUESTRAS FISICAS

En la elaboracion de muestras se utilizaron polvos de la aleacion Ti6Al4V con un grado de
esfericidad elevada. Los polvos fueron fabricados por la compafiia Raymor Industries Inc., ubicada
en Boisbriand, Canada, a través del proceso de atomizacion de alambre fundido por plasma (PWA
de sus siglas en inglés). En el proceso gotas finas dispersadas de metal liquido se enfrian al caer
dentro de una torre de altura considerable en una atmosfera de argon gaseoso. Una vez solidificadas
las particulas adquieren la temperatura ambiente al enfriarse en contacto con una cortina de agua que
cubre las paredes de la torre.

Los polvos fueron cribados para seleccionar dos distribuciones de tamafio de particulas, 20-45 pm
(referirse a la Fig. 7a) y 75-106 um (referirse a la Fig. 7b). Un analisis quimico determiné que la
composicién promedio de los polvos fue: 6.35% Al, 4% V, 0.21% Fe, 0.0045% H, 0.02% N, 0.02%
0, 0.01% C cerrando el balance con el contenido de Ti.

Figura 7. Micrografias obtenidas por microscopia electrénica de barrido (MEB) de polvos de aleacion Ti6Al4V en
dos distribuciones de tamarfio de particula: a) 20-45 um'y b) 75-106 pm.
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De ambas distribuciones se estimé la masa para obtener muestras de 10 mm de diametro y 12 mm
de altura, respectivamente. Puesto que el principal objetivo de este estudio fue obtener materiales
porosos, los polvos se vertieron en crisoles de zirconia (6xido de circonio) solo ejerciendo una ligera
vibracion y presion en la superficie a través de un pistilo. Una serie de 4 muestras se sinterizaron en
un dilatdbmetro vertical Linseis L75 (Equipo fabricado por Linseis Messgeraete GmbH, ubicada Selb,
Alemania), a 1260 °C durante un tiempo de 5 minutos en una atmosfera de Argon de lata pureza
(99.999%). Posteriormente se enfriaron a una rapidez constante de 20 °C min™. La Tabla 1 resume
los tipos y condiciones de la fabricacion de las muestras sujetas a anélisis identificadas por una
nomenclatura adoptada.

De acuerdo con la cantidad de muestras elaboradas de cada serie, se utilizaron tres para los ensayos
mecanicos y la muestra restante fue preparada para microscopia electronica de barrido (MEB)
seccionando la muestra y puliendo la superficie mediante la técnica metalografica habitual.

Tabla 1. Caracteristicas y nomenclatura de las muestras elaboradas para el andlisis con MEB y ensayos de
compresion. Se elaboraron series de cuatro muestras de 10 mm de didmetroy 12 mm de altura.

Tipo Tamarfio de Rapidez de
de particula, calentamiento, Nomenclatura Metodologia de elaboracion
Muestra pm °C/min
5 MSP-5
20-45 15 MSP-15

(fraccién volumen:1) - .
Muestras monoliticas elaboradas vertiendo las

25 MSP-25 particulas en un crisol de zirconio, vibrando y
5 MCP-25 posteriormente presionando ligeramente la
superficie con un pistilo de zirconio.

75-106 15

(fraccion volumen: 1) MCP-25
25 MCP-25
Las muestras bicapa en direccion axial se
20-45 > BA-S elaboraron vertiendo inicialmente los polvos de
O et v (I)ugn « tamafio de particula menor en un crisol de
peeres) 15 BA-15 zirconio, vibrando y presionando la superficie

75_106 de_la capa con un p_istilo de zircqnio. A
(fraccion volumen continuacion, se vertieron las particulas de
inferior: 0.5) 25 BA-25 mayor tamafio nuevamente repitiendo el

proceso de vibrado y presion.

Las muestras bicapa en direccion radial se

5 BR-5 elaboraron utilizando un tubo de cuarzo de 5
75-106 mm de didmetro interno colocandolo en el
(fraccion volumen del centro de un crisol de zirconio. Después se
icleo: 0.25) 15 BR-15 vgrtieron los polvos de mayor tamaﬁg enel
2045 interior y los polvos de menor tamafio se
(fraccion volumen de la _ Vertieron en el exterior del tubo.
cubierta: 0.75) Posteriormente, el tubo de cuarzo fue extraido y
25 BR-25 se presiond ligeramente la superficie con un

pistilo de zirconio.

Adicionalmente se elaboraron muestras con didmetros de 1 y 2 milimetros que se utilizaron para
realizar andlisis de visualizacion a pequefia escala mediante tomografias. Las caracteristicas de las
muestras y su método de elaboracion se detallan en la Tabla 2.
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Tabla 2. Caracteristicas y nomenclatura de las muestras utilizadas para andlisis de visualizacion del estado de las

particulas mediante tomografias. Se elaboraron muestras de 1y 2 milimetros de didmetro.

Tipo Tamafio de Rapidez de
de particula, calentamiento Nomenclatura Metodologia de elaboracion
muestra um °C min™
La muestra se elabora vertiendo particulas
75-106 finas en un crisol de 1 mm de diametro y
(fraccion volumen ejerciendo una presion ligera sobre la
Su%’ﬂg& 25 TBA-25 superficie con una barra de vidrio.
- Posteriormente, se vertieron las particulas de
(fraccion volumen . .
inferior: 0.5) mayor tamafio repitiendo el proceso de
presion anterior.
La elaboracion de la muestra requiere del uso
de dos tubos capilares de cuarzo. En el
75-106 primero de ellos de 1 mm de didmetro se
(gfaICCi,‘f‘” volumen vierten los polvos de mayor tamafio,
el nicleo: 0.25) 25 TBR-25 posteriormente, en esta condicion el tubo se

20-45

(fraccion volumen

coloca al centro de otro tubo de 2 mm de

diametro donde también se vierten las
particulas de menor tamafio. Finalmente, el
tubo interior se extrae cuidadosamente.

de la cubierta: 0.75)

4.2 CARACTERIZACION DE MUESTRAS

4.2.1 VISUALIZACION MEDIANTE MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB)

En el procedimiento de preparacion de las muestras para MEB se realiz6 un corte longitudinal para
obtener una seccion de media cafia. Sin realizar un montaje se desbasto la superficie expuesta con
secuencias de grado de papel abrasivo. Finalmente, la muestra fue pulida en pafio utilizando una
suspension de alimina, con tamafio promedio de particulas de 50 nm, como abrasivo.

Después de la preparacion de superficie las muestras se sometieron a una limpieza en bafio
ultrasénico por un periodo de 30 minutos. La mayor parte de la alumina fue eliminada, sin embargo,
una proporcion significativa se mantuvo ubicada en los poros de la muestra. Las imagenes
microgréaficas del estado estructural de las particulas fueron obtenidas a través de un microscopio de
emision de campo Tescan MIRA 3 LMU.

4.2.2 MICROTOMOGRAFIA DE RAY0S-X (MICRO-CT)

Las imagenes virtuales tridimensionales de las muestras de particulas sinterizadas se adquirieron con
microscopio provisto de rayos X, Zeiss Xradia 510 Versa 3D. El microscopio fue operado con una
intensidad de haz de 120 kV que incidio sobre la muestra en planos sobre los 360° que representa
una rotacién sobre su eje axisimétrico. Se adquirieron cerca de 1600 proyecciones con una camara
cientifica que contiene un dispositivo de carga acoplada (CCD de sus siglas en inglés), con una
resolucion méxima de imagen de 1024 x 1024 pixeles para tamafios de voxel de 1 y 2 um.
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Dependiendo del tamafio de la muestra el tiempo de adquisicion se incrementa puesto que se
incrementa el tiempo de exposicion. En particular, debido a que se deseaba analizar con detalle la
estructura de los poros originados en contraste con las particulas sinterizadas, fue necesario realizar
adquisiciones con un tamafo de voxel de 2um.

Como parte del alcance descriptivo a través de la técnica es posible determinar la posicion relativa
de las particulas y con ello el estado de su interaccion fisica en cada muestra. Al respecto, las
referencias en el espacio de cada particula se definen estableciendo un centro geométrico evaluando
su grado de esfericidad, es decir, determinando un radio aproximado de esfera. La base de datos
generada puede utilizarse para definir virtualmente un estado previo de dispersion de las particulas
antes de confinarse en una condicién de densidad aparente (compactacion sin presion). Esta
metodologia de reconstruccion puede ser implementada como método de validacion de los modelos
matematicos incluidos en los algoritmos de programa dp3D.

4.2.3 EVALUACION DE PROPIEDADES MECANICAS

Las muestras de 12 mm de altura y 10 mm de didmetro fueron preparadas para evaluar las
propiedades mecanicas de rigidez (mddulo de elasticidad) y esfuerzo de fluencia, de las curvas
esfuerzo-deformacion. Las superficies transversales superior e inferior se pulieron para obtener
paralelismo con las plataformas de ensayo. Los ensayos se realizaron de acuerdo con el
procedimiento estandar ASTM D695-02 a través de una méaquina de ensayos universal Instron 1150,
a una rapidez de cabezal de 0.5 mm min™. El esfuerzo registrado fue calculado corrigiendo el &rea
de la superficie de contacto de la muestra asumiendo que el volumen se mantuvo constante durante
la compresion. Por otra parte, la deformacion se calculd6 como la razén del desplazamiento axial
(considerando la correccion por rigidez de la maquina) respecto a la longitud inicial de la muestra.

4.3 SIMULACION COMPUTACIONAL

4.3.1 SIMULACION DE LA PERMEABILIDAD

Las propiedades de flujo de fluidos a través de las muestras porosas se estimaron por medio de
simulacion computacional de la permeabilidad en los poros interconectados. Las imagenes 3D
obtenidas por la técnica de tomografia se procesaron para convertirse en archivos con formato
binario que pueden acoplarse al entorno del programa computacional Avizo®. Antes de realizar la
simulacion de flujo se realizaron cortes para considerar imagenes de 20x20x20 voxels y optimizar el
tiempo de célculo una vez que se calcula el volumen de poros. Fue necesario incrementar el nimero
de voxels gradualmente por lado de la imagen para encontrar el volumen minimo en el cual, la
densidad relativa se mantuviera constante por efecto de los cambios de tamafio de particula en la
estructura bicapa. Se determiné que un tamafio de 300x300x300 voxels constituia un esquema
adecuado para la simulacion utilizando las propiedades fisicas de la sangre para identificar el fluido
a trasportarse.

Las simulaciones en el programa Avizo se estructuraron considerando la ley de Darcy y resolviendo
las ecuaciones de Navier-Stokes a través del método de volumen finito. Como ya se ha mencionado
se consider6 como fluido a la sangre en un estado de una sola fase e incompresible. Ademas, se
consider6 un comportamiento newtoniano en un régimen de flujo laminar. La magnitud promedio de
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la viscosidad del fluido se definié en 0.0045 Pa s. Las condiciones de frontera especificadas en los
extremos de la muestra del eje axisimétrico fueron de entrada en la superficie inferior de 130 kPa y
de salida en la superficie superior de 100 kPa.

