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RESUMEN

El presente trabajo tuvo como objetivo la produccién y caracterizacion mecanica de
espumas metalicas de magnesio (Mg), con pureza mayor al 99.5%. El proceso de
fabricacion utilizado fue el método de infiltracién, empleando NaCl en pellets esféricos

como material de sacrificio.

El método de infiltracion consistié en utilizar un material de sacrificio, el cual servira para
dar forma a los poros internos de la espuma. El metal base, magnesio en este caso, fue
fundido sobre el material de sacrificio, para después, por una diferencia de presidn, ser
infiltrado entre el espacio que generd el material de sacrificio. Dicho material fue
finalmente removido, a través de un proceso de lixiviado, para dar lugar a la espuma de
Mg. Con el objetivo de encontrar las condiciones idéneas para el método de infiltracién
para el sistema Mg-NaCl, se realizaron varias pruebas variando tiempo de proceso y
presidon de infiltracién. Sin embargo, el pardmetro optimizado, en este trabajo, fue la
reduccién en el tiempo de proceso. Después de todas las optimizaciones realizadas sobre
el proceso se lograron producir suficientes espumas con una porosidad maxima de 75%;
estas espumas fueron maquinadas, permitiendo desarrollar todas las pruebas de

caracterizacion necesarias.

La eliminacion del material de sacrificio es un proceso critico en la produccion de
espumas, especialmente cuando el material utilizado es Mg. En este caso se utilizé el
método de lixiviacion con H,0, ya que este solvente puede disolver NaCl en cantidades
considerables. Sin embargo, debido al proceso corrosivo que presenté el medio acuoso
salino con el Mg, se evalud el proceso de lixiviacién en presencia de hidroxido de sodio
(NaOH), con el fin de proteger al metal de la corrosion. Se encontré que un ambiente
basico en el proceso de lixiviado de NaCl para espumas de Mg es adecuado para proteger

al metal de la corrosion.
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Para la caracterizacidon de las espumas se realizaron pruebas de caida de presién, se
determind la densidad y porosidad, se estudio la estructura de la celda y se evaluaron las
propiedades mecanicas. La caida de presion se realizd sobre espumas de tamafio irregular.
La determinacién de la densidad y el porcentaje de porosidad se realizd en dos
condiciones: la primera sobre muestras de un tamafio relativamente grande y de
dimensiones no uniformes, mientras que la segunda se llevo a cabo sobre muestras de
menor tamafio y en forma cilindrica con dimensiones estandarizadas para cada muestra.
Las dimensiones estandar de dichas muestras, para realizar pruebas de compresion,
fueron segun la norma ASTM sobre métodos de prueba estdndar para ensayos de
compresion de materiales metalicos a temperatura ambiente. La caracterizacién
estructural de los especimenes se realizd sobre las espumas con poro abierto con ayuda
de un microscopio Optico. Las propiedades mecdnicas, asi como el porcentaje de
porosidad y la distribucion de poros son los que se esperan segun la literatura, con lo cual
se concluye que el proceso de infiltracién para la produccién de espumas metalicas es

adecuado.

Metdlicos y Cerdmicos iii|Pagina



W WL wmm i
INTRODUCCION %

g

Introduccion

Metdlicos y Ceramicos iv|Pagina



INTRODUCCION 5%

g

INTRODUCCION

Los materiales celulares son un arreglo de celdas, cuyo interés se centra en
conglomerados de las mismas, siendo esto conocido como sélidos celulares. Este tipo de
materiales son muy comunes en nuestra vida diaria, los cuales pueden ser naturales,
frecuentemente con propdsitos funcionales o de construccién (algunos ejemplos de
materiales celulares naturales son la madera, el corcho o los huesos trabeculares entre
otros), o preparados de manera artificial, existiendo diferentes métodos de produccion,
ademas de abarcar un amplio rango de materiales base que determinan las aplicaciones

gue se le dard al material [2].

A pesar de ser relativamente poco conocidos en la actualidad, los metales y aleaciones
pueden producir materiales celulares o espumas que tienen muchas propiedades
interesantes, ya que son materiales con bajas densidades que exhiben nuevas
propiedades fisicas, mecanicas, térmicas, eléctricas y acusticas. Estas espumas ofrecen el
potencial para estructuras ligeras, absorcién de energia, control térmico, permeabilidad
para aire y agua, blindaje electromagnético, amortiguador de vibraciones, etc. [5, 8, 9, 10,
11]. En este sentido, los metales celulares han sido reconocidos como materiales
multifuncionales, debido a que cubren una serie de caracteristicas necesarias en
diferentes aplicaciones, las cuales varian segun el proceso de produccién empleado [12].
Es por esto que las espumas metdlicas cobran un gran interés, ya que muchas propiedades

ingenieriles de estos materiales son superiores a las de los polimeros [5, 6].

Una espuma metdlica es un material poroso creado por el hombre, que tiene una matriz
sélida de metal, con huecos vacios o llenos de algun fluido (o material de desecho). Si los
huecos estan conectados por poros abiertos, la espuma es descrita como “de celda
abierta”, pero si los poros no estan conectados por canales abiertos y estan separados por
paredes sélidas, la espuma es referida como “de celda cerrada”. La relacién de espacios
vacios con el volumen total de la pieza de espuma es llamada “porosidad” o "porcentaje

de porosidad", y una alta porosidad hace que estos materiales sean muy ligeros (este
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hecho las hace extremadamente atractivas como tecnologia industrial para aplicaciones

donde el peso es la principal restriccion) [7].

Debido a todas las propiedades que se han mencionado, comparados con materiales
estructurales de bulto, los metales celulares poseen un conjunto de propiedades
excepcionales: son altamente deformables, exhiben un meseta de esfuerzo si se
comprimen, muestran un cambio en el coeficiente de Poisson cuando son deformadas,
etc. Muchas de las propiedades mecanicas de las espumas pueden ser logradas con otros
materiales, incluso de una manera mas efectiva, sin embargo, las espumas pueden ofrecer
una combinacién Unica de muchas (aparentemente contradictorias) propiedades que no
pueden ser obtenidas en un material convencional al mismo tiempo, como ultra-baja
densidad combinada con alta resistencia y buena amortiguamiento de vibraciones, o

buenas caracteristicas de absorcion de energia [5, 6, 10].

