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“Defiende tu derecho a pensar, porque incluso pensar de manera erronea es mejor
que no pensar.”

“Comprender las cosas que nos rodean es la mejor preparacion para comprender
las cosas que hay mas alla.”

-Hipatia de Alejandria-
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RESUMEN
La ingenieria de los materiales existe desde que el hombre buscé la manera de
cubrir sus necesidades. En la metalurgia convencional se busca aprovechar la
presencia de defectos, la porosidad en las aleaciones es un problema que en la
actualidad causa pérdidas econdmicas. Sin embargo se ha dado un giro a esta
condicion y se ha buscado potencializar y controlar estos “defectos”,
convirtiéndolos en una cualidad excepcional. Es asi como surgen las espumas
metalicas. Existen muchos métodos de fabricacion, esta tesis presenta un método
de fabricacion que no ha sido reportado hasta ahora, asi como la caracterizacién

de una espuma metalica del sistema Al-Cu-Fe de composicidon AlgsCuyoFeqs.

Para fabricar la aleacion se utilizaron elementos de alta pureza (99.95%) que
fueron fundidos en un horno de induccidbn que cuenta con una camara de

atmosfera controlada. La solidificacion se llevé a cabo lentamente.

La novedad de este trabajo consiste, ademas del proceso, en el uso de
tratamientos térmicos como via de generacion de la porosidad a partir de las
transformaciones de fases. Para la caracterizacion de la aleacidon se realizaron
analisis por las siguientes técnicas: difraccién de rayos X, microscopia O6ptica,
microscopia electrénica de barrido, principio de Arquimedes y analisis térmico

diferencial.

Se encontré que desde los tres minutos de tratamiento térmico comienzan las
reacciones que promueven la formacion de la porosidad. Estas reacciones
involucran la formacion de una fase liquida y sus interacciones con las fases
presentes. Se determind que existe una relacidon proporcional entre el porcentaje
de porosidad obtenido, la temperatura y el tiempo de tratamiento térmico. Por otra
parte, se clasificd la porosidad de acuerdo a las nomenclaturas establecidas y se
encontré6 que estas espumas estan formadas por poros abiertos, cerrados e

interconectados.

Finalmente, se busca que este trabajo tenga un alto impacto en las

investigaciones futuras sobre la obtencion y fabricacién de espumas metélicas.
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INTRODUCCION
Estudios previos del sistema de aleacién Al-Cu-Fe revelaron que en una
composicién especifica se presenta porosidad intrinseca. Naturalmente estas
aleaciones poseen algunas propiedades mecanicas relacionadas con las de los
materiales fragiles. Se conoce que entre las distintas aplicaciones de estas
aleaciones esta la fabricacion de recubrimientos por su resistencia al desgaste y
una buena capacidad de disipaciéon de calor. Sin embargo el uso es aun muy

limitado.

En este trabajo se tomaron en cuenta varios cortes isotérmicos del diagrama de
fases Al-Cu-Fe, con el motivo de identificar las reacciones que pudieran favorecer
la formacibn de la porosidad. Dicha porosidad fue vinculada a las
transformaciones de fases que ocurren durante la solidificacion y que son

promovidas al realizar los tratamientos térmicos.

La presencia de una fase cuasicristalina, denominada en otros trabajos como fase
icosaedral resulta de gran importancia ya que es esta fase la que posee
propiedades mecanicas diferentes a los sdlidos convencionales. La obtencion de

esta fase fue uno de los objetivos primordiales de este trabajo.

La caracterizacion de esta aleacion se dividi6 en tres etapas principales,
inicialmente se realizé la identificacion de las fases, su estructura cristalina y los
puntos de fusidon en la aleacion en condicion de colada, posteriormente se
identificaron los efectos causados en la aleacién al ser sometidas a los distintos
tratamientos térmicos y finalmente, se analizaron las geometrias de los poros

obtenidos, asi como su densidad y porcentaje de porosidad.

[1]



Hipotesis
Durante el tratamiento térmico de las aleaciones Al-Cu-Fe se genera una fase
liquida resultante de la fusion parcial de fases de bajo punto de fusion lo que da

lugar a la formacién de porosidades al finalizar el tratamiento térmico.

Objetivos
e Fabricar una espuma metalica de la aleacién Al-Cu-Fe.

e Desarrollar un nuevo método de fabricacion de espumas metalicas.
e Caracterizar la aleacion en condicion de colada y después de los
tratamientos térmicos.

e Determinar el porcentaje de porosidad de la aleacion asi como su densidad.

(2]



MARCO TEORICO

Espumas Metalicas

En la naturaleza las estructuras que brindan soporte a los cuerpos estan formadas
por materiales porosos, que poseen bajas densidades y elevadas resistencias a
los distintos esfuerzos mecanicos. Un ejemplo son los huesos, estos presentan

combinaciones de diferentes tipos de tejido como se muestra en la figura 1 [1].

Fig. 1. Estructura interna de los huesos donde se identifica con claridad lo que
puede ser denominado como espuma natural y que por lo mismo goza de muchas

de sus ventajas y atribuciones [1].

El hombre siempre busca aprender de la naturaleza. El entender los beneficios de
las estructuras naturales nos brinda informacion para ayudarnos a crear solidos
celulares fabricados por el hombre. Los polimeros parecen ser insuficientemente
rigidos y los ceramicos son muy fragiles. Por lo que posiblemente los metales
pudieran ser la opcion correcta. Muchas de las propiedades ingenieriles de las
espumas metalicas son superiores a las de los polimeros; su rigidez es mayor por
un orden de magnitud, tienen estabilidad a elevadas temperaturas, poseen una

resistencia al fuego superior y no producen gases toxicos cuando son expuestos al

3]



mismo. Mas aun, las espumas metalicas son totalmente reciclables, no producen
contaminacién por desechos. El ultimo factor es quizas el mas importante, debido
a la produccion, desecho y uso de materiales mas fuertes y rigidos en nuevos
productos regularmente tienen impactos negativos en el ambiente durante el ciclo

de vida del producto.

Las espumas metalicas poseen combinaciones de propiedades inusuales en
comparacion con los materiales estructurales convencionales. La excelente
combinacion de buenas propiedades mecanicas (generalmente resistencia vy
rigidez) y su bajo peso son sus principales ventajas. Muchas de las propiedades
mecanicas de las espumas pueden ser obtenidas con otros materiales, algunas
veces con mas efectividad, pero las espumas pueden ofrecer una combinacion de
varias propiedades que no pueden ser proporcionadas por un solo material
convencional al mismo tiempo [2]. La figura 2 muestra dos ejemplos de espumas

metalicas.

Fig. 2. Diferentes geometrias para espumas donde se muestran poros

interconectados (a) y poros abiertos (b) [2].

El interés en las espumas metalicas data del 1940, cuando Sosnick patenté un
método de fabricacion que involucrd la vaporizacion de constituyentes metalicos
de bajo punto de fusién [3]. En los afos siguientes se presentaron otras

publicaciones y patentes que incluian métodos de fabricacion.

[4]



Definicién de espuma metalica

Las espumas metalicas son consideradas como metales altamente porosos con
rangos desde 40 a 98 % en volumen. También son ligeros y ostentan varias
propiedades, tales como; capacidad de absorcion de la energia de impacto,
permeabilidad al agua y al aire, propiedades acusticas poco comunes, baja

conductividad térmica y buenas propiedades de aislamiento eléctrico [4].

Métodos de fabricaciéon

Los distintos métodos de fabricacidon estan clasificados de acuerdo al estado de la
materia en el cual el metal es procesado. Los métodos son clasificados en directos
e indirectos. La diferencia radica en que los métodos indirectos requieren de un
agente externo para producir los poros y los directos son el resultado de las

transformaciones intrinsecas [4].