4.3.2 SIMULACION DE LA CONSTITUCION DE MUESTRAS

Una propuesta de validacion de los modelos matematicos la constitucion de muestras se fundamenta
en el procesamiento de datos de: la posicidon relativa de los centros geométricos de las particulas y,
de sus respectivos radios; de acuerdo con un cierto grado de esfericidad determinado en el analisis
de microtomografia. Al respecto, la posicion relativa de cada particula puede ser determinada en un
sistema de coordenadas rectangular.

El desarrollo de este analisis considerando el uso del programa dp3D, requiere la definicion de un
estado de dispersion de las particulas “sin contacto” previo al estado final de densidad aparente. Es
decir, se debe generar informacion de posiciones de las particulas en el que respecto a su tamafio no
interactlen fisicamente. En este sentido, se implementa una estrategia de separacion de particulas,
con similitud al estado de moléculas de un gas dispersas y distribuidas en un espacio confinado de
dimensiones finitas.

En ambos casos, una vez obtenido el archivo de coordenadas fuente para dp3D, se utilizaron
principalmente dos moédulos del programa y diversas herramientas auxiliares. EI modo “jamming”
se utilizo para definir las caracteristicas de compactacion y el modo “sintering ” para el proceso de
union de particulas definiendo una rampa de calentamiento. Con respecto a las herramientas
auxiliares se utilizaron las funciones: cdp3D, ddp3D y vdp3D. EIl primero se utilizé para manipular
el espacio confinado de modelacion y los dos restantes se utilizaron para el analisis grafico de datos
en el post-procesamiento.

En la Fig. 8 se presenta la carta de flujo de las etapas de trabajo en el programa dp3D. La
estructuracion de los archivos de coordenadas y los archivos input_dp3D representan el componente
critico de la simulacion. En esta etapa de pre-procesamiento o de definicion de la informacion
necesaria para el calculo, la especificacion adecuada deriva en resultados coherentes.

El archivo de coordenadas puede ser evaluado mediante una representacion grafica obtenida con las
herramientas de post-procesamiento. En particular, es posible ejecutar una instancia del programa
vdp3D para utilizar los programas de licencia libre RasMol [49] u Ovito [50] para visualizar las
estructuras. Las imagenes tridimensionales pueden ser procesadas con limitaciones Unicamente para
visualizacion; dada la capacidad actual de desarrollo de los programas con caracter GNU. Sin
embargo, son de gran utilidad para detectar anomalias de intrusidn entre particulas mediante codigos
de color. Asimismo, pueden procesarse las imagenes de las ejecuciones.

De acuerdo con las bases tedricas en las que se fundamenta dp3D (referirse al capitulo 3), se definid
el modelo de friccion Hertz-Mindlin y el de adhesion DMT respectivamente, para las leyes de
contacto en la simulacion de la compactacion. En el proceso se evaluo la capacidad de compactacion
a baja presion y a la presion normal de 1 atm.

Subsecuentemente para el modelado de la sinterizacion se definio el uso del modelo Bouvard-Pan en
conjunto con los modelos de: friccion “Coulomb” y de adhesion “JKR”, respectivamente, para las
leyes de contacto (referirse al capitulo 3). En el procesamiento se establecieron los parametros
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adecuados para la obtencidén de una solucion estable permitiendo modificar solo el tiempo del
proceso de sinterizacion en funcion de una rampa de calentamiento.

Pre-procesamiento Procesamiento
archivo de dp3D
coordenadas jamming
archivo
;procede?
input_dp3D ’
Post-procesamiento
ddp3D
- archivo de
coordenadas vdp3D
- tstress
- zave
archivo de
coordenadas
dp3D
) sintering
archivo
input_dp3D
sprocede?
ddp3D
- archivo de
coordenadas
- tstress vdp3D

- zZave

Figura 8. Carta de flujo del procesamiento de datos para las etapas de andlisis en el programa dp3D.

Durante el procesamiento es posible instruir el registro de diversos archivos de coordenadas. Cada
archivo puede ser asociado a un cierto paso de calculo. Esta caracteristica secuencial permite evaluar
la evolucion en cada etapa de célculo y puede utilizarse para generar un archivo de pelicula a través
de agrupar la visualizacion de imégenes ordenadas. La secuencia puede obtenerse con las vistas de
proyeccion del modelo completo o en planos especificos con lo cual, es posible evidenciar el grado
de interaccion entre las particulas en diversos esquemas de la microestructura generada.

Alternativamente, a través de la aplicacion ddp3D pueden generarse trazos de curvas relacionando
dos variables de interés de acuerdo con el tipo de resultados. De forma general, es posible definir
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graficos de datos por dispersion o por barras. ElI programa ddp3D se auxilia con el desarrollo
gnuplot [48] para la visualizacion. En el proceso, los datos de interés son extraidos de los archivos
tstress y zave que se generan en cada ejecucion. De tal forma que estos archivos constituyen la base
de datos de resultados originados en cada caso de estudio y su analisis constituye la etapa post-
procesamiento. En resumen, para el desarrollo de este trabajo se realizo:

e La generacion de gréaficos 3D para evaluar la evolucion de las etapas de compactacién sin
presion y sinterizacion en los casos virtuales y de la referencia experimental.

e La generacion de curvas en graficos 2D para evaluar el comportamiento de las variables
dependientes de los sistemas.

e La validacion cualitativa de los resultados de la simulacion computacional con respecto a la
referencia experimental, a través de la comparacién de graficos 3D de planos generados con
herramientas de visualizacion.

En casos de andlisis previos a la reproduccion virtual de las muestras fisicas, la herramienta cdp3D —
gas de dp3D, se utiliz6 para generar una nube de particulas dispersas en una distribucion de tamafios
definida por un modo de distribucidn estadistico que se caracteriza por un cierto grado de curtosis.
Bajo una relacion de aspecto de un espacio confinado (cilindro) se determin6 la densidad de
particulas considerando un cierto namero de ellas en la distribucion. El céalculo de la densidad
relativa se asocio a los volimenes del espacio y de las particulas. La distribucion generada puede
utilizarse para definir un agregado semi-compacto permitiendo que las particulas se acomoden al
reducir espacios entre ellas con limitadas opciones de desplazamiento [37]. La metodologia de
célculo se detalla en el apéndice A.

Cabe recordar que se evalUa la posibilidad de crear estructuras integrales o arquitectura de
estructuras con gradiente tanto de particulas como de espacios no ocupados denominados porosidad.
Es decir, estructuras en las que una distribucion entre mesocurtosis a platycurtosis de tamafios de
particula, se crea intencionalmente para proveer una arquiestructura con propiedades caracteristicas;
tal como una estructura 6sea. La distribucién puede no ser general y localizarse en una interfaz que
hace posible una transicion en los cambios de propiedades o funciones de un componente;
considerando que la porosidad puede estar interconectada al igual que las particulas cuando se
somete al agregado a un proceso de sinterizacion.

La Tabla 3 define una matriz de condiciones de casos de estudio preliminares a la generacion de un
disefio de proposito particular. A partir de estos casos de “prueba” fue Gtil determinar que para la
simulacion de arreglos cilindricos, compuestos y no compuestos (en capas), la especificaciéon de
objetos de pared circular para retener los arreglos es estrictamente necesaria para mantener la
confinacion y la forma de una muestra. De esta forma, se establece que esta condicion debe
prevalecer en la frontera mas externa durante los procesos de la simulacion de la compactacion. La
frontera entre capas concéntricas y en direccion axial solo se define por la interfaz de la capa de
particulas, es decir, sin representacién de ninguna barrera fisica.

Por otra parte, secuencialmente se definieron casos de analisis, algunos listados en la Tabla 4, para
evaluar la evolucién del proceso de sinterizacion. En estos ejercicios se propuso una rampa de
calentamiento con una etapa inicial con un ascenso de la temperatura a una razén de 0.5 °C s™ y un
lapso a la maxima temperatura elegida (1050 °C) seguido de una alta rapidez de enfriamiento. El
lapso puede ser variable en funcion de las propiedades asociadas con los mecanismos difusionales
de transporte del material bajo estudio.
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Ejecucion

P1
P2

P3
P4

P5

P6

P7

P8

P9

P10
P11

P12

P13

P1
P2
P3
P4
P5

P6

P7

P8

P9

P10
P11

P12

P13

Tabla 3. Matriz de casos de estudio preliminares de compactacién.

Diadmetro
promedio en
sistema de
particulas
18 um*
65 um*

18 umy 65 um*
65 um*

18 um*

18 um
Distribucién
normal
18 um
Distribucién
plus_minus
65 pum
Distribucién
normal
65 pum
Distribucién
plus_minus
P6 + P8

P7 + P9

65 pum
Distribucién
plus_minus

18 um
Distribucién
plus_minus

18 um*

65 um*

18 umy 65 um*

65 um*

18 um*

18 um
Distribucién

normal

18 um
Distribucién
plus_minus

65 um
Distribucién

normal

65 um
Distribucién
plus_minus

P6 + P8

P7 + P9

65 um
Distribucién
plus_minus

18 um
Distribucién
plus_minus

médulo

cdp3D —gas

cdp3D —gas
cdp3D —merge

cdp3D-gas
cdp3D —cut_cyl
cdp3D —merge
cdp3D - trans

cdp3D —gas

cdp3D —gas

cdp3D —gas

cdp3D —gas

cdp3D —cut_cyl

cdp3D —merge

cdp3D-gas
cdp3D —cut_cyl
cdp3D —merge
cdp3D - trans

dp3D

modo

ninguno

cdp3D - trans

jamming

dp3D

Modelo de
friccion

ninguno

Hertz-Mindlin

Modelo de
adherencia

ninguno

DMT

Parametros relevantes

packing_density

0.2
boundary_conditions
0x0y0z

simulation box size x=
y= z= (variable)

size distribution

e normal

e  plus-minus
number (variable)
particle_size
deviation 0.005* y 0.3

boundary_conditions
1x1ylz

epsvdot = 0.1E-9
epsxdot=0.0
epsydot=0.0
epszdot=0.1E-3
pressure=0.101E6
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Tabla 4. Matriz de casos de estudio preliminares de sinterizacion.

Diametro dp3D
. L promedio en
Fleeucion sistema de maédulo modo modelo M%Cielo Modelo de Parametros relevantes
particulas friccion adherencia
P1 (E1) 18 pm* cdp3D — 8a2cking_density
as :
P2 (E1) 65 um* g boundary_conditions 0x0y0z
cdp3D simulation box size x= y= z=
gas size distribution
P3 (E1 18 umy 65 um*
(ED) Hmy oo p ¢dp3D — | ninguno ninguno ninguno plus-minus
merge number
cdp3D - particle_size
20-45 ymy merge deviation
P4 (E2) 75-106 pm cdp3D —
trans
C1 18 um* ninguno periodic_conditions 1x1y1z
C2 65 “m* epsvdot =0.1E-9
epsxdot=0.1E-3
. epsydot=0.1E-3
C3 18 umy 65 pm epszdot=0.1E-3
. . Hertz- pressure=0.2E5
C4 18 um jamming Mindlin DMT boundary_conditions 1x1y1z
c5 65 um epsvdot = 0.1E-9
do3D epsxdot=0.1E-3
Cc6 18 pm y 65 pm P epsydot=0.1E-3
c7 20-45 umy epszdot=0.1E-3
75-106 pm pressure=0.101E6
S1 18 um
S2 65 um Pan- periodic_conditions 1x1ylz
S3 18 pmy 65 um sintering Bouvard Coulomb JKR temperatures
< 20-45 um y frict(1,1)
75-106 um

4.3.3 EVALUACION CUALITATIVA DE REPRODUCCION DE MUESTRAS

Diversas pruebas continuaron realizandose hasta implementar el mismo procedimiento de andlisis a
una muestra caracterizada por tomografia (Ultimo de los objetivos especificos; referirse al capitulo 1,
seccion 1.32.). Los datos de posicion de las particulas en una condicién de compactacion sin presion
y ligeramente sinterizados (para conservar la esfericidad de las particulas), se procesaron para crear
una nube de particulas y aplicar posteriormente las funciones de compactacion sin presion y
sinterizacion a través del programa dp3D.