Existen diferentes métodos para producir materiales metalicos celulares; algunos de estos
métodos son similares a las técnicas utilizadas para espumas de polimeros liquidos o
acuosos, mientras que otros estan especialmente disefiados considerando las ventajas de
las propiedades caracteristicas de los metales, como su facilidad para ser sinterizados o el
hecho de que pueden ser eléctricamente depositados [1]. Los métodos utilizados para

producir los metales celulares dependen del estado en el que el metal es procesado.

1. Espumas producidas a partir de polvos metalicos. Metales sélidos en forma de
polvos pueden ser utilizados para producir estructuras metalicas celulares. El polvo
permanece solido durante el proceso completo y finalmente es sometido a un
tratamiento de sinterizacién u otro proceso en estado sélido [1, 6, 9, 12].

2. Técnica de electrodeposicion. Esta técnica comienza a partir del estado idnico de
los metales, es decir, una solucion de iones en un electrolito. El metal es
eléctricamente depositado en una espuma de polimero de celdas abiertas, que es
después removida, es decir, el polimero es reemplazado por un metal durante el

proceso. [1,5, 8, 9].
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3. Deposicion de vapor. Las espumas metalicas pueden ser también realizadas a
partir de metales o compuestos metalicos en fase gaseosa (vapor de metal). Se
requiere una estructura solida precursora, que define la geometria de la espuma
gue serd producida. El metal condensado recubre la superficie del precursor
polimérico y forma una pelicula de cierto espesor, caracterizado por la densidad
del vapor y el tiempo de exposicién [1, 5].

4. Espumas producidas a partir de metales fundidos. Las técnicas que utilizan
metales fundidos, es decir, en estado liquido. En este caso, se parte del metal

fundido, el cual serd convertido en un material poroso.

Ademds de los métodos listados, existe otro procedimiento dentro de las espumas
producidas a partir de metales fundidos, el método de infiltracidn, que es el método mas
interesante para efectos del presente trabajo de investigacién. Esta técnica nos permite
producir metales porosos fundiendo un metal alrededor de granulos o esferas vacias de
baja densidad. Los granulos del material de sacrificio, que pueden ser de diferentes
materiales (vermiculita, arcilla, vidrio o aluminio por ejemplo) se sinterizan y se dejan
enfriar, dando lugar a un molde con poros interconectados. Sin embargo, cuando se utiliza
NaCl para elaborar la preforma, la sinterizacién no es un paso necesario. Los granulos son
removidos por un proceso de lixiviacion (extraccion sdélido-liquido) en un solvente o acido
adecuado, o mediante un tratamiento térmico. La eliminacién de este material puede ser
realizada exitosamente si el contenido de dicho material es lo suficientemente alto para

gue los granulos queden interconectados.

Una vez que el metal se solidifica es necesario remover el material de sacrifico. Si el
material utilizado es una sal, esta puede ser removida mediante un lixiviado con agua. Si
se utilizan pellets de arena, estos pueden ser retirados facilmente si el aglutinante se
descompone bajo la influencia del calor, mientras que las esferas de polimeros son

removidas mediante una pirdlisis térmica.
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Un amplio intervalo de metales puede ser procesado por este método, incluyendo
aluminio, magnesio, zinc, plomo, estafio, etc. También pueden fabricarse partes con forma
predefinida, a través del disefio de un molde con la geometria deseada. Una de las
ventajas del uso de granulos o pellets de material de relleno es que se puede tener un
muy buen control de la distribucién del tamafio de poro, que esta dada por la distribucion
del tamafio de particula de los granulos del material de relleno. Por otro lado, las maximas
porosidades que se pueden alcanzar con este método estan limitadas a valores menores

al80% [1, 2,5, 6, 8-12].

Existen pardmetros que nos pueden ayudar a caracterizar el material como un material
celular; una de las principales caracteristicas de los materiales celulares, como se
menciond antes, es su densidad, ya sea en unidades absolutas o relativas. La densidad de
este tipo de materiales depende de la fraccion de volumen de metal y de gas, en
consecuencia, los materiales celulares estan caracterizados por su densidad comparada
con la densidad del metal base, es decir, por su densidad relativa. La distribucion local de
los componentes celulares puede ser determinada mediante una radiografia de rayos X o
una tomografia computarizada (XCT); esta ultima técnica nos permite también estudiar la

estructura y los defectos de la celda.

Ademas de la densidad, la arquitectura celular (analisis estructural) de este tipo de
materiales es una propiedad fundamental en la caracterizacion de un material celular, ya
gue es bien sabido que la estructura celular de este tipo de materiales es el factor clave
gue determina sus propiedades, y para este propdsito es importante realizar un analisis de
las celdas que constituyen al material completo. En este sentido, un material celular no
tiene celdas ideales, sin embargo, el andlisis de celdas ideales es de mucha ayuda al
momento de describir la arquitectura de una espuma metalica. Para llevar a cabo la
descripcidn de las celdas es necesario tener informacidn de ciertos pardmetros como la
forma y el tamaiio de la celda, la topologia, geometria de las paredes de la celda y su

relacion con las celdas vecinas. Algunos métodos ordinarios como la microscopia déptica y
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un analisis cuantitativo de imagen proporcionan este tipo de informacién [6]. El objetivo
principal al realizar la caracterizacion de un material celular es definir cuales son los
parametros estructurales del material y entender qué influencia tienen dichos parametros
en las propiedades del material celular [6]. Existen diferentes métodos para caracterizar
un material celular, los cuales pueden ser clasificados dentro de dos grandes grupos, en
base al grado de dafio que pueda recibir la muestra que se esté analizando, es decir:

Métodos no destructivos de caracterizacién y Métodos destructivos de caracterizacion.