Las espumas metalicas son fabricadas por distintos métodos, a continuacion se

enlistaran los mas utilizados [4]:

1. Inyeccién de gas.

2. Formacion de espumas por agente espumante solido.

3. Formacion de espumas por metalurgia de polvos.

4. Solidificacién en molde de poros abiertos.

5. Depdsito metalico a partir de un gas sobre una superficie porosa.

6. Expansion de gas atrapado.

7. Estructuras esféricas huecas utilizando un compuesto organico en fase
acuosa.
Infiltracion.

Solidificacién eutéctica por reaccion gas-metal.

[5]



1.-Inyeccién de gas.
Debido a que los metales liquidos puros no faciimente forman espumas, es
necesario utilizar un agente que modifica la viscosidad del liquido y que permite la

formacion de burbujas. La figura 3 representa un modelo del sistema.

Al v 5iC fundidas
Agitador con
inyector de gas

I I I I I rrrrrrrrt

Fig. 3. Representacion que describe el proceso de fabricacidn de espumas

metalicas por el método de inyeccion de gas [4].

(6]



2.-Formacion de espumas por agente espumante solido.

Las aleaciones metdlicas pueden formar espumas si se afiade un agente
espumante. Es debido a la reaccion de descomposicion del agente espumante
que se generan las burbujas de gas que forman los poros dentro de la espuma. La

figura 4 muestra la secuencia de fabricacion de las espumas.

d) Enfriamiento de la
espuma de Aluminio

Espuma de Aluminio ™ <

Fig. 4. Esquema del procedimiento utilizando una aleacion de aluminio, donde se
especifica los pasos: Modificacion de la viscocidad (a); Adicién del agente
espumante (b); Formacion isotérmica de la espuma (c); Enfriamiento de la espuma

de aluminio (d) [4].

(7]



3.-Descomposicion de particulas dentro de un semi-sélido.

Los agentes espumantes pueden ser introducidos en los metales en estado solido

mezclando y compactando los polvos. Cuando se han mezclado los polvos se

hace un calentamiento, esto provoca que se produzca gas, que generara los poros

dentro del metal. La figura 5 muestra el esquema que ilustra el método de

fabricacion [4].

Fig. 5. Pasos del

proceso de fabricacion.

b) Consolidacidn y extrusion

Boquilla de
extrusion

Carga

o

Barrao
placa densa

-/

Billet preconsolidado

¢) Molde formado

Contenedor

Barra o placa de aleacidn extruida
(con agente espumante)

d) Formacién de la ‘O OCOO0O O‘
espuma
Componente __— [/
espumante oLt
Contenedor

Horno ——— 10 0 O O O O

Seleccion de materiales (a);

Consolidacioén y extrusiéon (b); Formacion del molde (c) y finalmente la formacién

de la espuma (d) [4].
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4.-Solidificacién en molde de poros abiertos.

Se pueden utilizar polimeros de poros abiertos con bajas densidades y con un
amplio rango de tamanos de celdas con gran uniformidad. Pueden utilizarse como
moldes para obtener espumas con distintos tamanos y tipos de poros. La figura 6

esquematiza el método de fabricacién de espuma.

Fig. 6. Procedimiento para la obtencién espumas metalicas. Preforma (a),

calcinado (b), infiltrado y como paso final la remocion del molde (d) [4].

[9]



5.-Depdsito metalico a partir de un gas sobre una preforma porosa.

Algunas espumas poliméricas pueden servir como moldes o preformas para la
fabricacion de espumas a partir de un deposito metalico. Ya sea que se parta de
un vapor quimico o se haga un electro deposito. La figura 7 muestra un esquema

representativo del proceso y sus diferentes etapas.

Fig. 7. Etapas del proceso partiendo desde el deposito del gas sobre el molde
polimérico (a), pasando por el calcinado del molde (b) hasta el sinterizado de la
pieza (c) [4].

[10]



6.-Expansion de gas atrapado.

Normalmente se utilizan gases inertes para proteger los metales de la oxidacion.
Esta técnica utiliza el un gas inerte a elevadas presiones, considerando la baja
solubilidad de este tipo de gases. Posteriormente se calientan las piezas y el gas
contenido se expande haciendo crecer el poro. La figura 8 muestra el

procedimiento involucrado para este método de fabricacion.

Fig. 8. Fabricacién de espumas por el método de expansion de gas atrapado.
Primer paso, preparacién del contenedor y del polvo (a), segundo, compactacion y
sinterizado (b), laminacion en caliente (c) y finalmente, expansién y tratamiento
térmico (d) [4].

[11]



7.-Estructuras esféricas huecas utilizando un compuesto organico en fase acuosa.
Se crean esferas a partir de un compuesto viscoso formado de hidruro metalico,
un compuesto organico y un solvente, aunado a esto se inyecta un gas para
generar una burbuja, que dara lugar a la forma “esférica”. Una vez obtenidas las
esferas en “verde”, se exponen para remover el compuesto organico y el solvente.
Posteriormente se les aplica una etapa de sinterizado para propiciar la reaccion
quimica del hidruro metalico y unificar las moléculas del metal. La figura 9 es un

esquema del proceso.

Fig. 9. La fabricacion de espumas en pasos. Primer paso, produccion de las
esferas huecas (a), segundo paso, reaccion y obtencion de las esferas metalicas

(b), para su posterior aglomeracion [4].

[12]



8.-Infiltracion.

Dos polvos son mezclados y compactados, se forma una conexion doble de los
materiales donde ambas fases tienen diferentes propiedades fisicas. La aleacion
se funde y se cuela sobre el compuesto lixiviable, posteriormente que se ha
solidificado todo, se utiliza un solvente para retirar el compuesto de sacrificio. A

continuacion se muestra el esquema del proceso (Fig. 10).

Fig. 10. Los pasos que se llevan a cabo durante la obtencion de espumas por este
meétodo [4].

9.-Solidificacion eutéctica por reaccién gas-metal.

Muchos diagramas de fases binarios aleacién metalica-hidrogeno exhiben
transformaciones eutécticas, entre los sistemas que presentan este
comportamiento se encuentran los siguientes; Al-, Be-, Cr-, Cu-, Fe-, Mg-, Mn- y
aleaciones base Ni. Las aleaciones son fundidas y saturadas con hidrogeno a
presién y posteriormente solidificadas direccionalmente, de manera progresiva por
reduccion de presion. Durante la solidificacion, metal solido e hidrégeno
simultaneamente forman por una reaccion gas-eutéctica un material poroso que

contiene hidrégeno dentro de los recién formados poros. Estos materiales son

[13]



conocidos por sus siglas en inglés como GASAR o GASARITE. Esquema del
proceso (Fig. 11) [4].

Solidificacion eutéctica por reaccion gas-metal

a) Diagrama de fases binario, Metal-Hidrégeno

Presion, P

- Liquido
&
2 Eutéctico
I Liquido
E- + H2
KZ
Solido + H2
Metal awwt Hz -

Fig. 11. Esquema del proceso de fabricacién por el método de solidificacion de
una fase eutéctica en presencia de un gas. Inicialmente se parte del estudio del
diagrama de fases del sistema y su interaccion con H; (a), posteriormente se
realiza la fusion y se solidifica direccionalmente (b) hasta obtener la estructura de

poros deseada (c) [4].
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Aplicaciones

Los materiales metalicos porosos tienen hoy en dia un auje que parece tomar
nuevos caminos y tendencias. El futuro de las espumas metalicas se encuentra en
todas las posibles aplicaciones donde el material convencional sea completamente
sustituido o formen una estructura coordinada para aprovechar las mejores
propiedades (Fig. 12). Entre los factores de importancia que hay que considerar

para dar una posible aplicacion a una espuma, se encuentran los siguientes [5].

e Morfoldgico: tipo de porosidad necesaria, grado de porosidad, entre otros.
e Metaldrgico: microestructura deseada del metal o aleacion.

e Proceso: posibilidad de manufacturar la espuma.

e Econdmico: costo de produccién, posibilidad de fabricacién en grandes

volumenes.
F Y
Estructural Componentes
para baleros
Implantes
biomédicos Amartiguadores
de energia
Tipo de
aplir.ar.'inn Silenciadores
Amaortiguadore:
de sonido
ntercambiador
de calor
Funcional

Abierto Parcialmente abierto Cerrado

Tipo de Porosidad

Fig. 12. Aplicaciones de espumas metalicas de acuerdo al grado de abertura del
poro y al tipo de aplicacion [5].