En el procedimiento de reproduccidn fue necesario ensamblar grupos de particulas, de forma similar
al proceso de creacion de capas, como consecuencia de la cantidad de datos procesables en funcion
del niamero de particulas que conformen un corte en la muestra. Esta condicion requiere tener una
referencia adecuada de la orientacion de los cortes en el programa del tomografo para el ensamble
posterior. Ademas, de que es necesario un grado de depuracion que permita eliminar segmentos de
particular al repartir adecuadamente las particulas en las fronteras.

Como parte del procedimiento de conformacion se debe definir la ausencia de contacto entre las
particulas, lo cual requiere de una estrategia de desplazamiento similar a una funcion de
presentacion de ensambles en modo de explosion dentro de un dibujo CAD.
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En una primera aproximacion una estrategia adoptada para conservar el diametro total de la muestra
consistié en la aplicacion de un factor de escalamiento para reducir el didmetro de las particulas. Las
intrusiones entre particulas aun presentes despues del escalamiento fueron procesadas
particularmente para que, de esta forma, fuera posible ejecutar los médulos de dp3D vy realizar la
simulacion de: ensamble, compactacion a través de nubes de particulas y de sinterizacion parcial.

Alternativamente, resulta complejo generar un algoritmo para generar un proceso de desplazamiento
de las particulas para evitar el escalamiento. En este caso, considerando el sistema axisimétrico
disefiado en este proyecto puede deducirse la estrategia de separacion de particulas conservando la
geometria del cilindro se debe realizar solo en la direccién axial. Sin embargo, en este proyecto se
presenta una propuesta que puede ser sujeta a pruebas en trabajos futuros de esta linea de
investigacion. Los detalles del algoritmo pueden consultarse en el Apéndice B.
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CAPITULO 5

RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 CINETICA DE LA SINTERIZACION

La curva del ciclo térmico definido para el proceso de sinterizacion se describe a través d curvas en
los gréficos de la Fig. 9.
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Figura 9. (a) Deformacion axial como una funcidn del tiempo y la temperatura durante el ciclo de sinterizacién y (b)
rapidez de deformaciéon como una funcién de la temperatura durante el calentamiento a una rapidez de 25 °C min -1,
Ciclos aplicados a las muestras MSP-25, MCP-25, BA-25, BR-25.

En la Fig. 9a se presenta el trazo de las curvas deformacion axial versus tiempo registradas en el
dilatometro durante el ciclo térmico definido (linea segmentada en amarillo) para la sinterizacion de
las muestras MSP-25, MCP-25, BA-25, BR-25. Todas las muestras muestran tendencias similares.
Puede notarse gque en un inicio presentan una deformacion positiva debida a la dilatacion del
material. Sin embargo, a medida que la temperatura supera los 600 °C inicia el proceso contrario
(deformacion negativa) debido a la eliminacién de poros por un ajuste de la distribucion de las
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particulas. En los breves minutos en los que la temperatura permanece constante a 1260 °C la
deformacion negativa continda de forma exponencial. En particular, puede notarse que la muestra de
polvos con didmetro menor (curva: linea negra continua) se contrae a temperatura mas baja que la
muestra de polvos de didmetro mayor (curva: linea roja segmentada), esta caracteristica indica que
la sinterizacion se inicid con anticipacion en la primera. Las particulas pequefias poseen mayor area
superficial y por lo tanto las dimensiones de contacto con otras particulas son mas altas. De esta
forma la energia de superficie promueve la difusion atomica desarrollandose la sinterizacion en esta
condicion de estado solido [23]. La deformacion final es 2.5 veces mayor en la muestra que contiene
solo polvos de particulas de didmetro pequefio respecto a la muestra con solo polvos de didmetro
mayor. Un efecto similar fue reportado para polvos de zirconio estabilizados con itrio en procesos
de sinterizado acelerado [24].

Por otra parte, se aprecia que el comportamiento de las muestras bicapa es una combinacién del
comportamiento de las muestras elaboradas con una sola distribucion de tamafio de particula,
respectivamente. De acuerdo con el analisis efectuado, el inicio de la sinterizacion se desarrolla en
primera instancia en las capas de polvos de diametro mayor; ya que la contraccion generada por la
sinterizacion se activa a la misma temperatura que la de la muestra con solo polvos de didmetro
mayor. Sin embargo, a pesar de que la sinterizacion se activa al mismo tiempo, se nota un claro
efecto de la posicion de la capa porque la deformacion final es mayor cuando se utiliza la
configuracién radial. Esto indica que los polvos de diametro menor inducen esfuerzos en la interfaz
entre las capas lo cual, acelera la contraccion. En el seno de cada capa la sinterizacion se desarrolla
independientemente, aunque puede notarse que el comportamiento general de la muestra con bicapa
axial emula estrechamente el de la muestra de solo particulas de didmetro mayor.

La Fig. 9b muestra el trazo de las curvas de rapidez de deformacién como una funcion de la
temperatura durante el calentamiento de las muestras a una razén de 25 °C min™. El analisis gréfico
permite determinar que se presenta solo un valor maximo para cada muestra de un solo tipo de
distribucion de tamafio de particula. Entre los dos sistemas evaluados el valor del maximo mayor se
presenta en la muestra que contiene solo particulas de didmetro menor.

Una peculiaridad de la curva correspondiente a la muestra con bicapa axial (curva: linea verde
segmentada) son los dos méaximos locales los cuales, se presentan muy cercanamente a la
temperatura en la que se presentan los maximos de las muestras con solo una distribucién de tamafio
de particula, respectivamente (curvas: linea roja segmentada y linea negra continua). Esto indica que
el efecto de la interfaz de capas no influye significativamente.

Por otro lado, en la muestra de capas concéntricas el valor madximo de la rapidez de deformacion se
obtuvo a una temperatura mayor respecto de las muestras con solo una distribucion de tamafio de
particula (curva azul segmentada). Asimismo, los datos de rapidez de deformacion de la muestra con
bicapa radial siempre se mantuvieron mas por arriba de la muestra con bicapa axial. Esto sugiere
nuevamente que la sinterizacion se encuentra afectada por la superficie de interfaz a lo largo del eje
axisimétrico lo cual, retarda la maxima rapidez de deformacion.

El efecto de la velocidad de calentamiento sobre la deformacion axial se muestra en la Fig. 10.
Como se esperaba, una velocidad de calentamiento mas lenta aumenta la deformacion final y, como
se ha discutido, las bicapas en la configuracion radial muestran deformaciones mayores. Sin
embargo, la relacion entre los valores maximos de la deformacion disminuye de 2.5 a 1.9 veces a
medida que la velocidad de calentamiento disminuye de 25 a 5 °C min™.
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Figura 10. Curvas de deformacion axial como funcién de la temperatura durante el ciclo de sinterizacién obtenido a
velocidades de calentamiento de 5, 15y 25 °C min-!,

Las densidades relativas de estados en verde y sinterizado de todas las muestras estudiadas, se
estimaron obteniendo la masa con una balanza analitica y midiendo el volumen de los cilindros. Los
valores obtenidos se enumeran en la Tabla 5. La muestra MSP-25 muestra una densidad de estado
en verde méas baja que la muestra MCP-25 lo cual, se esperaba puesto que las particulas mas
pequefias son mas dificiles de empacar que las méas gruesas (sobre todo en conductos estrechos). Sin
embargo, la densidad en estado de sinterizado es un 8% mas alta para el MSP-25 porque la
sinterizacion avanza rapidamente a medida que disminuye el tamafio de las particulas. Esto confirma
los hallazgos sobre la deformacion axial.

Tabla 5. Densidades relativas de los estados en verde y sinterizado de las diferentes muestras procesadas a
rapideces de calentamiento diferentes.

Muestra Densidad en verde (Dy) Densidad de sinterizado (Dy)
MSP-25 0.6121 0.7413
MCP-25 0.6257 0.6902

BA-25 0.6008 0.6949

BA-15 0.6033 0.7003

BA-5 0.6004 0.7178

BR-25 0.6000 0.7308

BR-15 0.6016 0.7516

BR-5 0.6021 0.7859

Las muestras bicapa tienen densidades relativas de estado en verde mas bajas que las obtenidas para
las con solo una distribucion de tamafio de particula, lo que indica que el empaquetamiento se ve
afectado por la interfaz de las capas. No obstante, la densidad de estado en verde de todas las
muestras de bicapa tiene el mismo valor lo cual, no se esperaba porque las diferencias en el
empacado entre cada capa deberian afectar el empacado final. Los valores numéricos de la Tabla 5
demuestran que las muestras con configuracion axial (BA-X) alcanzan menores densidades después
de la sinterizacion respecto a las muestras con configuracion radial (BR-X); esto independiente de la
velocidad de calentamiento.
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Se puede notar de forma consistente que las velocidades de calentamiento mas bajas producen una
alta densificacion, aunque la densidad de BA-5 sea menor que la de BR-25. El valor més alto de la
densidad relativa sinterizada se obtiene para la muestra BR-5, con un valor de 78.59%.

Se establece que las densidades relativas de las muestras bicapa BA-25 y BR-25 son cercanas a las
de las muestras de solo una distribucion de tamafio de particula MCP-25 y MSP-25,
respectivamente. Al respecto, los resultados confirman que la densificacion volumétrica tiene una
fuerte relacion con la deformacion axial medida por dilatometria como se observa en la Fig. 9a.

5.2 CARACTERIZACION DE LA MICROESTRUCTURA

5.2.1 VISUALIZACION A TRAVES DE MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB)

Las microestructuras de muestras bicapa axial y radial se presentan en la Fig. 11. La muestra BA-25,
Figs. 11a y 11b, muestran una clara divisién entre ambas capas (interfaz). La capa superior expone
el dominio de la distribucion de particulas de mayor diametro asociada a una mayor densidad de
poros. A pesar de la alta definicion de las iméagenes, con el formato 2D no es posible establecer
claramente la diferencia en las caracteristicas de los poros. La Fig. 11b es un acercamiento a la
interfaz entre ambas capas; puede notarse que los cuellos entre las particulas estdn mejor
desarrollados para las particulas de distribucion de tamafio mas pequefio y que los poros mas
grandes se originan en la capa superior entre las particulas de la distribucion de tamafio mayor.
Debido a la preparacion de la superficie al cortar y pulir con particulas de alumina como medio
abrasivo, algunos poros parecen estar obstruidos.