Las caracteristicas de una espuma se resumen mejor mediante la descripcién del material
del cual estan hecho, su densidad relativa (la densidad de la espuma dividida por la
densidad del sélido) y sabiendo si la espuma es de poro abierto o cerrado. M3s alla de eso,
las propiedades de una espuma estan influenciadas por la estructura, particularmente por
la anisotropia y por los defectos. Esto es debido a que el espumado amplia
dramdaticamente el intervalo de propiedades de los metales [5, 6]. Sin embargo, hay
propiedades que no cambian, por ejemplo, la estructura cristalina, el coeficiente de
expansion térmica y la temperatura de fusion y, por otro lado, otras propiedades fisicas,
como la capacidad calorifica, son funciones tipicamente lineales de la densidad.
Finalmente, hay muchas propiedades que dependen de la densidad (o porosidad) pero no
de una manera lineal. Estas propiedades estan influenciadas por la estructura geométrica
o de la micro-arquitectura de la estructura celular, como: la resistencia mecanica, la

conductividad térmica y eléctrica, asi como las propiedades acusticas.

Todas estas caracteristicas han ido ayudando a las espumas metalicas a ir encontrando
lugar en una creciente gama de aplicaciones, y es dificil listar todas sus aplicaciones
presentes y potenciales, sin embargo, es posible identificar algunas para indicar el amplio
intervalo de circunstancias en las cuales pueden ser utilizadas las espumas metdlicas. La
eleccion de un metal poroso o una espuma metalica, para resolver un problema dado,

depende de varias condiciones como la morfologia del material, el estado
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microestructural del metal o aleacion requerida, el tratamiento utilizado y el aspecto

econdmico.

Por otro lado, también es necesario considerar la cuestidon de si el metal o la aleacién,
para un tipo dado de estructura celular, puede ser fabricado. Las partes estructurales de
soporte de carga deben ser ligeras, ya que de lo contrario podrian ser fabricadas a partir
de metales o aleaciones sélidos. En este sentido, las espumas de aluminio, magnesio y
titanio son preferidas para estas aplicaciones. Para aplicaciones médicas es preferido el
titanio, debido a su compatibilidad con los tejidos. Aplicaciones potenciales también
existen en la industria automotriz, la construccién naval, industria aeroespacial e

ingenieria civil [1, 6, 8, 10].

Los materiales celulares de aluminio y sus aleaciones han atraido gran atencion en
aplicaciones automotrices y aeroespaciales desde el punto de vista de energia vy
preservacion del ambiente. Sin embargo, mucha menos atencién se ha prestado al
desarrollo de materiales celulares de magnesio y sus aleaciones, que se espera que
mantengan esa multifuncionalidad de las estructuras celulares, pero con un peso
reducido. Varios métodos han sido considerados para la fabricacién de estructuras
celulares de magnesio, tales como la metalurgia de polvos, espumado en estado sdélido,
colada (moldeo) a alta presién, espumado en vacio y el método GASARS; sin embargo, se
ha demostrado que estos métodos son relativamente caros y los procedimientos de
fabricacidon son algo complicados. No obstante, estudios de las propiedades mecdnicas de
los materiales celulares de Mg estan aun limitados, sin embargo, los estudios realizados
hasta ahora implican que las espumas de magnesio deberian tener un futuro en las

aplicaciones practicas de ingenieria [18].

Finalmente, uno de los principales problemas al trabajar con NaCl como material de
relleno, es que el solvente mas sencillo de utilizar en la remocién de la preforma es el
agua, esto no representaria ningln problema de no ser por el hecho de que estamos

trabajando con magnesio, el cual presenta un alto indice de corrosién al entrar en
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contacto con el agua. Dicho proceso de corrosién se ve incrementado si ademas en el
agua se encuentran disueltas sales como el cloruro de sodio. Por esto, es sumamente
necesario considerar la actividad del magnesio y su corrosidon, ya que un correcto
entendimiento del mecanismo de corrosién es importante para minimizarla o prevenirla.
Ante este problema, se ha encontrado que a valores de pH por encima de 11.5 se puede
formar una capa protectora de Mg(OH), cuyas cualidades protectoras dominan el

comportamiento de corrosion estableciendo una zona de pasivacion.
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1.1 Materiales celulares: espumas metalicas

En nuestra vida diaria utilizamos cominmente materiales celulares, ya sean naturales o
preparados de manera artificial, siendo, en el segundo caso, producidos en varias formas y

el material base depende de las aplicaciones que se le dara al material [1].

Los materiales celulares son un arreglo de celdas, cuya palabra, “celda” deriva del latin
cella: un pequeifio compartimento o espacio cerrado. Sin embargo, el interés de estos

materiales se centra en conglomerados de celdas, es decir, materiales celulares. Estos

materiales son muy comunes en la naturaleza, frecuentemente con propésitos funcionales
o de construccion. A pesar de que la ingenieria se ha centrado en eliminar porosidades de
metales fundidos, partes realizadas mediante metalurgia de polvos, juntas de soldadura o
revestimientos (ya que se piensa que partes libres de defectos son aquellas que se
encuentran libres de poros), en la actualidad existen materiales porosos formando
grandes estructuras, demostrando cémo la evolucidon ha generado estructuras celulares
gue optimizan las propiedades mecanicas y la funcidn estructural con un peso minimo [6].
Algunos ejemplos de materiales celulares naturales son la madera, el corcho o los huesos
trabeculares entre otros. La humanidad ha utilizado estos materiales por milenios, en las
pirdmides de Egipto se han encontrado artefactos de madera con una antigliedad de 5000
afos, mientras que el corcho ha sido utilizado como tapdn para botellas o en las suelas de

los zapatos desde el Imperio Romano.

Actualmente, la estructura de materiales celulares, encontrados en la naturaleza, es
imitada en ingenieria de panal (engineering honeycomb) y espumas, que son utilizados en
muchos sectores industriales, desde paneles estructurales ligeros, hasta almohadillas para

absorcién de energia o aislantes térmicos [3, 4, 6].