A continuacion se enlistan algunos de los campos donde se estan aplicando las

espumas metalicas o son fuertes candidatas para sustituir a los materiales
convencionales.
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¢ Industria Automotriz

¢ Industria Aeroespacial

e Construccién de barcos

e Silenciadores

e Procedimientos de catalisis
e Intercambiadores de calor
¢ Industria biomédica

e Equipo deportivo

e Control acustico

e Purificacion del agua

Generalmente es complicado encontrar aplicaciones a los nuevos materiales. Esto
también sucede a las espumas metalicas. En recientes discusiones se ha
concluido que las aplicaciones mas prometedoras seran aquellas donde se
aprovechen varias propiedades de las espumas metalicas. Por ejemplo, si solo
importa que el material sea ligero, seguramente existira un material ya establecido
y mas barato. Sin embargo, si aunado a esta caracteristica se le suma una buena
absorcidn de energia o resistencia térmica, entonces la competitividad de las
espumas sera incrementada significantemente. Es por esto que cada nueva idea
de aplicacion debe ser evaluada y a partir de la evaluacion identificar las

propiedades esenciales que se necesitan.

Clasificacion de la porosidad

Existen muchos estudios que tratan de categorizar el tipo de poros en los
materiales solidos basandose en estructuras fisicas. Es dificil dar una clasificaciéon
consistente de la estructura de los poros en los materiales. Con respecto a los
origenes y estructuras, los poros estan bien organizados en dos categorias
principales. Los poros que son fruto de una reaccion en la que la matriz es
impregnada con una sustancia externa y que posteriormente son retirados, se le
conoce como de tipo extrinseco. Cuando el material no ha sido contaminado con

una sustancia extrafia que significa que el compuesto ha sido totalmente
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eliminado, el nuevo por extrinseco se conoce como de tipo puro. Los poros
internos estan apoyados en particulas individuales y que predominantemente se
definen como poros intrinsecos estructurales. En algunos procesos debido a
reacciones tales como evolucion especifica, lixiviado, reacciones de superficie

especificas, etc. el nuevo poro puede ser creado.

Los huecos tienen propiedades que dependen solo del tamafio, forma y la manera
de empaquetar las particulas constituyentes. La figura 13 muestra un arreglo que

define el tipo de poros.

Fig. 13. Representacion grafica de los conjuntos de poros y otras estructuras [6].

Otra forma de clasificar los poros es de acuerdo a su morfologia y posicion dentro
de la estructura, la figura 14 muestra los diferentes tipos. Los poros que se
comunican con la superficie externa son llamados poros abiertos (b), (c), (d), (e) y
(f). Estos pueden ser accedidos por moléculas o iones de los alrededores. Algunos
pueden estar abiertos sélo de un lado (b y f). Estos son descritos como poros
ciegos. Otros pueden tener dos aberturas (a través de los poros (e)). Los poros
cerrados (a) son producto de la evolucion insuficiente de las sustancias gaseosas.
Sin embargo, el tipo de poro cerrado no esta asociado con la adsorcion y
permeabilidad de las moléculas, pero influencia las propiedades mecanicas del

material sélido.
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Fig. 14. Clasificacion esquematica de los poros de acuerdo a su interaccion con
los alrededores (modificada de IUPAC), a- poros cerrados; b, f-poros abiertos con

un solo fondo; ¢, d, g- poros abiertos ; e- poros interconectados [6].

El tamafo de poro es importante en las aplicaciones practicas de los materiales.
Materiales porosos aparentemente con la misma porosidad, pero con diferente

tamano y geometria reacciona de manera distinta bajo las mismas condiciones.

Diagrama de fases ternario
La importancia del estudio del diagrama ternario Al-Cu-Fe para este trabajo recae
en la identificacion de las fases y sus transformaciones. Permitiendo apoyar las

hipétesis planteadas y apoyar los analisis realizados [7].

Los primeros estudios publicados sobre el sistema Al-Cu-Fe fue publicado en 1939
por Bradley y Goldschmidt [A.J. Bradley and H.J. Goldschmidt: J. Inst. Met., 1939,
vol. 65, pp. 403-18.], ellos descubrieron diversas fases ternarias, incluyendo la
fase I-icosaedral. Implementando difraccién de rayos X detectaron que en la zona
de la fase I-icosaedral se presentaba una proyeccion sub-sélida. Cabe destacar
que sus muestras fueron tratadas térmicamente en varios intervalos de
temperatura, desde 550°C hasta 1000°C seguido de un enfriamiento hasta la
temperatura ambiente a un ritmo de 10°C/h. La tabla 1 muestra las distintas fases

identificadas.
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Tabla 1. Fases identificadas durante las investigaciones de Bradley y Goldschmidt

[8]

Sistema Estequiometria | Simbologia | Grupo Notacioén Prototipo
Aproximada Pearson espacial Cristalografica
Al-Cu
© Al,Cu 12 14/mcm Cle Al,Cu
n AICu mC20 C2/m -—- AlCu
€ Al,Cus hP4 P6s/mmc B8, NiAs
Al-Fe
A A|13Fe4 mC102 C2/m _—— | mme—-
u AlsFe, oC’ Cmcm S I —
B AlFe cP2 Pm™3m B2 CsClI
Al-Cu-Fe
w Al;Cu,Fe tP40 P4/mnc E9, Al;Cu,Fe
) AleCUgFe iF? t -—-- AleCUzFe
X AligCuioFe | - ———- -——- t
[ A|10CU10Fe hP5 P™3ml D545 Ni>Al;

De acuerdo a lo que obtuvieron hay una coexistencia principalmente de las fases
W, B, w, A desde 800°C hasta 680°C. La distribucion de las fases en el diagrama
ternario (Al-Cu-Fe) a 700°C (Fig.15a). De manera similar se muestran las fases y

la predominancia a 800°C (Fig.15b).
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Fig. 15. Diagramas ternarios para el sistema Al-Cu-Fe, a) sistema y sus fases a
700°C, b) sistema a 800°C [7].

Los valores que se han reportado de las composiciones aproximadas de los

elementos a 800°C experimentalmente son las siguientes en la tabla 2.

Tabla 2. Composiciones reportadas (at%) para el sistema Al-Cu-Fe a 800°C [8]

Cu Fe Al Cu Fe | Al Cu Fe | Al

Region de tres fases

B-A-y 357|119 | 523 | 58 [21.0| 73.2 | 239 | 13.2 | 62.9
37.0 | 109 | 522 | 59 |209| 73.2 | 244 |13.0| 62.6
365|119 | 516 | 59 [21.0| 731 | 242 | 13.2 | 62.6

Promedio 364 | 116 | 520 | 59 |21.0| 73.2 | 242 | 131 | 62.7
A-y-L 6.9 | 199 | 732 | 225|122 | 653 | (- | - | )
6.4 | 201 | 734 | 221|126 | 653 | (- | — | )
Promedio 6.7 | 200 | 73.3 | 223 {124 | 653 | (- | - | )
B-w-A 40.7 | 80 | 513 | 276 |11.0| 614 | (41.1| 1.4 |57.5)
Regién de dos fases
B-A 340|136 | 524 | 58 |215| 727
357 | 116 | 527 | 6.2 |205| 73.3
B-w 36.3 | 11.3 | 525 | 248 | 12.7 | 62.5

359 (112 | 563.0 | 244 | 128 | 62.8
391 95 | 514 | 26.2 |122| 61.6
38.1 | 92 | 627 | 26.2 |11.5| 62.3
39.7 | 87 | 516 | 270 |11.2| 61.8
413 | 72 | 515 | 28.0 | 10.6 | 61.5
B-L 445 | 6.1 494 | (45 1 54)
Ay 6.0 | 20.7 | 73.2 | 23.7 |12.7 | 63.6
58 | 208 | 73.4 | 235 |13.2| 63.3
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L-y

6.4
5.8
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(35

20.5
20.6

73.1
73.6
60)
63)

23.9
23.5
25.9
23.0

12.9
13.1
10.9
12.1

63.2
63.4
63.1
64.9

De igual forma para la temperatura de 700°C se encontraron valores que muestran

las composiciones y sus variaciones (Tabla 3).