Figura 11. Micrografias obtenidas por microscopia electrénica de barrido (MEB) de las muestras: a) y b) BA-25,y c)
y d) BR-25, sometidas al ciclo de sinterizacion a la rapidez de calentamiento de 25 °C min-1,

Las Figs. 11c y 11d muestran la superficie pulida de la muestra BR-25. La imagen de la Fig. 11c,
muestra una mayor densidad de poros en la zona del nacleo la cual, estd compuesta por particulas de
la distribucion de didmetros de mayor tamafio. En un acercamiento, la Fig. 11d muestra una seccion
del contorno superior entre el borde exterior y el nucleo. En este limite, es posible notar que la capa
de particulas méas pequefias ha sufrido una mayor contraccion en la direccion del eje axisimétrico en
comparacion con el nucleo de la muestra.

Gracias a la evaluacion de esta evidencia visual se pudo determinar que no se formaron fracturas en
los limites o interfaz de las capas durante la sinterizacién; esto a pesar de la gran diferencia en la
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deformacion y la velocidad de deformacion de ambas capas. Esta condicion representa un resultado
adecuado para la menor densificacion requerida para la posible aplicacion biomédica.

5.2.2 ANALISIS A TRAVES DE MICROTOMOGRAFIA CON RAY0OS X

Para obtener un analisis con mayor profundidad de la porosidad generada por la configuracion radial
y axial de las bicapas, se adquirieron imagenes 3D de las muestras TBA-25 y TBR-25, utilizando los
filtros de méascara Median y Unsharp con el software de cddigo abierto Image J. La Fig. 12 muestra
un corte virtual en 3D y 2D de ambas muestras después de la reconstruccion de datos obtenidos por
la secuencia de exposicion a rayos X de acuerdo con el procedimiento de la técnica de tomografia
para materiales.

(@) (b)

Figura 12. Cortes en 3D y 2D de muestras de 1 y 2 mm de didmetro, respectivamente, sinterizadas a 1260 ° C con un
tiempo de retencion de 5 min y una velocidad de calentamiento de 25 ° C / min; (a) TBA-25y (b) TBR-25.

La Fig. 12a presenta un corte de la virtualizacion 3D de la muestra TBA-25. En ella se puede
discernir claramente que la capa superior esta compuesta por la distribucién de particulas de tamafio
mayor y a su vez, una interfaz que pierde la horizontal, permite identificar una capa inferior formada
por la distribucién de particulas de tamafio menor. La interfaz no es completamente plana lo cual, se
debe a la dificultad de obtenerla durante el vertido de los polvos debido a la naturaleza fragil del
capilar utilizado. En general, la aplicacion de la técnica permite visualizar mejor la porosidad sin
modificaciones superficiales como las necesarias para la observacion a través del microscopio
electrdnico de barrido.

En la Fig. 12b se presenta la imagen digitalizada 2D de un plano de corte sobre la muestra TBR-25.
La aplicacion de contraste permite identificar claramente las diferencias de acumulacion de las dos
distribuciones de tamafio de particulas utilizadas. En el corte seleccionado puede notarse que la
interfaz que definen las capas puede delinearse con una trayectoria vertical. Esto indica que el
método de procesamiento de polvos es éptimo para la elaboracién de muestras con este tipo de
configuracion.

Para optimizar el contraste entre las fases solida y vacia, las imagenes 3D se procesaron con filtros
de maéscara sustentada en transformaciones no lineales de mediana y sin nitidez; con lo cual se
obtiene una buena calidad en escala de grises tal como se demuestra en la Fig. 13a. Posteriormente,
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las imagenes en escala de grises se transformaron en imagenes binarias para obtener informacién
cuantitativa. En la transformacion se aplico un método de umbral, separando el sdlido de los
espacios vacios asignando a la fase solida el valor de 1 y al vacio un valor de 0; lo que generé como
resultado la imagen de la Fig. 13b. Este método permitié medir la fraccion de volumen de poro y la
distribucion de sus tamarios, por lo que, en consecuencia, se definieron las regiones de flujo para
ejecutar las simulaciones de permeabilidad. Asimismo, con esta técnica también fue posible obtener
informacidn sobre: el nimero de coordinacion, el tamafio de cuello y su distribucion en el volumen
analizado realizando un proceso de segmentacion siguiendo el método de cuenca utilizado por
Olmos et al. [26, 27]. Después de este proceso, las particulas se consideran objetos individuales
como se muestra en la Fig. 13c.

2) v) (P
X

Figura 13. Imdgenes 2D de la muestra TBA-25; (a) imagen filtrada, (b) transformacion a imagen binaria y (c)
segmentacion de imagen binaria.

Las Figs. 14a y 14b son una representacion 3D de las muestras TBA-25 y TBR-25. Las secciones
delimitadas se reconstruyeron debido al tamafio total de la muestra para permitir la identificacion de
las distribuciones de particulas. De esta forma, la distribucion de particulas de didmetro mayor se
ubica en la parte inferior de la Fig. 14a y en el centro de la Fig. 14b. La digitalizacion también
permite realizar un acercamiento para definir la interaccion de una particula ubicada en la interfaz de
la muestra de TBR-25 con las particulas de menor diametro tal como se aprecia en la Fig. 14c. El
nivel de detalle ayuda a ilustrar los aspectos fisicos a nivel de particulas.

b)

Figura 14. Representacion 3D de secciones de las muestras: (a) TBA-25, (b) TBR-25 y (c) acercamiento en particulas
ubicadas en la interfaz de la muestra TBR-25 posterior a la operacion de segmentacion.
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Puesto que es posible seleccionar virtualmente las secciones de interés para analisis, los datos
cuantitativos del empaquetamiento de particulas se separan por capas. El objetivo de este
procedimiento fue establecer las diferencias estructurales obtenidas después de la sinterizacion de
cada capa de las muestras bicapa. La Tabla 6 enumera los resultados de algunas caracteristicas

relacionados con las particulas y su entorno, tales como: la densidad relativa, el tamafio del cuello
(%) el nimero de coordinacion (Z) y la esfericidad de las particulas.

Tabla 6. Datos cuantitativos del empaquetamiento de particulas de las muestras bicapa.

Capa segtlin Densidad a -
Nomenclatura distribucion de tamaiio relativa R z Esfericidad
Didmetro menor 0.7221 0.43 7.52 0.7484
TBA-25 Didmetro mayor 0.6564 0.25 5.83 0.8847
Completas 0.6909 - 6.77 -
Didmetro menor 0.7494 0.48 7.95 0.7088
TBR-25 Didmetro mayor 0.7063 0.39 6.46 0.7927
Completas 0.7315 - 7.54 --

Los valores de densidad relativa calculados a partir de las imagenes 3D de las muestras TBA-25 y
TBR-25 corresponden a los medidos a partir del volumen y las dimensiones referidas en la Tabla 5.
Los valores obtenidos por seccion para cada capa en ambas muestras indican que la capa con la
distribucion de particulas con didmetro menor es mas densa que la capa que contiene la distribucion
de particulas de didametro mayor. A su vez, se puede notar que la densidad relativa para cada capa en
la muestra de TBA-25 es menor que la obtenida en las muestras elaboradas con una sola distribucion
de tamafio de particulas para las mismas condiciones de sinterizacion (referirse a la Tabla 5). Esto
sugiere que las tensiones desarrolladas en la interfaz de las capas reducen la densificacién en la capa
correspondiente; como se ha reportado que sucede en la sinterizacion de sustratos solidos [28].

Por otro lado, los valores de la densidad medidos en cada capa de la muestra TBR-25 presentan
mayor correspondencia con los obtenidos para las muestras respectivas elaboradas con una sola
distribucion de tamafio de particulas, lo que indica que la configuracion radial reduce el efecto de
interfaz durante la densificacion.

La relacion entre el radio del cuello y el radio de la particula (%) medida en promedio a partir de los
datos 3D para cada capa en las muestras TBA-25 y TBR-25 tiende a aumentar a medida que
aumenta la densidad relativa de la capa; tal como se esperaba debido a que el tamafio del cuello es

responsable de la densificacion. Para verificar los valores obtenidos de las imagenes 3D, el dato de
(%) se puede estimar a partir de la relacion geométrica entre la contraccién axial y la relacion del
cuello propuesta por German [29] de acuerdo con la relacién siguiente:

a_ (A_lb)l/z, (55)

R\l

. Al . . : , .

Dénde (l—) se interpreta como la contraccion axial de la muestra y b es un parametro determinado
0

por procedimientos experimentales con un valor de 3.6.
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.. . . AV . ;. . . -z
Asimismo, suponiendo que los cambios de volumen (V—) son isotropicos durante la sinterizacion vy,
0
debido a que la masa permanece constante durante la sinterizacion [29], el valor de densidad relativa
alcanzado (D) depende de la densidad en verde inicial y la contraccion de acuerdo con la relacion
siguiente:
__Do
PEEYNEL
(1) 59
0

Donde D, es la densidad relativa inicial o valor de densidad en verde. Por lo tanto, se puede estimar,

el tamafio del cuello y la relacion del radio de la particula (%) si se conocen los valores de densidad
relativa al combinar las Ecs. 55 y 56, respectivamente. Para ello se midieron los valores de densidad
relativa en verde D, para cada capa de las muestras MSP-25 y MCP-25 y se consideraron los valores

de la densidad relativa D compendiados en la Tabla 5. Los valores de (%) obtenidos para las capas

de cada distribucion de tamarfio de particulas de la muestra TBA-25 fueron 0.44 y 0.24. Mientras que
para las capas correspondientes de la muestra TBR-25 fueron 0.49 y 0.38, respectivamente. Esto
demuestra que la relacion geométrica de la Ec. 55 es una buena aproximacién para determinar
densidades relativas bajas que se representa en las primeras etapas de sinterizacion.

El nimero de coordinacion (Z) de particulas se calculé después de la sinterizacion para cada capa
de las muestras de TBA-25 y TBR-25 siguiendo la metodologia utilizada por Vagnon et al. [30].
Los valores tienden a aumentar a medida que aumenta la densidad relativa para cada capa sin
importar su configuracion. La evaluacion de las muestras completas sigue la misma tendencia.

La esfericidad de las particulas es otro indicador del avance de la sinterizacion porque cuanto menor
es la esfericidad de las particulas mayor es la densidad relativa lo cual, puede deducirse de los
valores en la Tabla 6. De acuerdo con ellos puede definirse que donde se encuentra el menor valor
promedio de esfericidad (que se afecta por la sinterizacidn) se establece la capa que presenta la
mayor densificacion.