El término “espuma” a veces no es correctamente utilizado, por lo que es necesario

definirlo: las espumas son una dispersion uniforme de una fase gaseosa, ya sea en un
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liguido o en un sdlido. Las inclusiones simples de gas son separadas unas de otras, por
porciones de liquido o sélido respectivamente. Asi, las celdas son enteramente encerradas
por el liquido o el sélido y no estan interconectadas. Sin embargo, la morfologia de estas
espumas puede conservarse permitiendo que el liquido se solidifique, obteniendo asi lo
gue es llamado “espumas sélida”. Las espumas sdlidas son un caso especial de lo que es
comuUnmente llamado “sdélidos celulares”. Estos soélidos celulares, no necesariamente
fueron producidos a partir del estado liquido y pueden, por lo tanto, tener casi cualquier

morfologia.

Las espumas y otros materiales altamente porosos, con estructura celular tienen muchas
combinaciones interesantes de propiedades fisicas y mecanicas. Como alta rigidez junto
con un muy bajo peso especifico, o alta permeabilidad de gases con alta conductividad
térmica. Entre los materiales celulares fabricados por el hombre, las espumas poliméricas
son actualmente las mas importantes, con amplias aplicaciones en casi cada sector
tecnolégico. Sin embargo y a pesar de que es menos conocido, los metales y aleaciones
pueden producir también materiales celulares o espumas que tienen muchas propiedades
interesantes, ya que son materiales con bajas densidades y nuevas propiedades fisicas,
mecanicas, térmicas, eléctricas y acusticas; estas espumas ofrecen el potencial para
estructuras ligeras, absorcién de energia, control térmico, permeabilidad para aire y agua,
blindaje electromagnético, amortiguador de vibraciones, etc. [5, 8, 9-11]. En este sentido,
los metales celulares han sido reconocidos como materiales multifuncionales, debido a
gue cubren una serie de caracteristicas necesarias en diferentes aplicaciones, las cuales
varian segun el proceso de produccién empleado [12]. Aunque las espumas poliméricas
son los materiales mas utilizados en la actualidad, parecen ser insuficientemente rigidas vy,
por otro lado, las cerdmicas son muy fragiles. Es por esto que las espumas metalicas
cobran un gran interés, ya que muchas propiedades ingenieriles de estos materiales son
superiores a las de los polimeros: son mas rigidas por un orden de magnitud, son estables
a elevadas temperaturas, poseen una superior resistencia al fuego y no producen humos

téxicos en presencia de fuego. Por otro lado, estos materiales son completamente
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reciclables con ningln problema de contaminacién o de residuos, siendo esto ultimo de
gran importancia ya que los nuevos materiales a menudo presentan un impacto ambiental

negativo [5, 6].

Cuando hablamos de un espuma metalica, generalmente nos referimos a una espuma
solida; las espumas metalicas liquidas son solamente una etapa que ocurre durante la
fabricacion del material [2]. Una espuma metdlica es un material poroso creado por el
hombre, que tiene una matriz sélida de metal, con huecos vacios o llenos de algun fluido
(o material de desecho). Si los huecos estan conectados por poros abiertos, la espuma es
descrita como “de celda abierta”, pero si los poros no estdn conectados por canales
abiertos y estdn separados por paredes sdlidas, la espuma es referida como “de celda
cerrada”. El nUmero de poros por pulgada lineal (ppi, por sus siglas en ingles), actualmente
se encuentra en un intervalo entre 5 y 100. La relacidn de espacios vacios con el volumen
total de la pieza de espuma es llamada “porosidad” o "porcentaje de porosidad", las
espumas metdlicas pueden tener porosidades muy elevadas, de hasta 0.98 % 6 0.99%. La
alta porosidad hace que estos materiales sean muy ligeros (este hecho las hace
extremadamente atractivas como tecnologia industrial para aplicaciones donde el peso es

la principal restriccion) [7].

Debido a todas las propiedades que se han mencionado, comparados con materiales
estructurales de bulto, los metales celulares poseen un conjunto de propiedades
excepcionales: son altamente deformables, exhiben un meseta de esfuerzo si se
comprimen, muestran un cambio en el coeficiente de Poisson cuando son deformadas, etc
. Muchas de las propiedades mecanicas de las espumas pueden ser logradas con otros
materiales, incluso de una manera mas efectiva, sin embargo, las espumas pueden ofrecer
una combinacién Unica de muchas (aparentemente contradictorias) propiedades que no
pueden ser obtenidas en un material convencional al mismo tiempo, como ultra-baja
densidad, combinada con alta resistencia y buen amortiguamiento de vibraciones o

buenas caracteristicas de absorcion de energia [5, 6, 10].
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A pesar de que las espumas metalicas son menos conocidas, han existido por muchas
décadas. El interés en las espumas metalicas data de la década de 1940, cuando Sosnick
presenté una patente de un método de produccién que involucraba la vaporizacion de
constituyentes con bajo punto de fusién de aleaciones metdlicas. Otras publicaciones y
patentes continuaron en las dos décadas subsecuentes, desde finales de los 50’s hasta los
70’s, que abarca conceptos tales como la inyeccion de metal dentro de los intersticios
alrededor de particulas de “espacios vacios” (“space holder” particles), las cuales son
removidas después, y la dispersién de particulas que liberaran gas por medio de una
reaccion quimica o descomposicién térmica [6, 10]. Aunqgue a finales de los 80’s comenzd
una nueva era para las espumas con las actividades del Fraunhofer Institute for Advance
Materials in Bremen (IFAM), no fue sino hasta la década de los 90’s cuando se dio un
aumento notable en la investigacién y desarrollo de estos materiales, que condujo al
establecimiento de dos conferencias bienales: MetFoam y CellMat [7]. Desde entonces se
ha continuado con una extensa investigacion en el campo de estos materiales,
desarrollando nuevos métodos de manufactura o utilizando diferentes metales vy
aleaciones, con el fin de explotar las aplicaciones que pueden ofrecer los diferentes

metales al combinarlos con las caracteristicas de los materiales celulares.
1.2 Métodos de producciéon de materiales celulares metalicos

Existen diferentes métodos para producir materiales metalicos celulares; algunos de estos
métodos son similares a las técnicas utilizadas para espumas de polimeros liquidos o
acuosos, mientras que otros estan especialmente disefiados considerando las ventajas de
las propiedades caracteristicas de los metales, como su facilidad para ser sinterizados o el
hecho de que pueden ser eléctricamente depositados [2]. Los primeros intentos se
concentraron en técnicas de espumado similares a las utilizadas para los pldsticos, con
gases como agentes espumantes. Otro método produce una estructura celular
interconectada utilizando granulos, los cuales pueden ser incorporados dentro del metal

fundido o introducidos en un molde de fundicidn. Las espumas metdlicas también pueden
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ser producidas por depositacion metdlica en sustratos de uretano reticulado. Algunas
técnicas de metalurgia de polvos incluyen pastas espumosas (slurry foaming), sinterizado
de polvos metalicos y metalurgia de fibras. También la depositacién catddica ha sido

utilizada para producir espumas metalicas. [8]

Los métodos utilizados para producir los metales celulares dependen del estado en el que
el metal es procesado, de esta manera se pueden hacer cuatro clasificaciones, como se

puede observar en la figura 1.1.