Tabla 3. Composiciones reportadas a 800°C para el sistema Al-Cu-Fe. [8]

Cu Fe Al Cu Fe | Al Cu Fe | Al
Region de tres fases
B-A-y 380|110 | 510 | 54 |20.8| 73.8 | 252 |13.0|61.8
382|108 | 510 | 64 |21.2| 724 |256 | 124 |62.0
365|110 | 525 | 57 | 204 | 740 | 243 |125|63.2
Promedio 376 | 109 | 515 | 58 |20.8| 73.4 | 251 |12.6 |62.3
B-w-A 454 | 3.8 | 50.7 | 296 | 94 | 610 | (- |- |-—)
441 | 42 | 517 | 289 | 92 | 619 | (- |- |-—-)
Promedio 448 | 40 | 512 | 292 | 93 | 615 | (- |- |--)
A-w-y 64 | 203 | 734 | 198 |10.9| 69.4 | 226 |12.2|65.2
6.1 | 204 | 734 | 19.7 |10.5| 69.7 | 23.2 | 12.0 | 64.7
Promedio 6.2 | 204 | 734 | 19.8 |10.7| 69.5 | 239 |12.1|65.0
L-w-y (38 2 60) | 205 | 9.8 | 69.7 |27.5 | 10.1 | 624
*B-w-y 445 | 43 | 512 | 212 | 96 | 69.2 | 293 |94 |61.3
*B-w-L 447 | 36 | 51.7 | 21.7 | 9.3 | 69.0 | (39 1 60)
Regién de dos fases
B-A 370 | 111 | 519 | 59 | 206 | 73.5
B-w 39.7 | 84 | 519 | 26.7 |11.4| 61.8
B-w 453 | 45 | 501 | 295 | 94 | 61.1
B-w 442 | 46 | 51.2 | 294 | 91 | 614
B-y 446 | 46 | 508 | - | - -
L-y (41 2 57) | 290 | 96 | 614
(38 1 61) | 279 | 95 | 625
(41 2 57) | 269 | 10.1 | 62.9
L-w (38 1 61) | 204 | 9.8 | 69.8
L-B (37 | 04 63) | 46.3 | 3.2 | 50.5
(== | - --—-) | 448 | 41 | 511
*w-p 214 | 95 | 691 | 453 | 3.3 | 514
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Cuasicristales

Desde la produccion de la primera fase cuasicristalina en el sistema Al-Mn por una
técnica de solidificacion rapida, una gran variedad de estudios se han llevado a
cabo para describir la formacion, estructura y las propiedades de las aleaciones
cuasicristalinas. Es debido a la estructura unica y a las propiedades tan inusuales
de estos materiales que los han ubicado en una posicién atractiva para los
desarrollos industriales de alta tecnologia, tales como almacenamiento de
hidrogeno, celdas solares, aislamiento térmico, ingenieria de superficie, etc. Hasta
ahora la fase l-icosaedral ha sido obtenida en mas de 100 sistemas de aleaciones
diferentes, la mayoria de las cuales son aleaciones base aluminio. Entre ellas las
aleaciones de Al-Cu-Fe son de gran importancia debido a su no toxicidad, gran

disponibilidad, estabilidad térmica y el bajo costo de sus elementos aleantes.

Se ha reportado que los materiales cuasicristalinos de Al-Cu-Fe pueden ser
preparados por solidificacién convencional, solidificacion rapida, aleado mecanico,
fusidn por laser y radiacion de electrones. La figura 16 muestra un cuasicristal
observado del sistema Al-Cu-Fe. El descubrimiento de la fase I-icosaedral
termodinamicamente estable en el sistema Al-Cu-Fe ha abierto un nuevo camino

para la investigacion experimental [9].

Los materiales cuasicristalinos constituyen un nuevo grupo de materiales con
ciertas caracteristicas cristalinas estructurales. Ademas de ser tedricamente
interesantes debido a la complejidad de su estructura atdbmica, las propiedades
unicas de los materiales cuasicristalinos tales como, baja conductividad térmica y
eléctrica, propiedades Opticas inusuales, bajo coeficiente de friccion, resistencia a
la oxidacién, biocompatibilidad y alta dureza, por mencionar algunas, los hace

también interesantes para fines practicos [10].
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Fig. 16. Cuasicristal del sistema Al-Cu-Fe, obtenida por la técnica de microscopia

electronica de barrido de alta definicion [10].

En los materiales sélidos compuestos por elementos metalicos, la regularidad con
la que los atomos estan arreglados entre si clasifica las estructuras en diferentes
categorias. En solidos no cristalinos o amorfos no existe un arreglo sistematico o
peridodico que predomine por largas distancias atomicas. Sin embargo, algunos
arreglos pueden ser identificados a ciertas distancias atdmicas. Por el contrario,
los materiales cristalinos estan organizados en arreglos repetidos bien definidos
en toda su estructura. En los materiales cuasicristalinos, se presenta un arreglo
periddico que coexiste con simetrias rotacionales prohibidas para los cristales de

acuerdo a las definiciones.
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EXPERIMENTACION
Se utilizé el diagrama de fases ternario (Fig. 17) para determinar la composicién

deseada.

Fig. 17, Diagrama de fases ternario donde se identifica la composicion de la

aleacion.

La aleacion AlggCuxoFe+, fue fabricada utilizando los elementos Al, Cu y Fe de alta
pureza (99.95%), mostrados en la figura 18a. Se realizaron los balances de masa
correspondientes para determinar las proporciones necesarias de cada elemento.
Fueron pesadas dichas porciones en una balanza electronica digital, previamente

balanceada y tarada.

Se decidi6 fabricar una masa total de 0.5kg ya que de esta forma se garantizaria
la disponibilidad de muestras. La aleacion fue fundida en un horno de induccién
con camara de vacio utilizando una atmosfera inerte de gas argon (Fig. 18b).
Previamente a la fusion se realizaron tres purgas para asegurar que la presencia

de agentes oxidantes y posibles contaminantes fuera la minima.

Durante la fusidén se utiliz6 un crisol de grafito de pared gruesa (1.5 cm
aproximadamente) recubierto con nitruro de boro para evitar la contaminacion de
la aleacién (Fig. 18c), previamente aplicado y secado en un horno a 80°C durante
24 horas.

La aleacién fue lentamente enfriada dentro del horno hasta alcanzar temperatura

ambiente (25°C aproximadamente).
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Fig. 18. Materias primas utilizadas para la fabricacién de la aleacioén (a). Horno de

induccion con camara de vacio (b). Crisol de grafito recubierto de nitruro de boro

(c).

Después de obtener el lingote de la aleacion se corté en varias muestras para
realizar los tratamientos térmicos y sus respectivos analisis. Para realizar los
cortes de las distintas muestras se utilizé6 una cortadora de precision equipada con
un disco de diamante. Para obtener muestras de geometria rectangular y de las

dimensiones deseadas, fue necesario reducir las partes irregulares con lija gruesa.