La distribucién del tamafio de poro de las muestras de TBA-25 y TBR-25 se muestra en la Fig. 15.
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Figura 15. Distribucion del tamario de poro en las muestras bicapa: (a) TBA-25y (b) TBR-25.
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Para mostrar las diferencias en la porosidad que permanecié después de la sinterizacion en cada
capa, las distribuciones de tamafio de poro se estimaron en subvolimenes que contienen solo las
caracteristicas de la capa en ambos tipos de muestra. Como era de esperar, los tamafios de poros mas
pequefios se encuentran en las capas con distribucion de tamafio de particulas de diametro menor. La
distribucion del tamafio de poros de la muestra completa (tamafio promedio) se establecio entre los
valores correspondientes de cada capa. Para obtener una comparacién adecuada de la porosidad
después de la sinterizacion en ambas muestras, se midid la fraccion de volumen de poro, el tamafio
medio de poro (dso) Yy la tortuosidad a partir de los volimenes 3D. La Tabla 7 compendia los datos
registrados.

Tabla 7. Caracteristicas de porosidad y propiedades de las muestras bicapa.

Capa segun Fraccion o . Permeabilidad Permeabilidad
distribucion de volumen de Tamafio medio Tortuosidad axial radial
tamafio poro (%) de poro (km) (1x10%m?) (1x10?m?)
TBA-25
Didmetro menor 27.78 14.01 1.13 0.4233 0.4380
Diametro mayor 34.36 29.27 1.22 2.2956 2.5903
Completa 30.90 17.24 1.18 0.8110 1.3368
TBR-25
Didmetro menor 25.05 16.03 1.27 0.4814 0.3985
Diametro mayor 29.39 35.86 1.08 3.0523 2.9721
Completa 26.84 21.77 1.17 2.0911 0.4854

En general, los valores més altos de la fraccion volumen de poros se determinaron en la muestra
TBA-25. No obstante, se encontr6 que el tamafio medio de poro més alto, en cada capa y en
promedio de ambas, corresponde a la muestra de TBR-25; lo que indica que el empaquetamiento de
particulas en tal configuracion es mas complejo en comparacion con la configuracion axial.

Cualitativamente, la distribucion del tamafio de poro de la muestra TBR-25 es ligeramente mayor
que la del TBA-25 como se puede deducir en la Fig. 15. El dso de tamafio de poro obtenido para la
capa con distribucion de tamafio de particulas de didmetro menor varia entre 14-16 um y el dso de
tamarfio de particulas es de 36 um, lo que significa que el tamafio de poro ds esta cerca del 38% del
tamarfio de particula.

De manera similar, el tamafio de poro dsy para las particulas de distribuciéon de tamafio de particulas
de didmetro mayor varia entre 29 y 35 um. Mientras tanto, el dso de tamafio de particula es de 76
pum. Esto define la misma relacion para el tamafio de poro del 38% respecto al tamafio de particula.
Esto indica que el tamafio medio de los poros se puede predecir a partir de la distribucion del
tamano de particula inicial cuando la sinterizacion tiene lugar solo en las primeras etapas [26].

Respecto a los valores de tortuosidad estos son muy cercanos para las capas de ambas muestras
1.08-1.27 y mas para el promedio de ambas capas, lo que indica que la porosidad muestra una
trayectoria similar en cada capa. Esto puede explicarse porque las particulas son esféricas y la
sinterizacion se encuentra en la etapa inicial, lo que implica que la porosidad estd completamente
interconectada como se puede confirmar en la representacion 3D de las Figs. 16a, 16b y 16c.
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Figura 16. Virtualizacion 3D de la porosidad y las lineas de corriente del flujo del fluido a través de los poros en las
direcciones axial y radial en las muestras TBA-25 (a-c) y TBR-25 (d-f).

5.3 EVALUACION DE LA PERMEABILIDAD

Como ya se indicé las Figs. 16a y 16d son una representacion 3D de la porosidad encontrada en las
muestras TBA-25 y TBR-25, respectivamente, donde es posible distinguir poros mas grandes en la
parte inferior y central como consecuencia de la configuracion de las capas, axial y radial. Para
identificar la conectividad de los poros se utilizd un pseudocddigo de color, puede notarse que se
obtuvo Unicamente el color azul, lo que significa que la porosidad esta totalmente conectada en
ambas muestras. Las Figs. 16b y 16¢ muestran las lineas de trayectoria de flujo a lo largo de la
muestra de TBA-25 obtenidas de las simulaciones numéricas en las direcciones axial y radial,
respectivamente. A su vez, el cddigo de color de la simulacion de flujo indica la velocidad del fluido
en cualquier punto del volumen, en este caso el rojo representa la velocidad mas alta y el azul la mas
lenta. Al respecto, se determiné que la permeabilidad en la direccién radial es mayor que en la axial
para la muestra TBA-25 cuando la simulacion se realiza en toda la muestra (referirse a la Tabla 6).

Para comprender el comportamiento de la permeabilidad se realizaron simulaciones en
subvolimenes que contienen solo caracteristicas de cada capa en ambas direcciones, axial y radial.
El valor de permeabilidad en la capa con distribucién de tamafio de particulas de mayor diametro es
cinco veces mayor que en la capa con distribucion de tamafio de particulas de menor diametro. Sin
embargo, los valores de permeabilidad estimados en las direcciones axial y radial muy similares
para cada capa, lo que indica una distribucién de porosidad homogénea en la muestra.
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Por lo tanto, cuando el fluido pasa a través de la muestra en la direccion axial, la permeabilidad es
impulsada por el impedimento de flujo en la capa con la permeabilidad mas baja. En otras palabras,
el fluido se ve obligado a pasar a través de la capa con menor resistencia. Para la direccion radial, la
mayor parte del fluido pasa a traves de la capa con los poros mas grandes y la permeabilidad es
mayor que en la direccion axial como puede notarse en las lineas casi horizontales de la Fig. 16e.

Se puede deducir cualitativamente de las lineas de trayectoria de flujo mostradas en las Figs, 16b y
16¢, que el fluido puede alcanzar una velocidad maés tortuosa y lenta cuando pasa a través de la capa
con poros mas pequefios. En el caso de flujo en la direccion radial representado en la Fig. 16¢, puede
notarse una mayor cantidad de lineas de trayectoria en la capa inferior.

Los valores de permeabilidad para la muestra TBR-25 son ligeramente mas altos que los estimados
para la muestra TBA-25 pero estan en el mismo orden de magnitud. Como se discutio
anteriormente, la permeabilidad muestra una mayor anisotropia cuando se evalGa la muestra
completa. Para este caso, los valores mas altos de permeabilidad se obtienen cuando se evalua la
direccion axial. Esto se debe a que la mayor cantidad de fluido pasa por toda la capa con poros mas
grandes que se ubican en el centro de la muestra; tal como se puede notar en la Fig. 16e. El valor de
permeabilidad en la direccion axial se reduce en un tercio del valor obtenido para la capa con
particulas mas gruesas. La Fig. 16f muestra las lineas de la trayectoria del flujo del fluido en la
direccion radial. Como se menciond, las rutas se vuelven mas tortuosas en la capa con distribucion
de tamafio de particulas de didmetro menor (capa externa). En ese caso, como el fluido fluye
pasando dos veces por la esta capa, la permeabilidad promedio en la muestra completa se aproxima
al valor caracteristico.

Los valores de permeabilidad medidos para las muestras fabricadas en este trabajo estan
subestimados en tres érdenes de magnitud en comparacion con los medidos por Grimm y Williams
[31] para el hueso trabecular humano (0,4-11 x 107° m?), y los medidos experimentalmente por
Nauman et al. [11] en huesos humanos vertebrales y proximales del fémur, los cuales, tienen un
amplio intervalo de valores de permeabilidad (2,68 x 10 — 2 x 10 m?).

Por otro lado, los valores de permeabilidad concuerdan bien con el rango medido para el hueso
esponjoso natural (3 x 10™%* - 7.4 x 10" m?) [32], que también tiene una anisotropfa méxima en la
permeabilidad, axial — radial, de cinco veces; similar a lo obtenido por la configuracion radial de
capas. Esto estd de acuerdo con lo informado por Nauman et al. [11], quien sefial6 que la
permeabilidad en los huesos humanos puede alcanzar una alta anisotropia en los valores de
permeabilidad, hasta 22 veces la diferencia entre las direcciones axial y radial.

5.4 PROPIEDADES MECANICAS

El comportamiento de la compresion de las muestras bicapa se muestra en la Fig. 17. Asimismo, las
curvas de tensién-deformacién de las muestras MSP-25, MCP-25, BA-25 y BR-25 se representan en
la Fig. 17a. Todas las muestras presentan un comportamiento similar, iniciando con un incremento
lineal del esfuerzo a medida que aumenta la deformacién (régimen elastico), mas alla de este
comportamiento el esfuerzo se incrementa hasta alcanzar un valor maximo para volver a disminuir
hasta la sefial de rotura. Las muestras MSP-25 y MCP-25 difieren en ser la mas resistente y la mas

débil. Esto se debe principalmente a que la densidad relativa y la relacion (%) es mayor para la
muestra de MSP-25, lo que indica que los cuellos interparticulas tienen una conexion mas robusta.
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Como se esperaba las muestras BA-25 y BR-25 presentan grados de resistencia ubicada entre las
muestras elaboradas con una sola distribucion de tamafio de particulas. El analisis cualitativo indica
que la muestra BA-25 se comporta como la MCP-25 y la BR-25 se asimila a la MSP-25. Para el
caso de la configuracion axial de capas (BA-25), esté claro que la resistencia mecanica se rige por la
capa mas débil con un pequefio incremento en la resistencia debido a la combinacion de ambas
capas. De esta forma, los valores de resistencia son mas cercanos a los de la muestra MCP-25. Para
la configuracion radial de capas, se puede notar que la resistencia de la muestra BR-25 esta
influenciada por ambas capas y los valores presentan la tendencia de la muestra MSP-25. Esto
indica que la capa mas resistente es la externa. Estos resultados muestran una tendencia similar a la
informada por Ahmadi y Sadrnezhaad [15] para el comportamiento de compresion de las muestras
de nucleo espumoso. Los investigadores sugieren que la resistencia mecanica esta relacionada con
comportamiento y dimension del didmetro del ntcleo espumoso.
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Figura 17. Resultados de ensayos de compresién de las diferentes muestras: (a) curvas esfuerzo-deformacion, (b)
médulo de Young como funcién de la densidad relativa, (c) esfuerzo de fluencia como una funcién de la densidad
relativa, y (d) médulo de Young como una funcion del esfuerzo de fluencia.
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Respecto al mddulo de Young los datos fueron estimados a partir de la zona elastica
(comportamiento lineal) de las curvas esfuerzo-deformacion para todas las muestras calculando la
pendiente. Los resultados se presentan en la Fig. 17b como funcion de la densidad relativa de la
muestra correspondiente. EI valor mas alto del médulo de Young (E) es 30 GPa y corresponde a la
muestra MSP-5 que es la de mayor densidad relativa. La disminucion de los valores de E para las
muestras de una sola distribucion de tamafio de particula se establece cuando la densidad relativa
disminuye, tal como se dedujo previamente. De acuerdo con este andlisis puede definirse que los
valores de E en funcion de la densidad relativa se ajustan una ley de potencia que podria asociarse
con la propuesta por Gibson y Ashby [33] y modificada por Cabezas et al. [34].