Metales Celulares

Polvos

Metal liquido metalicos

Vapor metalico lones metalicos

Sinterizado de esferas
huecas
Espumado Directo
Gas atrapado

Espumado Directo con
agentes espumantes Espumado de lodos
GASARS ’
Depositacion
electroquimica

Prensado alrededor de
materiales de relleno

Depositacion de vapor

Fusion de polvo

compacto
> Sinterizado de polvos y

fibras
Fundicion
Spray Forming Extrusion de
polimeros/mezclas
metalicas

3

Figura 1.1 Métodos de produccidn de materiales celulares metdlicos [2].
1.2.1 Espumas producidas a partir de polvos metalicos.

Metales sélidos en forma de polvos pueden ser utilizados para producir estructuras

metalicas celulares. El polvo permanece sélido durante el proceso completo y finalmente
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es sometido a un tratamiento de sinterizacién u otro proceso en estado sélido. Existen

diferentes métodos que pueden ser aplicados.
1.2.1.1 Sinterizado de fibras y polvos metalicos.

En este método pueden utilizarse una gran variedad de metales, incluyendo titanio y
superaleaciones. En general, el procedimiento consiste de los siguientes pasos:
preparacion de los polvos, compactacion o moldeado y sinterizado. Las temperaturas de
sinterizado estan alrededor de 820°C y se pueden alcanzar porosidades entre 20 y 60%,

mientras que la resistencia es comparativamente baja. [2].
1.2.1.2 Técnica de gas atrapado.

Esta técnica utiliza la ventaja que ofrece la baja solubilidad de los gases inertes, como
argén por ejemplo, en metales. El método consiste en compactar polvos del material
metalico, que serd un precursor denso. El aire que se encuentra entre el metal compacto
es evacuado mediante un sistema de vacio, para ser posteriormente reemplazado por el
gas inerte, que quedara atrapado entre las particulas del material metalico. El siguiente
paso es calentar el precursor metal-gas, de tal manera que el material se expanda debido
a la presion interna que se crea por el incremento del volumen del gas al incrementar su
temperatura. Este proceso ha sido disefiado principalmente para hacer estructuras
porosas de titanio [2, 6, 9]. La figura 1.2 esquematiza el proceso de manufactura de

espumas por la técnica de gas atrapado.
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Figura 1.2 Técnica de gas atrapado para la produccidn de espumas metdlicas [2].
1.2.1.3 Espumado de suspensiones (pastas o lodos “slurries”).

Las espumas metdlicas también pueden ser producidas a partir de una pasta o lodo, el
cual consiste en el mezclado de polvo fino del metal y un agente espumante dispersados
en un vehiculo organico. El lodo, después de ser bien mezclado, es vertido en molde,
donde se seca a temperaturas elevadas, volviéndose mds viscoso. La espuma comienza a
formarse a medida que el agente espumante produce gas. Finalmente, el lodo expandido

se seca completamente y se obtiene la espuma metdlica [2, 8, 9].
1.2.1.4 Metales celulares basados en materiales de sacrificio.

Otra forma de obtener materiales tipo esponja, es utilizando materiales de relleno y
metales en forma de polvo. El polvo del metal es mezclado con el material de relleno seco,
o bien se puede utilizar un solvente adecuado o incluso un aglutinante. Como material de

relleno pueden utilizarse esferas vacias o particulas de ceramica, granos o esferas vacias
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de polimero, sales o incluso metales. El material precursor (polvo de metal-materia

relleno) es simplemente compactado a temperatura ambiente o, si el material de rell
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es resistente al calor, se presiona a altas temperaturas para mejorar la compactacién. El

paso siguiente es el proceso de sinterizado entre las particulas del polvo metalico. En

ambos casos se obtiene un compuesto que consiste de una matriz metdlica con granulos

de relleno embebidos. El material de relleno puede ser removido por un tratamiento

térmico, lixiviacion o utilizando un solvente acuoso. La remocion del material de rell

eno

dependera fuertemente de la interconexién de los poros [2]. La figura 1.3 esquematiza

este procedimiento.

Material de relleno ki mwtami

o). 0
bheqg 0
Dy nal Oﬁ@)é
oEh 9.9
anguiar spharical

Mezclado con solvente o aglutinante
recubrimiento del material de relleno

Prensado
{awial, isostatica)

Remocion del material de relleno

Sinterizado

Figura 1.3 Técnica de procesado de espumas, basada en materiales de sacrificio [2]
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1.2.1.5 Estructuras de esferas metalicas vacias.

Otra forma para crear una estructura altamente porosa es mediante el uso de esferas
vacias hechas de cobre, niquel, acero o titanio, las cuales son unidas entre si mediante
sinterizacion. Dichas esferas metalicas pueden ser producidas de varias maneras, por
ejemplo, combinando depositacidn quimica y eléctrica del metal sobre esferas de un

polimero, que luego serd removido, o los métodos descritos en las figuras 1.4 y 1.5.

Colada de lodo para las esferas huecas
Gas

Aguja para
el gas

TiH,, aglutinante
organicoy solvente™—.