Tratamientos térmicos

Para la realizacion de los tratamientos térmicos se cortaron varias muestras de
geometria rectangular con dimensiones de 1cm x 1cm x 0.5cm aproximadamente
(Fig.19). Para evitar la contaminacion de las muestras, asi como la oxidacion
excesiva, se encapsularon en tubos de cuarzo sellados en argdn (internamente

recubiertos con nitruro de boro para evitar la contaminacién con silicio).

Fig. 19, Imagenes de las muestras para las distintas pruebas y analisis.
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Para determinar las condiciones de operacion adecuadas para los tratamientos
térmicos, se identifico en los diagramas ternarios la composicion, ubicando las
transformaciones que se favorecen. No se encontré reportado el diagrama de
dicho sistema para la temperatura de 750°C, por lo que se incluyeron en su lugar
dos diagramas, a 700°C y a 800°C para mostrar un comparativo de las fases y los
posibles cambios. La figura 20 muestra tres distintos diagramas ternarios
isotérmicos que sirvieron para predecir el comportamiento de la aleacion durante

los tratamientos térmicos.

Fig. 20, Diagramas de fases ternario para el sistema Al-Cu-Fe, donde se localiza

la composicion de la aleacion a distintas temperaturas; a) 700, b) 800 y ¢) 900°C.

En un horno de resistencias eléctricas, previamente calentado, se llevaron a cabo
los tratamientos térmicos. Los tratamientos térmicos fueron realizados a 750°C
para tiempos de 3min, 3h y 6h y a 900°C por 6h. Después del tratamiento térmico

las piezas fueron enfriadas al aire para examinar la formacion de la porosidad.
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Se llevaron a cabo diferentes tratamientos térmicos, de los cuales se
seleccionaron al final cuatro condiciones, tomando en cuenta los resultados y su
repercusion a la investigacion. La tabla 4 muestra las condiciones a las cuales se

realizaron los tratamientos térmicos.

Tabla 4. Condiciones de tratamiento térmico

Tratamientos térmicos
Pieza Tiempo (min) Temperatura (°C)
1 3 750
2 180 750
3 360 750 y 900

Difracciéon por rayos X (XRD)

En esta técnica los electrones son estimulados por un haz de rayos X que al
momento de interactuar proporcionan informacion correspondiente a la posicion y
al tipo de atomo. Los cristales, debido a su estructura periddica dispersan
elasticamente el haz de tal forma que son amplificados para formar un patrén de
difraccion [11]. Para el analisis de DRX se seleccionaron muestras del lingote en
condicion de colada como de las piezas tratadas térmicamente para la

identificacion previa de las fases y sus transformaciones (Fig. 21a).

Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

El analisis de la microestructura, asi como de las composiciones puntuales de la
aleacion en condicidén de colada y posterior a los tratamientos térmicos se realizé
en un microscopio electrénico de barrido Jeol JSM 7600 (Fig. 21b), equipado con
espectroscopia de emisiéon de rayos X (EDS). La microscopia electronica de
barrido consiste en que la zona de interés es irradiada con un haz de electrones
finamente enfocado, que puede ser barrido a través de la superficie de la muestra
para formar imagenes o que puede permanecer estatico para obtener un analisis
de la posicion. Los tipos de sefiales producidos por la interaccion del haz con la

muestra incluyen electrones secundarios, electrones retrodispersados, rayos X
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caracteristicos y otros fotones de varias energias. Estas sefiales son obtenidas de
volumenes de emisién especificos de la muestra y pueden ser usados para
examinar diversas caracteristicas de la muestra (topografia de la superficie,

cristalografia, composicion, etc.). [12]

La preparacion de las muestras fue hasta lija 4000 y pulidas con alumina 0.05. No

se utilizé ningun reactivo de ataque para revelar la microestructura.

Analisis Térmico Diferencial (DTA)

Para conocer los eventos de transformacion de fases de la aleacion fue necesario
recurrir a un analisis térmico diferencial (DTA). Un analisis térmico diferencial
consiste en someter dos sustancias a ciclos térmicos simultaneamente, una sera
la sustancia de interés y la otra una sustancia de referencia. Mientras sucede, se

registran las diferencias de temperatura entre la muestra y la referencia.

Se destinaron tres muestras con geometria cilindrica de 3x3 mm para analizar por
un analisis térmico diferencial (DTA). Para llevar a cabo DTA se realizé en el rango
de temperaturas entre 400-1200°C a una velocidad de calentamiento 10°C/min
para determinar la temperatura de transicion de las diferentes fases que

constituyen la microestructura de colada (Fig. 21c).
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Fig. 21, Difractometro Bruker D8 Advance diffractometer (21a), microscopio
electronico de barrido Jeol JSM-7600 (21b), Calorimetro SDT Q-600 (21c).

Porosidad y Densidad

La caracterizacion de la macro porosidad se llevé a cabo en micrografias 6pticas,
utilizando un software comercial de analisis de imagenes (Carnoy Win), donde se
obtuvo la forma y el area de los poros. El porcentaje de porosidad fue calculado
por medio de la siguiente expresion:

P=(1-2)x100 1)

Pt

Donde:

P= Porosidad y p., p; = Densidades experimental y tedrica, respectivamente. La
densidad tedrica (p,) fue calculada de donde se obtuvo un valor de 4.3 g/cm®. La
densidad experimental (p.,) se obtuvo por medio de la siguiente expresidn
(Principio de Arquimedes) y utilizando datos experimentales obtenidos con el

dispositivo de la figura 22.

pe = (=) (o — p1) + 1 2)
Donde:

po= densidad del agua (0.99823 g/cm® a 20°C), p,= densidad del aire (0.0012
g/cm3), A y B corresponden al peso de la muestra inmerso en aire y agua,

respectivamente.
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Fig. 22, Dispositivo para realizar las mediciones del peso de la muestra en aire y

en agua.
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RESULTADOS Y DISCUSION
En este capitulo se exponen las caracteristicas de la aleacién y las técnicas
implementadas para caracterizar sus propiedades. Asi mismo se sustentan los

resultados apoyados por investigaciones previas.

Proceso de Fusion

Del proceso de fusion (Fig. 23a) se obtuvo un lingote de 10 cm de diametro por 5
cm de altura. De acuerdo con lo observado al obtener el lingote de colada, se
concluye que la aleacién presenta porosidades tanto en la superficie (Fig.23b).
como en las zonas que se mantuvieron en contacto con las paredes del crisol.
Esto se atribuye a que el crisol al ser de un material con baja conductividad
térmica retiene suficiente calor provocando asi la transformacion de las fases al

solidificar.

Fig. 23, Imagen del proceso de fusion (a). Superficie del lingote en condicién de
colada (b).

Microscopia Optica

Se utilizé la microscopia para identificar inicialmente las caracteristicas de la
aleacion en condicion de colada. No se utilizé reactivo de ataque debido a la
reactividad de las muestras ademas que no era necesario. A continuacion se

muestra una zona representativa de la microestructura (Fig.24a-b).
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Fig. 24, Imagenes a 50X (a) y a 100X (b) de la aleacién en condicion de colada.

Analizando la morfologia presente se determind a partir de una inspeccion que
existian al menos tres fases en la microestructura de colada. Sin embargo no fue
posible determinar en su totalidad las fases correspondientes, por lo que se
recurrid a otras técnicas. Posteriormente fueron identificadas por Difraccién de
Rayos X (XRD) y Microscopia Electronica de Barrido (SEM).

Difraccién por Rayos X (XRD)
La aleacién en condicion de colada fue analizada para identificar las fases
presentes. De estos analisis se encontré que hay seis fases que componen la

estructura de la aleacion en condicion de colada.
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Fig. 25, Patron de difraccidn de rayos X de la aleacion AlgsCuyoFe 2 en condicion

de colada.