De la Fig. 17b puede notarse que los valores de E calculados para las muestras BA-X (con X: 5, 15
y 25 °C min™) presentan una buena concordancia con la ley de potencia (circulos azules vacios), lo
cual indica que la respuesta mecénica de las muestras bicapa con configuracion axial tiende a emular
la microestructura de una sola distribucion de tamafio de particula con grado de porosidad
homogénea a medida que se incrementa la densidad relativa. En contraste, los valores de E para las
muestras BR-X (cuadrados rojos vacios) son inferiores a los calculados por la ley de potencias para
cada densidad relativa obtenida en las muestras. Esto sugiere que la rigidez esta controlada por la
muestra con mayor porosidad. Los valores de E obtenidos para ambos tipos de muestras bicapa
oscilaron entre 9-17 GPa, coincidiendo con los reportados para el hueso compacto [9].

Un pardmetro relevante de resistencia a la compresion se especifica mediante el esfuerzo de fluencia
en las muestras. Los valores obtenidos de las curvas esfuerzo-deformacion se presentan como una
funcion de la densidad relativa de las muestras en la Fig. 17c. Los valores de las muestras de una
sola distribucion de tamafio de particulas muestran una tendencia similar a E, lo que significa que el
esfuerzo de fluencia o, disminuye a medida que lo hace la densidad relativa. Los resultados también
definen que los esfuerzos de fluencia de las muestras con la distribucion de tamarfio de particulas de
didmetro menor se ajustan mejor a la ley de potencia propuesta por Cabezas et al. [34], mientras que
para las muestras con distribucién de tamafio de particulas de didmetro mayor los datos de la ley de
potencia estan sobreestimados. Esto se puede atribuir al avance en la sinterizacion porque la relacion

(%) es aproximadamente dos veces menor para las particulas de diametro mayor respecto a un

incremento del 3% en la densidad relativa. Esto sugiere que los cuellos entre las particulas son mas
débiles y la falla de tales muestras se debe a la rotura de los cuellos percibida en la Fig. 17a. En
relacion a las muestras bicapa, estds presentan una buena concordancia con respecto a la ley de
potencia. Puede notarse que las muestras de BR-X con aproximadamente la misma densidad relativa
que las muestras de MSP-X muestran un esfuerzo de fluencia ligeramente menor. Por lo que parece
haber equivalencia entre los sistemas de combinacion de capas con un efecto asociado a la relacion

(%) y el efecto de interfaz de capa.

Para establecer si este tipo de muestra podria adaptarse adecuadamente en aplicaciones ortopédicas,
los valores del modulo de Young (E) se presentan en funcion del esfuerzo de fluencia (a,) en la Fig.
17d. Esta vinculacion denominada "deformacién admisible” se define como la relacion resistencia-
modulo. Un estudio numérico considerando el efecto de varios elementos metélicos en materiales
fue realizado por Song et al. [35]. El estudio sugiere que cuanto mayor sea la deformacion admisible
méas deseables seran los materiales para aplicaciones de implantes. Respecto a las muestras
analizadas, puede notarse que la rigidez (E) y la resistencia a la fluencia tienen un comportamiento
con tendencia lineal. En este caso E aumenta a medida que aumenta o,,. Los valores de deformacion
admisibles para todas las muestras oscilan entre 6 y 15 x 10 °. Estos valores son mas altos que los
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reportados por Zhou y Niinomi [36] para muestras de fundicion de aleaciones de Ti-Ta. Por otro
lado, representan valores mas bajos que los reportados para materiales porosos [8], principalmente
porque la generacion de poros grandes reduce la rigidez de los materiales. En este sentido, aungue la
fase sdlida sea més estable el efecto de la porosidad reduce la resistencia de los materiales. El valor
més alto de la deformacion admisible se obtuvo para la muestra BA-25 (15 x 107°) y el segundo
corresponde a la muestra BR-25 (11 x 10°%).

5.5 SIMULACION DE LA CONSTITUCION DE MUESTRAS

A través de un anélisis asociado a la ejecucion del de la herramienta cdp3D —gas, de dp3D, se
originaron nubes de particulas dispersas en una distribucion de tamafios de 18 mas-menos 0.05 um 'y
65 mas-menos 0.05 para obtener una densificacion del 20 % en relacion con un espacio confinado
con geometria cilindrica. Estos ejemplos para formacion de muestras con capas en direccion axial y
radial se presentan graficamente en la Fig. 18 (Casos del conjunto compendiado en la Tabla 3 del
capitulo 4, seccion 4.3.2).

(d)

Figura 18. Nubes de particulas de 18 y 65 um creadas considerando una densificacién del 20% en el espacio
confinado para la formacién de muestras con capas en direccion axial (ay b) y radial (cy d).
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En el anélisis de las simulaciones con distribucion de tamafios de particulas para formar arreglos con
gradientes virtualmente delimitados por una interfaz, se clarifica que una distribucion normal de
tamafos de particula no es una condicion apropiada para implementar una simulacion de su estado
fisico. Esta condicion obliga a cuidar mas estrictamente los tamafios de particula durante la
seleccion de mallas en el procesamiento de polvos metalicos, es decir, en el disefio de las
arquiestructuras debido a que si una muestra fisica posee un amplio intervalo de tamafios de
particula dificilmente puede ser estudiada en el plano virtual. En el caso de amplias distribuciones
de tamafios de particula, la convergencia de los modelos mateméatico de movimiento e interaccion
queda expuestas a la condicion de que las particulas con radios cercanos a cero siempre estaran
moviéndose a velocidades que correspondan a las particulas de mayor tamafio. En este sentido, las
particulas pequefias no encuentran reposo 0 zonas de estancamiento facilmente entre particulas de
mayor tamarfio, puesto que la condicidn natural por efecto de la gravedad es su sedimentacion al
fondo de un recipiente. La Fig. 19 define un ejemplo del mismo sistema de particulas creado con dos
distribuciones de tamafio de particula diferentes: normal (ver figura 19b) y mas-menos (ver figura
19d). Mientras que con el caso asociado a la distribucion normal no se logra la convergencia a
condiciones de compactacion o contacto maximo entre particulas, con el caso de una distribucion
mas-menos si se obtiene.
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Figura 19. Modelos de nubes de particulas creados con dos sistemas de distribucién de tamario de particula

diferentes a) normal y c) mds-menos. Notese que en el caso a) no hay convergencia a un estado de compactaciény en
el c) si se obtiene.
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Un estado de capas ensambladas en direccion axial y radial de la muestra cilindrica se presenta en la
Fig. 20, tanto en el modo de nube de particulas, como, en su estado de compactacion sin presion
(solo por efecto de la gravedad) simulada. El cddigo de color en las Figs. 18, 19 y 20, se asocia al
namero de coordinacion el cual, indica la cantidad de particulas que interaccionan con alguna otra.
Mientras que el color azul indica la ausencia de contactos, el color rojo intenso indica el nimero
maximo de interacciones entre particulas. Como puede notarse en las Figs. 20c y 20d el numero de
coordinacion mas elevado se genera en la interfaz de las secciones de particulas de menor y mayor
tamano. Tal condicion es apropiada puesto que podria implicar una fuerte condicion de enlace.

5.
;
1

Figura 20. Muestras con ensamble de capas en direccién axial y circunferencial en las etapas de nubes de particulas
y en el estado de compactacion sin presion.

Derivado del analisis de los casos planteados en la Tabla 4 del capitulo 4, seccion 4.3.2, se
determind en relacién con las curvas de la tasa de deformacién en el proceso de sinterizacién, que,
en el incremento de temperatura inicial hasta antes de la meseta de la rampa de calentamiento, la
densidad relativa aumenta exponencialmente y, posteriormente, en la etapa de temperatura
constante, tiende a un comportamiento incremental lineal. Mientras que en la etapa de enfriamiento
no se tiene ninguna influencia significativa adicional a la interrupcion del proceso de sinterizacion.
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De acuerdo con lo anterior, un comportamiento promedio en un estado de sinterizacién parcial en
sistemas estructurados con capas en direccion axial puede tener similitud con la Fig. 21b. Noétese el
ciclo térmico definido para el proceso por la curva del gréfico mostrado en la Fig. 21a.
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Figura 21. a) Ciclo térmico de un proceso de sinterizado parcial de un sistema estructurado con capas en direccion
axial y b) historia del proceso de sinterizacion en términos de la densidad relativa.

Las muestras virtuales estructuradas con capas en las direcciones: a) axial y b) radial, sinterizadas
parcialmente pueden visualizarse en la Fig. 22. De acuerdo con la perspectiva en cada caso, el corte
en un determinado plano permite distinguir el proceso de unién entre las particulas. Tal como se
menciond en el analisis experimental, la tendencia a la unién de las particulas mas pequefias se
realiza a una rapidez mayor debido a la mayor cantidad de area superficial en contacto con las
particulas en sus vecindades; aunque el numero de coordinacion es relativamente similar para ambos
subsistemas de particulas.

(a) (b)

Figura 22. Modelado de la sinterizacién parcial de muestras de particulas estructuradas en capas, a) axial y b)
radial, cuyo corte en un plano establece una evidencia de la unién de las particulas.
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Un andlisis de iméagenes secuenciadas del incremento de densificacion durante el proceso de
sinterizacion se presenta en las Figs. 23 y 24, para muestras creadas con una Unica distribucion de
tamanio de particula promedio de 18 um y 90 um, respectivamente.

©) © (f)

Figura 23. Muestra virtual creada con una distribucién de tamario de particula promedio de 18 ym seccionada
transversalmente a diferentes etapas del sinterizado. El caso (a) representa la estructura de inicio con una densidad
relativa de 0.5208, y el resto, las microestructuras densificadas por sinterizacion con magnitudes relativas de:
(b)0.5978, (c) 0.6496, (d) 0.68047, (e) 0.70137 y (f) 0.72467.

Puede observarse que al final del proceso de sinterizacién calculado (ver figura 23f), la cantidad de
poros dispersos es poco significativa y, por lo tanto, una posible interconexion entre estos espacios
no ocupados para formar tdneles disminuye drasticamente. Esta caracteristica impedira o limitara la
permeabilidad a través de la muestra en las posibles direcciones de flujo tal como se evidencio en el
analisis de las muestras experimentales. Sin embargo, representa la seccion de la muestra que mas
resistencia presentara a las cargas externas.

El analisis analogo en la muestra la distribucion de tamafio particula promedio de 90 um en la Fig.
24 muestra la tendencia inicial a desarrollar poros de mayor tamafio. Naturalmente el nimero de
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poros dispersos disminuye, pero la posibilidad de formar interconexiones aumenta a bajos grados de
sinterizacion.

Figura 24. Muestra virtual creada con una distribucién de tamafo de particula promedio de 90 yum seccionada
transversalmente a diferentes etapas del sinterizado. El caso (a) representa la estructura de inicio con una densidad
relativa de 0.55125, y el resto, las microestructuras densificadas por sinterizacion con magnitudes relativas de:
(b)0.63092, (c) 0.66748, (d) 0.69315, (e) 0.71361 y (f) 0.72653.