Esferas ©
vacias
"verdes" @

o

Metalizacion de los esferas vocios

Calentamiento para evaporar
el solvente v el aglutinante v
descomposicion deTiH,

GOIJDUDO

Figura 1.4 Creacidn de esferas vacias metalicas por la ruta Georgia Tech y su consolidacién

para crear una espuma con porosidad de celdas abiertas y cerradas [5]
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oo o ¥ Polvo metalicoy
oo O 5] SUSPENSiON de agiutinante

(o}
Esferas de espuma
de poliestireno \ 7

Recubrimientode j= 2 2 %
lecho fluidizado

|

° 2
Esferas verdes 0: = 2 D
9 S

Recubrimiento

Conformacidn Desaglutinacion
Sinterizado

Figura 1.5 Proceso de recubrimiento de esferas de espumas de poliestireno para la

produccion de estructuras de esferas vacias [2, 6]

Usualmente el diametro de las esferas se encuentra ente 0.8 y 8 mm, con un espesor en
las paredes de 10 a 100 um. Una de las ventajas de este método es que la distribucion del
tamaio de poro no es aleatoria como en otros métodos, sino que puede ser controlada
mediante una elecciéon adecuada de las esferas vacias; por lo tanto, las propiedades
mecanicas y fisicas de las espumas obtenidas por este método pueden ser mas
predecibles que en el caso de espumas obtenidas por otros métodos, con distribucién de
poros al azar. Otra ventaja de este método es que, en principio, todo el intervalo de
materiales disponibles en metalurgia de polvos puede ser utilizado en este proceso, por lo
tanto, las estructuras de esferas huecas pueden ser usadas en aplicaciones de altas
temperaturas. Se pueden obtener densidades relativas tan bajas como 0.05 con tamafios

de poro desde 100 micrémetros hasta varios milimetros [2, 5].
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1.2.2 Técnica de electrodepositacion.

Esta técnica comienza a partir del estado idnico de los metales, es decir, una solucién de
iones en un electrolito. El metal es eléctricamente depositado en una espuma de polimero
de celdas abiertas, que es después removida, es decir, el polimero es reemplazado por un

metal durante el proceso.

Para realizar un procedimiento de electrodepositacién, es necesario que la espuma
polimérica presente cierta conductividad eléctrica, lo cual es complicado ya que es de
naturaleza polimérica; sin embargo, esta propiedad eléctrica puede ser conferida al
polimero si éste es sumergido en una pasta o lodo que es eléctricamente conductivo,
basado en grafito por ejemplo, o recubriéndolo con una capa delgada conductora, ver

figura 1.6.

Las espumas metdlicas producidas por esta técnica se caracterizan por su excepcional

uniformidad y alto grado de porosidad [2, 5, 8, 9].

Espuma de Adicidn del Remocidn del

polimero recubrimiento Galvanizado

polimero

conductivo

\ Recubrimiento Metal

Figura 1.6 Técnica de electrodepositacion para la produccion de metales celulares [2].
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1.2.3 Depésito de vapor.

Las espumas metdlicas pueden ser también realizadas a partir de metales o compuestos
metalicos en fase gaseosa (vapor de metal). Se requiere una estructura solida precursora,
que define la geometria de la espuma que sera producida, por ejemplo, una espuma de
poliuretano reticulado. El vapor metdlico puede ser producido en una cdmara de vacio y
entonces es condensado sobre el precursor frio. El metal condensado recubre la superficie
del precursor polimérico y forma una pelicula de cierto espesor, caracterizado por la
densidad del vapor y el tiempo de exposicién [2, 5]. Esta técnica es muy parecida a la

descrita en 1.2.2.
1.2.4 Espumas producidas a partir de metales fundidos.

Las técnicas que utilizan metales fundidos, es decir, en estado liquido. Conforman la
cuarta categoria de métodos de produccién de metales celulares. En este caso, se parte
del metal fundido, el cual serd convertido en un material poroso por cualquiera de las

técnicas que se mencionan a continuacion.
1.2.4.1 Espumado directo.

Actualmente existen dos métodos para manufacturar espumas metadlicas directamente, el
primero es mediante la inyeccién de gas en el metal fundido y el segundo es a través de la
formacion de gas in-situ en el liquido, agregando agentes espumantes que liberan gas en

el metal fundido al ser sometidos a las temperaturas elevadas de fusién del metal.

En el primer caso, con el metal ya en estado liquido, el gas es inyectado utilizando un
sistema de impulsadores giratorios (propelas) o inyectores vibrantes, con el objetivo de
crear burbujas muy finas dentro del liquido y distribuirlas de manera uniforme, este
procedimiento se esquematiza en la figura 1.7. Debido a las fuerzas de flotabilidad en el
liquido, las burbujas del gas tienden a subir rdpidamente a la superficie, sin embargo, la

flotabilidad de las burbujas puede ser disminuida al incrementar la viscosidad del liquido,
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lo cual puede ser logrado al agregar particulas pequefias insolubles o poco insolubles en el
metal liquido. Algunos ejemplos de estos materiales, que son agregados tipicamente entre
10-30% en volumen, son el dxido de calcio, 6xido de calcio-aluminio, carburo de silicio
entre otros; estos materiales, que tienen un tamafio de particula de 1-30 um, también

actlan como estabilizadores de la espuma.

Inyeccién de gas en

metales fundidos

Drenaje del
metal fundido

Crisol

Paleta de agitacion
e inyector de gas

Figura 1.7 llustracién esquematica de la produccion de espumas metdlicas mediante el

método de inyeccion de gas (proceso HYDRO y CYMAT para espumas de aluminio) [5]

Una gran variedad de gases puede ser utilizados para generar las burbujas, siendo el aire
el mds utilizado, aunque también didéxido de carbono, oxigeno, gases inertes o incluso
agua pueden ser inyectados para genera las burbujas. La espuma producida por este
método flota en la superficie del metal fundido, debido a una diferencia de densidad,
donde es recogida y se deja enfriar para obtener la espuma sdlida. Con un cuidadoso
control del proceso de inyeccién de gas y de la velocidad de enfriamiento, se pueden

obtener espumas de celda cerrada con baja densidad relativa. Una de las ventajas de este
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método es la capacidad de una produccién continua de un gran volumen de espuma, ya
gue es un proceso continuo, ademas de las bajas densidades que pueden ser alcanzadas 'y
el buen control que se puede tener sobre este parametro. Sin embargo, no se puede tener
un buen control en el tamafio del poro que, por lo general, es demasiado grande e
irregular. Se ha reportado que el porcentaje de porosidad de este tipo de espumas esta
entre 80-98% y el tamafio de poro entre 3 y 25 mm, siendo posible obtener valores de

densidad entre 0.05-0.55 g/cm® [2, 5, 9-12].