De los analisis por difraccion de rayos X se obtuvo el difractograma (Fig. 25),
donde se identificaron seis fases distintas; 6-Al,Cu (tetragonal), A-AlyzFeq4
(monoclinica) e I-icosaedral. Ademas de estos picos dominantes los picos
relacionados con las fases w-Al;CuzFe (tetragonal), n-AlCu(Fe) (monoclinica), y B

y/o T (cubica tipo CsCl) fueron también detectados.

La difraccion de rayos X no es la técnica adecuada para distinguir la presencia de
la fase 1 de la fase 3 ya que tienen una estructura cristalina similar. Sin embargo,
la composicion de las fases es un mejor indicador ya que la fase  es mas rica en
hierro que la fase 1 [13]. La composicién obtenida para esta fase fue Alsp sz Cuss.17
Feso1 que indica que el contenido de hierro es mas cercano a la fase 1 que a la

fase B.

Analisis Térmico Diferencial (DTA)
A partir de XRD se identificaron los picos correspondientes a seis fases. Los

resultados de XRD debido a sus caracteristicas no proporcionan la informacién
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suficiente para realizar la identificacién de las fases. A partir de este analisis fue
posible detectar todos los eventos de fusion presentes asociados a la fusién de las

fases presentes.

En la figura 26 se muestra la curva correspondiente al analisis térmico diferencial
(DTA) de la aleacion en condicion de colada durante el calentamiento desde 400
hasta 1200°C, con una rapidez de calentamiento de 10°C/min. Fueron
identificados seis puntos endotérmicos que representan los eventos de fusion de
las fases identificadas. Los tres primeros picos endotérmicos registrados en el
rango de temperatura de 500-720°C corresponde a la fusion de las fases ricas en

cobre.

El primer pico endotérmico de baja intensidad, alrededor de 580°C, se considera
como la fusion de la fase monoclinica n-AlCu(Fe) (Tf = 560°C), el segundo pico,
que es el mas intenso de todos, que se localiza cerca de la temperatura de 595°C,
corresponde a la fusion de la fase tetragonal 8-Al,Cu (Ts = 591°C), mientras que el
tercer pico ubicado a 720°C fue relacionado con la fusion de la fase metaestable 1-
AlFe(Cu), este punto de fusion ha sido reportado experimentalmente entre los 643
y 700°C [14].
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Fig. 26, Curva de calentamiento obtenida por analisis térmico diferencial de la

aleacion AlggCusgFeq2 en condicion de colada.

Ademas, los ultimos picos de la curva corresponden a la fusion de las fases con
mayor contenido de hierro. El pico endotérmico localizado a 743°C corresponde a
la fusién de la fase tetragonal w-Al;CuxFe (T; = 740°C). El penultimo pico
endotérmico cercano a 800°C se relacion6 con la fusién de la fase I-icosaedral
para esta composiciéon de la aleacion. El ultimo pico endotérmico ubicado a
1006°C fue asociado con la fusién de la fase monoclinica A-Aly3Feq4, cuyo punto de
fusidon es el mas elevado de todas las fases arriba mencionadas. A temperaturas

mayores a 1100°C, la aleacién se fundié completamente.

Microscopia Electronica de Barrido (SEM) y Espectroscopia por
Dispersiéon de Rayos X (EDS)

Estos analisis aportaron informacion importante durante la caracterizacion de la
aleacion en todas las condiciones. No solo fue posible tener una composiciéon de

las fases sino que también fue posible reconocer las fases por su morfologia.
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Adicionalmente se obtuvo la tendencia de solidificacion a partir de un mapeo

elemental.

A continuacion se realizaron varios analisis EDS que permitieron identificar las
fases de acuerdo a su composiciéon quimica (Fig.27). En cada uno de estos de

muestra una imagen, una tabla de composiciones en porcentajes atdmicos y en
peso.
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Fig. 27, Varios analisis EDS a las zonas identificadas asi como los espectros y la

composicién para cada una de ellas.

Se identifico en el primer espectro (Fig.27a) que la composicion corresponde a la
fase A-AlysFe4. Esta fase se encontré en mayor abundancia en la aleacién. La fase
I-icosaedral fue identificada en el segundo espectro (Fig. 27b). En el tercer
espectro se identifico a la fase w-Al;CuzFe (Fig. 27c). Las tres fases anteriores
poseen los niveles de hierro mas elevados. De manera similar se identificaron tres
fases mas que corresponden a los espectros cuarto, quinto y sexto (Fig. 27d-f).
Estas fases tienen un contenido de cobre mas alto. De acuerdo a su posicion se
determind que dichas fases pueden ser localizadas hacia el centro de la figura,

esto nos muestra el orden que tuvieron durante la solidificacion.

Localizacién y distribucion de las Fases
De acuerdo con el diagrama de fases del sistema, las fases presentes son las que
se muestran en la figura 28. Se incluyen también los valores en porcentajes

atoémicos y en peso obtenidos por EDS en la tabla 5.
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Fig. 28, Identificacion de seis fases en la estructura de la aleacién en condicién de

colada.

Los resultados de los EDS fueron vaciados y relacionados de manera que fuera

posible establecer que fases se encontraron en la zona de analisis.

Tabla 5. Composiciones de las fases en la aleaciéon de colada obtenidas por

analisis puntuales EDS, el error experimental es del £0.2%.

Punto Composicion Isoestructura
at% wt%
1 Al71.40 CUs 06 F€23.54 Als 08 CUg o2 Fe36.90 A-AlisFe,
2 Also.03 Cuz7.95 Fe1202 Al3g 83 CUys 67 F€16.50 I-icosaedral
3 Algs 95 CU24.96 F€10.06 Algs o4 CUgoes Fe14.41 w-Al;Cu,Fe
4 Also g2 Cugs 17 Fe3 01 Alsog5 CUss 58 F€3.77 T-AlFe(Cu)
9 Als2.39 Cuszs g7 F€074 Aly139 CUsz.60 F€1.02 6-Al,Cu
6 Alys g4 CUsz g1 Fe1.36 Alas 72 Cuza67 Fe161 n-AlCu(Fe)

En las imagenes correspondientes a los mapeos elementales se muestra una
tendencia de color que varia segun el contenido de cada elemento en la zona,

indicando que existe mayor contenido de cierto elemento con un color mas
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brillante y un menor contenido con un tono mas obscuro. La figura 29b
corresponde al aluminio, se identifica que las regiones centrales tienen menor
contenido en comparacién con los extremos, esto coincide con las fases que tiene
mas cobre. Por otra parte se identific6 que las fases con mayor contenido de
hierro estan localizadas en los extremos (Fig. 29c), lo que es congruente con la
curva DTA que indica que estas fases poseen puntos de fusidn mas elevados.
Finalmente la figura 29d presenta las region de predominancia de las fases ricas

en cobre, mismas que se ubican al centro de la zona de estudio.

Fig. 29, Regién representativa donde se muestran seis fases distintas (30a). Se
muestra un mapeo elemental de la misma zona donde se identificaron las

distribuciones elementales (30b-d).