De acuerdo con el tiempo del proceso de sinterizacion, el incremento en magnitud del radio del
circulo de contacto respecto al radio de la particula presenta un incremento logaritmico. La pérdida
de curvatura de las particulas definida por el concepto de indentacion en la zona de contacto se
incrementa de forma aproximadamente lineal. En cualquier caso, el incremento en la magnitud de
ambas variables determina el grado de contacto y unién entre las particulas. En principio, la relacion
en cada particula sera diferente debido a la distribucion de tamafio de esta segin la distribucion
definida en cada seccion de un componente disefiado, adicionalmente, a la evidencia de que cada
particula tiene mas de una zona de contacto de acuerdo con la informacion proporcionada por el
numero de coordinacion.
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La Fig. 25 es una magnificacion 3D de una secciéon de la muestra de la Fig. 23 que evidencia
claramente las uniones interparticula y la estructuracién comunicacién entre poros.

Figura 25. Perspectiva tridimensional de un corte en una muestra virtualmente sinterizada creada con una
distribucion de tamarfio de particula con promedio de 18 um.

Los resultados de los anélisis previos pueden enfocarse en la reproduccion de muestras reales
teniendo como punto de partida el conocimiento de la ubicacion y tamarfio de las particulas en una
muestra que se encuentra sinterizada incipientemente. La Fig. 26 presenta el resultado de procesar
datos provenientes de una inspeccién por tomografia de una muestra fisica mediante escalamiento y
depuracién de casos aislados de intrusion entre particulas; dadas la condicion de partir de una nube
para simular los fendmenos de compactacién y sinterizacion a través de las funciones del programa
dp3D. En el escalamiento, las particulas fueron reducidas un 20 % de su dimension original
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Figura 26. Entorno de procesamiento de datos de coordenadas y tamario de particulas, provenientes de un andlisis
de tomografia para su posterior ensamble y representacién para andlisis a través de las aplicaciones del programa
dp3D para la reconstruccién del estado de sinterizacién del cual se partio.
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El resultado de la simulacion de la sinterizacion se presenta en la Fig. 27a. Ademas, el proceso se
ejecutd hasta obtener el méximo nivel de densificacion promedio como lo muestra la curva del
grafico de la Fig. 27b. La tendencia de esta curva no muestra la influencia de la diferencia de la
distribucion de tamafio de particula de una seccion respecto a la otra.
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Figura 27. Resultado de la simulacion de la compactacion y sinterizacién de los datos procesados del andlsis por
tomografia de una muestra estructurada con dos capas en direccién axial.

Como se menciond previamente, a una razén relativamente baja de densificacion la relacion h/R
promedio en la muestra, definida como la indentacién respecto al radio de la particula presenta un
comportamiento proporcional al grado de densificacion. Lo que indica que la secciébn con mayor
cantidad de particulas domina el proceso o bien, se determina a partir de las particulas que
responden mas rapidamente al proceso de enlace lo cual, naturalmente se asocia con las particulas
de menor tamafio. Al igual que la indentacién, es posible que el crecimiento del cuello de unién
entre las particulas a bajos niveles de densificacion, pueda estar dominado por la razén de
interaccion y el mecanismo de transporte en las particulas de menor tamafio (referirse a la figura 28).
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Figura 28. Relacidn del grado de indentacién y del crecimiento de cuello respecto al grado de densificacién durante
la sinterizacién de una muestra estructurada con capas de particulas acopladas en direccién axial
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Diversos analisis enfocados en la medicién y validaciéon de los parametros de interaccion en las
particulas, como la indentacion y el tamafio de cuello, pueden considerarse como trabajo futuro en
esta linea de investigacion para correlacionar los con las propiedades mecanicas y validar los
modelos matematicos correspondientes.

La estrategia adoptada para la simulacion de la muestra virtual, creada a partir de la inspeccion de
una muestra real por la técnica de microtomografia, dio origen a un procedimiento inverso de
analisis de datos que permitira obtener una menor incertidumbre en la validacion de modelos
matematicos. El grado de incertidumbre puede disminuirse asegurando la similitud de las muestras
construyendo particula a particula el cuerpo de la muestra. En el avance presentado en este trabajo
se obtuvo con éxito la representacién de una muestra, aunque con ligeras diferencias debido a que
no fue posible referenciar estrictamente los puntos de corte de los datos asociados a los planos de
seccionamiento. La Fig. 29 muestra el esfuerzo de hallar el plano de comparacion en ambas
muestras (a) real y (b) virtual. Es evidente que se encuentran grades coincidencias en relacion a la
distribucion y enlace de las particulas, incluso creando una perspectiva de aumento de tamafio de la
imagen de reproduccion, puede compensarse el escalamiento realizado para obtener una separacion
de las particulas para el inicio del proceso de simulacion con el programa dp3D.

Adicionalmente a la compatibilidad en la ubicacién de las particulas debe interpretarse el grado de
unién entre las particulas a través de las magnitudes de la indentacion y el tamafio de cuello, puesto
que la capacidad de representacion visual aun no tiene una alta fidelidad.

L

(@) (b)

Figura 29. Comparacién de muestras a) real y b) virtual obtenido a través del andlisis con el programa dp3D y sus
herramientas auxiliares.

La Figs. 30a a 30d muestran el plano de corte longitudinal de muestras cilindricas de particulas de
tamafio promedio de 32 um y 90 um, respectivamente, que fueron disefiadas y procesadas en el
programa dp3D. Los tamafios de particula se encuentran en el promedio de las distribuciones de
tamanio de los polvos utilizadas en el desarrollo experimental y fueron seleccionados para analizar el
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desarrollo de la relacion entre el radio de cuello y el radio de particula (%) Como puede notarse en
las Figs. 30a y 30c, después de la simulacion de la sinterizacion cercana a una densidad relativa
promedio de 0.7 en estas muestras, aun es posible analizar el nimero de coordinacién (9-12) e
interpretarse el grado de deformacién debido a la indentacion en referencia al plano de contacto
inicial por la union entre particulas. EI corte muestra como cada particula culmina con una forma de
prisma poligonal y las curvaturas en el limite de los planos de uniones interparticula no evidencian
curvaturas como las definidas en la Fig. 5. Por lo tanto, se puede argumentar que la interpretacion
grafica del proceso de sinterizacion aun no cuenta con caracteristicas de implementacion de los
detalles de enlace comparados con la fenomenologia real; sin embargo, se aproxima
significativamente tal como se revela en la imagen 3D presentada en la Fig. 25.
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Figura 30. Simulacion de la sinterizacion de muestras con tamarios de particula promedio de a) 32 umy b)90 ym
hasta la obtencidn de una densidad relativa de 0.7.
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Por otra parte, las Figs. 30b y 30d equivalen a las Figs. 30a y 30c utilizando una representacion en
un solo color y un patrén de iluminacién para resaltar las &reas superficiales las particulas. Puede
notarse que con este formato se define adecuadamente la continuidad del solido formado y las
caracteristicas de porosidad local.
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Figura 31. Razon del radio de cuello respecto al radio de la particula como una funcién de la densidad elativa en

sistemas monoparticula con tamariio promedio de a) 32 ymy b) 90 um.
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Un analisis a profundidad de ésta ultima caracteristica resulta complejo debido a la forma irregular
de los poros, sin embargo, pueden desarrollarse representaciones equivalentes a las Figs. 16a y 16d
que permiten hacer un analisis de su grado de interconexién y morfologia. La estimacion de

(%)promedio como funcion de la densidad relativa en estas muestras se puede analizar en la Fig. 31.
Una comparacion de las magnitudes de la relacion (%) de estas simulaciones respecto a los valores
registrados en la Tabla 5 para las muestras experimentales, muestra que las densidades relativas
asociadas son mas bajas. Mientras que el que para el promedio de tamafio de la distribucion de
particulas considerada pequefas es de 0.568 a 0.573 aproximadamente, para el promedio de tamafio
de la distribucién de particulas considerada grade es de 0.576 a 0.583 aproximadamente. Estos
valores difieren sensiblemente de los 0.72 a 0.74 y 0.65 a 0.70, en los casos de muestras con capas
acopladas en forma axial y concéntrica, respectivamente. Sin embargo, si se toma en cuenta que el
numero de coordinacion es mayor en las simulaciones por el flujo “idealizado” del material entre las
particulas, entonces se justifica una menor razén de densificacion para obtener magnitudes menores

de las relaciones de tamafio de cuello respecto al radio de la particula (%)

En este sentido, puede definirse que un sistema de polvos de diferente material metalico puede
presentar caracteristicas similares de enlace entre particulas partiendo de una geometria idéntica. Lo
que cambia es la rapidez a la cual se desarrolla el proceso de sinterizacion (cinética) controlado por
los mecanismos de transporte y de fluencia por efecto de esfuerzos termomecéanicos. Por esta razon,
es necesario continuar el trabajo de andlisis de resultados de simulaciones reproduciendo
microestructuras reales para realizar mediciones méas detalladas.
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CAPITULO 6

CONCLUSIONES

Como parte del desarrollo de este trabajo de investigacion, se propuso una nueva metodologia
experimental para fabricar materiales con gradientes de porosidad controlada mediante
pulvimetalurgia. EI manejo de muestras de orden milimétrico pudo ser controlado a través del uso
de tubos capilares y de controlar las condiciones de humedad en las superficies de los tubos, crisol-
pistilo y del entorno. Se elaboraron dos tipos de muestra, un tipo presenta solo una distribucién de
tamafo de particula y el otro tipo, presenta una combinacion de dos distribuciones identificadas por
el intervalo de tamafio de particulas denominadas bicapa. Las muestras bicapa se disefiaron con dos
configuraciones principales, axial (capa sobre capa) y radial (ntcleo rodeado de capa) conservando
una geometria cilindrica. Existe un mayor grado de dificultad para crear una interfaz regular entre
capas de distribuciones de particulas cuando se distribuyen axialmente, sin embargo, no es un
problema critico debido a que el nimero de coordinacién generado permitira tener un enlace entre
capas con alta resistencia. En la preparacion de la muestra la compactacién ejercida puede modificar
ligeramente la densidad aparente. Las mediciones cuantitativas determinaron que la densidad
relativa inicial promedio es equivalente a 0.6 aproximadamente; lo cual es ligeramente mayor al
estado de asentamiento Unicamente por efecto de la gravedad y se acerca a un valor de densidad tap.
De acuerdo con lo anterior, se disefiaron muestras colocando cantidades especificas de particulas
con diferentes distribuciones de tamafio en una ubicacion determinada, pero se puede lograr
cualquier configuracion deseada siguiendo esta metodologia.