El segundo método consiste en el espumado de metales mediante la adicidon de agentes
espumantes en lugar de burbujear gas dentro del liquido, ver figura 1.8. El calor causa la
descomposicién del agente espumante y libera gas, impulsando el proceso de espumado,
de esta manera el metal fundido comienza a expandirse lentamente y llena el recipiente
gue lo contiene. El agente espumante mas utilizado es TiH, que se agrega, tipicamente, en
un 1.6% en peso, el cual libera hidrégeno cuando se superan los 465° C (generalmente
tarda diez minutos en descomponerse por completo). En este método, también es
necesario agregar un agente que ayude a incrementar la viscosidad del metal fundido,
estos agentes pueden ser sdlidos, liquidos o gaseosos, por ejemplo 1.5% en peso de calcio.
Durante la expansion de la espuma, ésta se mantiene dentro de una cadmara a presion
constante, lo cual genera espumas con estructura de celda homogénea. Cuando el
espumado se ha completado el metal se enfria hasta que solidifique la espuma antes de
gue el hidrégeno escape y las burbujas se unan y colapsen, obteniendo asi un sélido
espumado. La cantidad del agente espumante y del material utilizado para incrementar la
viscosidad determinan la densidad relativa de la espuma vy, junto con las condiciones de
espumado y enfriado, el tamafo de celda, que puede variar de 0.5 a 5 mm. Se ha
observado, sin excepcién, que mientras mds uniforme es la mezcla ha espumar, mejor
serd la espuma obtenida. Se ha reportado que las espumas obtenidas por este método
presentan porosidades entre 84-95%, densidades entre 0.18-0.24 g/cm’ y una estructura

altamente isotrépica y homogénea.
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Actualmente, solo aleaciones de aluminio son procesadas por esta via ya que el hidrégeno
fragiliza muchos metales. Se han realizado investigaciones utilizando agentes espumantes
alternativos (carbonatos, nitratos, entre otros) con temperaturas de descomposicién mas
elevadas, que ofrecen la posibilidad de utilizar este método de espumado en hierro,

aceros y aleaciones de niquel [2, 5, 8, 9, 11, 12].

a) Modificacion L )
de la viscosidad I e
. M
Calcio

Aleacion de Aluminio
+ 1-2% de Calcio

b) Adicién del
agente espumante

Agente

espumante
Aleacidn espesa de (Ti
TiHz)
Aluminio + 1-2% TiHo (|
¢) Espumado Espumado
isotérmico T del aluminio
Drenado '
del metal
d) Enfriamiento del
aluminio espumado

Aluminio__ 1%
espumado

Figura 1.8 Esquematizacion del proceso de manufactura de metales celulares mediante la

adicion de agentes espumantes (proceso Alporas) [5].
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1.2.4.2 Solidificacidn eutéctica sélido-gas (Gasars)

Este método, explota el hecho de que algunos metales como Al, Be, Cr, Cu, Fe, Mg, Mn y
Ni, exhiben puntos eutécticos en combinacidon con el hidrégeno. Aqui, el metal es fundido
y saturado con hidrégeno bajo presion. Cuando se disuelve el hidrégeno en uno de estos
metales a una presion elevada (tipicamente> 50 atm) se obtiene un metal fundido libre
de poros pero con hidréogeno completamente disuelto en él. Si se disminuyen la presiény
la temperatura, la mezcla es sometida a una transicidén eutéctica y pasa a un sistema
heterogéneo de dos fases que, debajo de la temperatura eutéctica, corresponde a un
sélido mas gas. Si los pardmetros del proceso (velocidad de enfriamiento y perfil de
presidn) son elegidos apropiadamente, se formaran pequefias burbujas y quedaran
atrapadas en el sélido, dando pie a la formacidn de la espuma. Cuando el material fundido
solidifica, el gas escapa debido a su baja solubilidad en el metal sélido, dando lugar a un
material poroso anisotrdpico, con poros cuasi-cilindricos orientados en la direccion de la
solidificacién, ver figura 1.9. Los pardmetros de operacién de este método deben ser
elegidos de tal manera que las burbujas formadas permanezcan en el liquido y no floten a
la superficie y desaparezcan. La morfologia de poro resultante es determinada en gran
medida por el contenido de hidrégeno, la presién sobre el metal fundido, la direccion y
velocidad de remocidn de calor y por la composicién quimica del metal fundido. Este
método permite obtener didmetros de entre 10 um y 10 mm, longitudes de poros entre

100um y 300mm y porosidades entre 5%y 75% [2, 5, 9, 11, 12].
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Figura 1.9 Diagrama binario de fase Metal-Hidrdogeno y esquematizacion del proceso de

produccion de espumas metalicas via solidificacion eutéctica sélido-gas (GASAR) [5].
1.2.4.3 Técnica de fundido de polvos compactos

El método de produccién comienza con una mezcla de metales en polvo (metales puros,
aleaciones o mezclas de metales) y un agente espumante, esta mezcla es compactada
para obtener un producto denso semi-terminado. La compactacién puede ser realizada
por cualquier técnica, siempre y cuando el agente espumante quede bien embebido
dentro de la matriz metdlica. El siguiente paso es un tratamiento térmico a una
temperatura cercana al punto de fusidn del metal. El agente espumante, que se encuentra
homogéneamente distribuido dentro de la matriz metdlica densa, se descompone
liberando gas, que fuerza a dicha matriz a expandirse, formando asi una estructura
altamente porosa. El tiempo necesario para obtener una expansién total depende de la
temperatura y del tamafio del precursor, y puede tardar desde unos pocos segundos hasta
varios minutos. Con la eleccidon del agente espumante y los parametros de proceso
apropiados, metales como estaio, zinc, latén, plomo, oro y algunos otros metales y
aleaciones pueden ser espumados por esta via. Si la pieza del precursor es espumada en
un horno el resultado sera una pieza (lingote) de metal espumado con una forma no

definida, a menos que la forma en la que expandird el precursor sea definida mediante la