Reacciones presentes en el sistema Al-Cu-Fe
Lo que ocurre con esta aleacion es que durante una etapa de solidificacion,

existen tres fases en equilibrio, una de ellas es una fase liquida rica en cobre, que
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al solidificar va formando las distintas fases de bajo punto de fusién, dichas fases
corresponden con las fases ricas en cobre. En la figura 30, se muestra un
esquema de reaccion donde se identifican las distintas reacciones que se llevan a
cabo en el sistema a diferentes temperaturas. En este esquema se localiza una
reaccion peritéctica a 725°C aproximadamente, esta reaccion fue encontrada mas

adelante como fundamental para la formacion de la porosidad.
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Fig. 30, Diagrama de reacciones a diferentes temperaturas del sistema de
aleacion Al-Cu-Fe. [15]
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Tratamientos Térmicos

El tratamiento térmico a 750°C causé un efecto inmediato en las transformaciones
de fase desde tiempos cortos. Después de tres minutos de tratamiento pequefias
gotas de liquido sobre la superficie asi como el inicio de la fusion de la zona mas
proxima a la gota (Fig. 31a). Estos primeros eventos de fusion propiciaron la
formacion de la porosidad que se observa al fondo de la gota y en la zona
parcialmente fundida de los alrededores. De acuerdo a andlisis EDS, la
composiciéon de las gotas liquidas y de la zona parcialmente fundida fue
Alss 15CUs3 20F €056 Y Algas1 Cussos Fepss (at%) que corresponde a la composicion
de las fases n-AlCu(Fe) y 6-Al,Cu, respectivamente. Estos primeros eventos de

fusién son consistentes con los resultados obtenidos por DTA.

Después de diez minutos de tratamiento térmico la muestra formé una mayor
cantidad de fase liquida como consecuencia de la homogenizacién del calor. A
partir de esto se encontré que los poros generados en la muestra después del
enfriamiento son producto del efecto del transporte atomico alentado por la fase
liguida de las fases fundidas hacia las fases sodlidas vecinas causando
disoluciones y transformaciones de fases, dichos eventos se indican con flechas

en la figura 31b.

Los analisis EDS realizados en la zona de reaccion sugieren una reaccion

peritéctica entre la fase liquida y la fase A-AlysFe4 para formar la fase w-Al;CusFe.
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Fig. 28, Micrografias de la aleacion después del tratamiento térmico a 750°C para

tiempos de tres minutos (a) y diez minutos (b).

La microestructura posterior a los tratamientos fue modificandose segun el tiempo
de tratamiento, la desaparicion o la disminucién de algunas fases fue identificada
por micrografias EDS de las muestras. No se sometio a difraccidén de rayos X esta
muestra ya que las fases son muy similares a las de la aleacion en condicidon de

colada por lo que no existiria una diferencia significativa.

Analisis XRD a las muestras después de los tratamientos térmicos

El siguiente patron de difraccién de rayos X muestra las fases identificadas en la
aleacion posterior a los distintos tratamientos térmicos (Fig. 32). El difractograma
de la muestra (a) que fue tratada durante tres horas a 750°C, esta constituida por
los picos de las fases A-AlisFey, I-icosaedral, w-Al;CuzFe y 6-Al,Cu. La muestra
tratada a 750°C por un periodo de tiempo de seis horas se constituye por las fases
I-icosaedral, A-AlysFes, 6-Al,Cu y w-Al;CusFe. La fase n-AlCu(Fe) no fue

detectada.

El difractograma de la muestra tratada a 900°C por seis horas, esta conformada
por tres fases, A-Aly3Fe4, I-icosaedral y w-Al;CusFe. Las fases 6-Al,Cu y n-

AlICu(Fe) no se detectaron para estas condiciones de tratamiento térmico.
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Fig. 29, Difractogramas de la aleacion para las diferentes condiciones de

tratamiento térmico, 750°C durante tres horas (32a), 750°C por seis horas (32b),

finalmente, 900°C por seis horas (32c).

Analisis EDS a muestras tratadas a 750°C por tres horas.
Los siguientes analisis EDS fueron realizados para la muestra tratada
térmicamente durante tres horas a una temperatura de 750°C, en la figura 33 se

muestran algunos de los resultados mas importantes.
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Fig. 30, Multiples analisis EDS realizados a la muestra después del tratamiento

térmico a 750°C y tres horas.

En los resultados de los analisis puntuales (Fig. 33) de la muestra que se sometio
al tratamiento térmico a 750°C durante tres horas se identific6 mayor presencia de
las fases I-icosaedral y w-Al;CusFe lo que coincide con las tendencias esperadas.
Sin embargo existe la fase 8-Al,Cu, aunque en menor proporcion, pero prevalece,
por lo que se infiere que existen posibilidades de seguir transformando para dar

lugar a mas fase I-icosaedral.

En la siguiente tabla se reportan las composiciones porcentuales atémicas y en

peso para la muestra después de tratamiento térmico.
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Tabla 6 Analisis EDS después del tratamiento térmico de tres horas a 750°C.

Resultados reportados en porcentajes en peso y atémicos. Error
experimental 0.2

Punto Composicion Isoestructura
at% wt%

1 Als7.25 CUz1.06 F€11.70 Als7 68 CU3s.16 F€17.16 I-icosaedral
2 Al71.64 CU1g69 F€9.66 Alsz.81 CU3zz.45 F€14.74 w-Al;Cu,Fe

3 Alsg 79 CUzs o6 F€2.15 Alsg 86 CUsg o5 Fe2.89 6-Al,Cu

4 Al71.72 CU1g 50 F€969 Alsz.91 Cusz 30 F€14.80 w-Al;Cu,Fe

S Alsg.39 CUzo 83 F€0.74 Alsg.12 CUggg0 F€1.08 6-Al,Cu

6 Als7.70 CUz0.93 Fe€11.37 Alyg 18 Cuss o7 Fe16.75 I-icosaedral

Analisis EDS a muestras tratadas a 750°C por seis horas.
A continuacion se presentan los resultados correspondientes de la muestra tratada
térmicamente a 750°C durante seis horas. Se incluyen los resultados de los EDS

realizados a zonas representativas de la muestra (Fig. 34).

Fig. 31, Mdultiples analisis EDS realizados posteriormente al tratamiento térmico a
750°C y seis horas.
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Las muestras sometidas a los tratamientos térmicos estan compuestas por varias
fases. Gracias a los analisis puntuales EDS (Fig. 34), se pudieron identificar las

fases principales que componen la estructura metalica de las muestras.

Tabla 7 Composiciones obtenidas por analisis puntuales EDS después del

tratamiento térmico a 750°C durante seis horas.

Punto Composicion Estequiometria
at% wt%
1 Alss 09 Cusos9 Fes33 Alyy 56 Cugg 31 Feg s 1-AlFe(Cu)
2 Alsg.g2 CUsz0.25 Fep 02 Alyg a7 CUso 18 F€1.34 8-Al,Cu
3 Al7s31 Cuy g1 Feqggs Alsg 94 CUsg g7 Fe32.20 A-AlisFe,
4 Algs 51 CU20.83 F€1266 Alys.92 CUzs 60 FE18.48 I-icosaedral

En la tabla 7 se reportan las fases encontradas por los EDS, existen trazas de la
fase 1-AlFe(Cu) asi como fase 6-Al,Cu. La presencia de estas fases ricas en cobre
indica que a esta temperatura el liquido no reacciona completamente y que por lo

tanto se requiere modificar las condiciones del tratamiento térmico.

Estructura metalica resultante después de los tratamientos térmicos
La estructura de las muestras tratadas térmicamente por periodos de tiempo
mayores mostro cambios significativos tanto en el tamafio de los poros como en la

presencia y distribucién de las fases.

Se puede observar en la figura 35, que ademas de los macro poros formados en la
superficie, poros de tamafio similar fueron generados en el interior las muestras.
Esta caracteristica se le conoce como interconexion de poros, la cual es de suma
importancia en la formacién de las espumas metalicas. La estructura metalica de
la muestra tratada térmicamente durante tres horas a una temperatura de 750°C
se conformé principalmente de las fases I-icosaedral, w-Al;CusFe, A-AlisFes y O-
Al,Cu (Fig. 35a). De manera similar la muestra tratada por seis horas a la misma
temperatura, mostré un incremento en el tamano de los poros (Fig. 35b). Se
detectaron las mismas fases I-icosaedral, w-Al;CusFe, A-AlizsFes y 6-Al,Cu en

proporciones diferentes. Finalmente la muestra tratada a 900°C por seis horas

[47]



(Fig. 35c) presenté el mayor tamafo de poros y la presencia de tres fases

principalmente; I-icosaedral, w-Al;CusFe, A-AlsFes.