El proceso de sinterizacion debe realizarse en una atmosfera inerte debido a que la presencia de
oxigeno podria causar la formacion de una capa superficial de Oxidos de titanio y aluminio
principalmente, que inhibirian el intercambio atémico de los elementos entre las particulas. Por el
desarrollo de diversos casos, se obtuvo evidencia que confirma que la distribucion del tamafio de los
poros esta determinada por el tamafio de particula inicial de los polvos y los parametros de tiempo y
ciclo de temperatura de sinterizacion de las muestras. Como caracteristica esencial del proceso de
elaboracion se verifico que no se desarrollan grietas en la interfaz de las bicapas, debido a que la
formacion de cuellos entre las particulas producto de la sinterizacion, aun cuando aumenta por el
namero de coordinacion, pueden no ser lo suficientemente robustos para soportar las tensiones
generadas por las diferentes tasas de densificacion de las capas.
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El desarrollo de preparacion de muestras y de MEB permite identificar las regiones de enlace o
cuellos entre las particulas en cada capa y en la interfaz creada entre ellas. En las observaciones se
puede identificar que las capas con particulas mas pequefias sufren una mayor contraccion debido a
la mayor rapidez a la que se desarrolla la sinterizacion. Esta condicion esta ligada estrechamente a la
cantidad de area superficial disponible para contacto entre las particulas. Por lo que, entre menor sea
el tamafio de particula se dispone de més area superficial para el contacto, de tal forma que se
optimiza el transporte de especie por la cercania de las particulas y por ende la rapidez de la
sinterizacion. Existe la dificultad de identificar claramente algunos limites de dominio del material
metélico debido a la acumulacion de alimina proveniente de la preparacion metalografica, por lo
que realizar mediciones de los cuellos interparticula puede incluir una incertidumbre elevada.
Ademas, existe la limitacion de la orientacion y ubicacion apropiada de un plano de corte para tener
la confiablidad de medir justo el diametro que determina la union.

La limitacion de la observacion bidimensional fue superada con la aplicacién del analisis
morfolégico a través de la técnica de microtomografia de rayos X. Los resultados de la
superposicién de capturas de imagenes permiten obtener el esquema 3D de la estructura de las
particulas sinterizadas. Aunque alin es complejo establecer un punto de referencia en el espacio las
mediciones de la superficie de enlace entre las particulas se cuantifican con mayor precision.
Adicionalmente se define el espacio de anélisis para la simulacion de flujo de fluidos con lo cual, se
determina la capacidad de permeabilidad de fluidos con caracteristicas clinicas, contribuyendo a la
comprension de transporte convectivo de especies quimicas en un sistema a escala nanomeétrica. En
particular, la anisotropia en la permeabilidad aumenta con la diversidad de capas de particulas con
diferentes tamafios.

Por otra parte, la evaluacion fisica de las propiedades mecénicas y la permeabilidad estimada por
simulacion, demuestran estar influenciadas significativamente por la configuracion de las capas en
configuracién radial o axial. Con los resultados de analisis para ambos sistemas se determiné que la
configuracion radial de las capas se aproxima muy bien a las caracteristicas reportadas de las
estructuras dseas; ademas de que mimetizan mejor la configuracién natural de un hueso.

El modulo de Young (E) el esfuerzo de fluencia (o,) medidos en las muestras se ajustan a los
descritos por ley de potencia a través de la cual se establece el grado de identificacion del potencial
de aplicacion de las estructuras porosas. Aunque la tendencia fue definida para sistemas
monoparticula, en el andlisis de las estructuras bicapa se encuentra un comportamiento similar a
medida que se incrementa la densificacion en las muestras. También se determind que las
estructuras con tamafios de particula relativamente grandes, los datos de la ley de potencia estan
sobreestimados debido a las caracteristicas de baja area superficial para contacto y a la disminucién
de la relacion de radio de cuello y radio de particula. De acuerdo con este comportamiento,
estratégicamente, una reduccién del grado de rigidez de una estructura bicapa consistiria en generar
una cantidad de poros adicional o un grado de sinterizacion bajo, aungue con ello se disminuya la
resistencia a las cargas mecanicas. Sin embargo, bajo el concepto de deformacion admisible la
relacion entre la rigidez y la resistencia a la fluencia queda determinada por los valores méas altos
posibles, lo que significa que en implantes se requiere una deformacion restringida con buena
resistencia. En este sentido los valores mas elevados de se registraron en las estructuras bicapa axial
y concéntrica procesadas a la mayor rapidez de sinterizacion.

La caracterizacion de sistemas de capas de particulas demostro que el grado de mimetizacion
respecto a las estructuras Oseas se puede lograr con un grado elevado de capacidades. Por lo tanto,
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de acuerdo con la disponibilidad de programas de computo especializados en desarrollo para el
andlisis de particulas a partir de la aplicacién del método de elemento discreto, fue posible procesar
muestras disefiadas para evaluar el alcance de los modelos matematicos implicitos relacionados con
los mecanismos de flujo de fluidos, interaccion mecénica y transporte de especies. Durante el uso
del programa dp3D aplicado a los modelos abordados en esta investigacion, se determind su
efectividad controlando los sistemas confinados y la generacion de sistemas iniciales de particulas
dispersas con densidades relativas entre 20 y el 30 %, de acuerdo con la caracteristica de adoptar un
tipo de distribucion méas-menos y una desviacion pequefia para evitar la inestabilidad de la solucion.
Adicionalmente, funciones de procesamiento de muestras fueron utilizadas para obtener
acoplamientos de capas de particulas con la precaucién de evitar intrusiones parciales o totales (dos
0 mas particulas ocupando el mismo espacio). En general, diversos esquemas para simulacion
computacional pueden ser generados de acuerdo con los planteamientos requeridos.

Los modelos matematicos de interaccion y de sinterizacion muestran resultados de simulacion
congruentes con las muestras fisicas, el analisis de indentacién y de la relacion radio de cuello-radio
de particula, asi como el nimero de coordinacion, representan parametros Utiles de para la
validacién. Los sistemas reales también pueden ser restructurados para simulacion conociendo
caracteristicas de la ubicacion y tamafio de las particulas originadas por lo anélisis de
microtomografia. Su implementacion requiere de procesamiento de los datos para iniciar con un
sistema disperso. No obstante, pueden crearse herramientas informaticas que se ajusten a los
requerimientos de desplazamiento de particulas para emulacion. De esta forma, es posible continuar
el concepto de disefiar estructuras (arquiestructuras) virtuales en los que sea posible simular
gradientes funcionales en el aspecto de comportamiento mecanico, de flujo de fluidos y de
estabilidad quimica en sistemas organicos, en particular, para el disefio de objetos ortopédicos.

Los resultados de este trabajo de investigacion contribuyen al conocimiento de la caracterizacion de
materiales y al enlace con los avances en el desarrollo de programas de computo especializados a
través de la implementacion de metodologias de analisis fundamentados en el método cientifico, asi
como también, a la consolidacién de métodos de disefio y creacion de estructuras que mimetizan
objetos de necesidad esencial para el desarrollo humano y la conservacion de la salud. No obstante,
a través de los procesos pulvimetalurgicos es posible diversificar las aplicaciones a diversas areas de
la ingenieria, de tal forma que, al virtualizar los elementos de estudio, se establecen los modelos
para el andlisis la fenomenologia de interés.
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APENDICE A

La densidad relativa se define como:

Pr = (A1)

P
Po

Donde p es la densidad absoluta y pyuna densidad de referencia. Si se considera dos masas de
idéntico volumen:

m
prz—zml(): (A2)
vV

PV _mb (A3)
p2 =2 mpl

Si p; = p,, entonces se tiene el mismo material. Por lo tanto:

myV;

1 (A4)

B m,Vy
De acuerdo con la Ec. Al, la Ec. A4 puede escribirse como:

1= Pr 71 (Ad)

De tal forma que:

Vl = pT‘VZ; Vl < VZ (AS)
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Ejemplo:

Radio promedio de particula:

r = 0.698231u (A6)

El volumen de la particula considerando la esférica es:

4 4
V= §7Ir3 = §7‘[(0.698231)3 = 1.4256 u3 (A7)

Ahora, considerando un volumen de 500 particulas:

Vps = Vi = (1.4256 u3)500 = 712.945 13 (A8)

Es posible definir la razon del espacio confinado de acuerdo con una relacién de aspecto, tal que si
se considera un contenedor rectangular con lados x y y de igual magnitud pero con el doble de
altura, entonces normalizando respecto al valor menor:

x=1k, y=1k, z =2k (A9)

Por lo tanto el volumen del paralepipedo se estima como el producto de los tres lados.

V=V,=x'y-z=k-k-2k =2k3 (A10)

De esta forma, utilizando los datos de las ecuaciones A8 y A10 en la Ec. A5 y determinando una
densidad relativa de 0.3:

, Vi 71294543 X
Vo = 2% = = = ——=—— = 237648 u (A1)
, .

Por lo tanto de la Ec. 11:

1
2376.48 u®\3
k =< : ) =10.59u (AL2)

Con lo cual se define el tamafo del paralepipedo para alojar una nube dispersa de 500 particulas.
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APENDICE B

C
|

Lee y carga datos de
archivos de coordenadas

3 Analiza archivo de coordenadas para seleccion
de capa superior de particulas

Determina nuevas coordenadas de ¢
particulas seleccionadas

Verificacion del espacio ocupado por la
particulas mediante solucion de ecuaciones de
geometria analitica de cuerpos esféricos..

(Existe
intercepcion?

.Se concluye el
total de datos
de particulas?

Escribe nuevo archivo de
coordenadas
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Abstrack A new processing route is proposed to produce graded porows materials by placing
particles of TiALLV with different sizes in different configurations o obtain bilayer samples that can
e wserd a5 bove imiplants. The sintering behavior is shadied by dilatometry and the effect of the layers’
configuration is established. To determine pore featunes, SEM and computed microtomograplny were
used. Permeability is evahuated by mumernical simnlations in the 30 real microstructures and the
mechanical properbes am v aluaked by compression tests. The results show that & graded porosity is
obtained as a function of the size of the partice used. The mechanical anisotropy due to the pome size
distribution and the sintering kinetics, can be changed by the particle layer arrangements. The Young
meodulus and yield stress depend on the melative density of the samples and can be roughly predicted
by a power law, considering the Layers” configuration on the compression behavior Permeability s
intimately related to the median pore size that leads to anisotropy due to the layers’ configuration
with smaller and coarser padiclkes. It is concluded that the propesed processang rute can produce
materials with specific and graded characteristics, with the radial configuration being the most
promising for biomedical applications.

Keywords: Functional Graded Maberials; sintering: porosity ; permeability; mechanical properties

1. Intreduction

Mowadays, industrial processes demand materials with specific properties and lo-
calized microstructumes to improve material performance. To satisfy particular needs, the
development of materials with changing mechanical properties and / or microstructures
along a preferential direction has been developed. These are called Functional Graded
Materials (FGMs). Among these materials, a variation on the porosity along the part is
very useful for different industrial applications, such as microfiltration [1], biomedical
applications [2-5] and microebectronic devices [6]. Research into materials that can be wsed
as bone implants has received a lot of attention in the past decade due to their capacity
to improve human bealth. Some earlier investigations focused on solving the mismatch
stiffness between metallic implants and human bores [6]. Therefore, there is a need to
develop porous materials by using different techniques showing that the stiffness of Ti and
its alloys can be reduced to close to that of human bones [7-10]. Mevertheless, it is worth
noting that bones have anisotropic mechanical properties and that stiffness will change
depending on the direction of analysis in the structure [11,12]. Thus, it is necessary for
the design of FGMs to satisfy the requirements to produce an improved and specialized
bome implant.
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