Fig. 32, Estructura metalica de la macro porosidad (lado izquierdo) y
microestructura (lado derecho) de la aleacién a: (a) tres horas a 750°C, (b) seis
horas a 750°C y (c) seis horas a 900°C.
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Después de los tratamientos térmicos se encontr6 que algunas fases
desaparecen, principalmente las de alto contenido de cobre, que para este
sistema son las que poseen puntos de fusibn mas bajos. La estructura metalica se
forma principalmente por las fases A-AlysFes, w-Al;CusFe, I-icosaedral y 6-Al,Cu.
Sin embargo aun se pudieron encontrar algunas trazas pertenecientes a otras

fases.

Formacién de la porosidad

Como resultado de los tratamientos térmicos se obtuvieron macro poros. La
formacion de estos asi como su distribucidn en las muestras estan ligadas
principalmente a una reacciéon de tipo peritéctica. Existe una fase liquida que se
conforma de todas las fases de bajo punto de fusion, esto se sabe a partir de la
curva DTA. La fase liquida en contacto con la fase A-Aly3Fe4 promueve un difusion
de atomos de cobre y hierro buscando formar la fase w-Al;CuzFe. Durante la
solidificacion se dan ciertas contracciones en las zonas de reaccidn como
resultado de la redistribucion atomica y la perdida de calor. De acuerdo al
diagrama de reacciones citado anteriormente, esta reaccién ocurre a 728°C. Por
otra parte a mayor temperatura se da una reaccion de naturaleza similar pero que
promueve la fase I-icosaedral, esta reaccion toma lugar a 860°C. La figura 36,
muestra los cambios producidos e identificados después de los tratamientos
térmicos a 750°C por tres horas (Figs.36a-b), seis horas (Figs.36¢c-d) y a 900°C

por seis horas (Figs.36e-f)
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Fig. 33, Serie de imagenes tomadas con microscopio 6ptico de zonas antes y
después de los tratamientos térmicos: (a) 750°C por tres horas, (b) 750°C por seis

horas y (c) 900°C por seis horas.

Ademas de las imagenes obtenidas por microscopia Optica se aprovechd la
capacidad del microscopio electronico de barrido para realizar estas imagenes de
electrones retro dispersados. La técnica de las micrografias de la figura 37 permite
observar de una manera mas detallada la topografia de la aleacién, asi como la

profundidad y la posible interconexion de los poros.
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Fig. 34, Imagenes de electrones retro dispersados de los poros para (a) tres horas

a 750°C, (b) seis horas a 750°C y (c) seis horas a 900°C.

Cuantificacion de la porosidad

Para cuantificar la macro porosidad de las muestras obtenida después de los
tratamientos térmicos se utilizdé un software de analisis de imagen (Carnoy Win).
Varias imagenes fueron realizadas a bajos aumentos para obtener asi una mejor

perspectiva de la porosidad (Fig.38).
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Fig. 35, Diferentes tamanos y formas de poros obtenidos después de los
tratamientos térmicos. Primera condicion, tres horas y 750°C (a). Segunda

condicion, seis horas 750°C (b). Finalmente, seis horas 900°C (c).

Después de tres horas de tratamiento térmico la muestra esta formada por macro
poros de morfologia triangular o tetragonal (Fig.38a). Esta morfologia se puede
atribuir al arreglo resultante de las fases A-Ali3Fe4 € I-icosaedral que se formaron

inicialmente.

La macro porosidad obtenida posteriormente al tratamiento térmico a 750°C y seis
horas (Fig.38b) es similar en morfologia a la obtenida para la condicién anterior,
sin embargo, estos macro poros presentan mayor profundidad y tamafios mas
grandes. Se logré cuantificar que el incremento promedio de poros fue del 15%

comparado con la muestra anterior.
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Cuando la temperatura se incrementd hasta 900°C durante seis horas de
tratamiento térmico, la macro porosidad se incrementd considerablemente (Fig.
38c). La morfologia de los macro porosidad se hizo mas grande y profunda en
comparacion con las muestras de las figuras anteriores (a,b). La tabla 8 muestra
las dimensiones promedio de los macro poros obtenidos en las muestras después
de los tratamientos térmicos. Se puede observar que al incrementar tanto el
tiempo como la temperatura, el tamafio de poro también se incrementa. La
muestra tratada a 900°C por seis horas alcanz6 un tamafo de poro de hasta 1.31
mm?. Estos tamafios de macro porosidad pueden ser atribuidos al incremento de
la temperatura que promueve la formacién de la fase liquida asi como al aumento
en el tiempo de permanencia que permite que las transformaciones de fases

tengan lugar por mas tiempo.

La porosidad promedio reportada en otros trabajos para las aleaciones Al-Cu-Fe
se encuentra alrededor de 30-300um con un porcentaje total de porosidad cercano
a al 25 y 30%. La porosidad generada en este trabajo sobrepasa toda la

informacion reportada en la literatura [16, 17].

La porosidad obtenida se podria considerar como intrinseca, ya que esta no fue
resultado de la reaccién de una sustancia externa o de la sustitucién de un
material de sacrificio. De acuerdo a la clasificacién reportada por Zdravkov y
colaboradores [18], las muestras presentan poros cerrados, localizados en la parte
mas interna de los lingotes. Se identificaron poros abiertos visibles en la superficie

de cada muestra y también poros abiertos con un solo fin a través de los poros.

De las mediciones experimentales de la densidad utilizando el método de
Arquimedes fue posible determinar el porcentaje de porosidad de las espumas
(Tabla 8). La densidad tedrica y la densidad experimental (sin porosidad) fue

aproximadamente de 4.3 g/cm?.

De acuerdo a los resultados obtenidos se encontré que la macro porosidad es
dependiente de la relacion tan fuerte que existe entre la microestructura de colada

y las condiciones de tratamiento térmico. El incremento en los tiempos de

(53]



tratamiento térmico, asi como en la temperatura de los mismos causd un

descenso en la densidad y un incremento en la macro porosidad.

La densidad alcanzada para la muestra que fue sometida a las condiciones de

900°C y seis horas fue de 1.71g/cm?, con la cual se alcanzé un 65% de porosidad.

Tabla 8 Datos obtenidos experimentalmente de tamaino de poro, porosidad
(%) y densidad.

Muestra Tamano de poro Porosidad Densidad
Area promedio % glcm?®
(mm?)
Colada e 4.3
1) 3 hrs-750°C 0.6 40 2.57
2) 6 hrs-750°C 0.9 55 1.93
3) 6 hrs-900°C 1.3 65 1.5
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CONCLUSION
Los tratamientos térmicos promueven la formacién de la porosidad, al incrementar
la temperatura y el tiempo se lograron poros de mayor tamafio y en mayor
distribucion sobre las piezas. Se encontr6 como causante de la porosidad la
reaccion peritéctica que se da entre el liquido y la fase A-AlyisFe4 para formar,

segun sea el rango de temperatura, la fase w-Al;CuzFe o I-icosaedral.

El tipo de poro se clasific6 como macro poro debido a que supera los tamafos
reportados en trabajos relacionados con la caracterizacion de la porosidad en
espumas metalicas. La morfologia de los poros es de tipo triangular o tetragonal
por su similitud a estas geometrias. Asi mismo se observé que el tamafio
aumentaba en relacion con el tratamiento térmico mas prolongado. Se superaron
los parametros reportados en la literatura dados para la clasificacion de macro

poros.

En relaciéon con la densidad se encontré6 por las mediciones realizadas que
disminuyé considerablemente con respecto a la muestra sin porosidades.
Finalmente, se designa al fenomeno de formacion de la porosidad como intrinseco
de este sistema de aleacidn bajo estas condiciones de composicion y de

morfologia de colada.
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