Metdlicos y Ceramicos 18| Pagina



MARCO TEORICO 5%

g

insercion de éste en un molde predeterminado, para lo cual primero se le extruye, como

se muestra en la figura 1.10 [2, 5, 11].

a) b}

Aleacion Agente espumante

en polvo :D Dado de extrusion
i Pistdn |

Barra densa

Polvo

Esferas
> e
de acero

Impulsor
giratoric

d)

Componente o

) Contenedor con espumado
la forma dezeada Molde
{ Barras extruidas de la aleacidn N o
Hu:rrnu:r-——-‘"_'l'/u' I 'J

,f"’_- {contiene el agente espumante)

Figura 1.10 Procedimiento para la produccién de espumas metdlicas mediante la técnica

de fundido de polvos compactos [5].
1.2.4.4 Colada de precision con espumas poliméricas

Las espumas pueden ser producidas a partir metales fundidos sin espumar directamente
el metal. En este caso se utiliza una espuma polimérica con el tamafio de celda y densidad
relativa deseados como punto de partida, por ejemplo una espuma de poliuretano. Si la
espuma polimérica es de poro cerrado es necesario transformarla en espuma de poro
abierto por un tratamiento de reticulacién. Una vez que la espuma ya es de poro abierto,
es rellenada con el lodo liquido de un material que sea suficientemente resistente al calor
(material refractario), por ejemplo mullita, una mezcla de resina fendlica, carbonato de
calcio o yeso; después de que este material se haya endurecido la espuma polimérica es

removida por un tratamiento térmico y el metal fundido es vaciado dentro de los huecos
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abiertos resultantes, los cuales replican exactamente la estructura de la espuma
polimérica. Si las cavidades estrechas no son llenadas por simple accidon de la gravedad,
serd necesario aplicar calor y presidon para que el metal llene por completo la estructura.
Finalmente se remueve el material del molde y se obtiene la espuma metdlica. Este
método da como resultado espumas de celda abierta con tamafios de poro de 1-5 mm,
con porosidades entre 80-98% y densidades relativas tan bajas como 0.05. Casi cualquier

metal puede ser espumado a través de este método [2, 6, 8, 9, 12].

Infiltracidn de o : P 2%
Espuma de G g Remocion del Infiltracidn Remocion
polimero e polimero del metal del molde

T~

Polimero Relleno
Figura 1.11 Produccidn de metales celulares mediante la colada de precisién con espumas

poliméricas [2].
1.2.4.5 Formado por aspersion (Proceso “Osprey”).

Este es un método que permite el procesamiento de una gran variedad de metales y
aleaciones diferentes. El metal fundido es continuamente atomizado y se crea un rocio de
pequeias gotas metdlicas que vuelan velozmente. Las gotas son recolectadas en un
sustrato donde se acumulan y crecen hasta formar un depdsito denso de la forma
deseada. Las caracteristicas de los materiales formados por esta técnica incluyen: un bajo

contenido de éxido, tamaifo de granos fino y un alto contenido de fases metaestables.
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Una caracteristica que hace este proceso especialmente atractivo es la posibilidad de
modificar las propiedades del depdsito inyectando polvos, por ejemplo, éxidos, carburos o
metales puros en el rocio (spray) y permitiéndoles reaccionar con las gotas de metal
liquido y asi ser incorporadas en el metal a medida que este es depositado en el sustrato.
Si los polvos inyectados son sustancias que se descomponen al entrar en contacto con el

metal fundido y liberan gas, se pueden generar poros en el depdsito [2, 12].
1.2.4.6 Colada alrededor de material de relleno (Método de infiltracion).

Se pueden producir metales porosos fundiendo un metal alrededor de granulos o esferas
vacias de baja densidad, o introduciendo dichos materiales en un metal fundido. El
material de relleno o sacrificio puede ser de naturaleza inorganica, por ejemplo,
vermiculita, pellets de arcilla cocida, sales solubles, bultos sueltos de arcilla expandida,
pellets de arena, esferas de vidrio o de éxido de aluminio. Los granulos del material de
sacrificio se sinterizan y se dejan enfriar, dando lugar a un molde con poros
interconectados. Sin embargo, cuando se utiliza sal para elaborar la preforma, la
sinterizacion no es un paso necesario. Los granulos pueden permanecer en el producto
metalico después de la colada (produciendo lo que se conoce como “material
compuesto”), o pueden ser removidos por un proceso de lixiviacion (extraccidn sdlido-
liguido) en un solvente o acido adecuado, o mediante un tratamiento térmico. Es
importante mencionar que estos granulos de material de sacrificio deben ser resistentes a
las temperaturas de fundicion del metal. La eliminacién de este material puede ser
realizada exitosamente si el contenido de dicho material es lo suficientemente alto para

gue los granulos queden interconectados.

Usualmente es necesario precalentar el material de relleno, con el objetivo de evitar la
solidificacién prematura del metal fundido, especialmente cuando la capacidad calorifica
del bulto es alta o la presién de infiltracion es baja. Debido a la alta tension superficial de
los metales en estado liquido, la “humectacion” de los granulos del material de sacrificio

puede causar un problema, ya que, en general, los intersticios entre los granulos no se

Metdlicos y Ceramicos 21 |Pagina



MARCO TEORICO 5%

g

llenaran completamente. Por lo tanto, para el método de infiltracién es un requisito

importante crear vacio entre los granulos de sacrificio o presionar el metal en estado

liquido.

Una vez que el metal se solidifica es necesario remover el material de sacrifico. Si el

material utilizado es una sal, ésta puede ser removida mediante un lixiviado con agua. Si

se utilizan pellets de arena, estos pueden ser retirados facilmente si el aglutinante se

descompone bajo la influencia del calor, mientras que las esferas de polimeros son

removidas mediante una pirolisis térmica. La figura 1.12 muestra grafica y resumidamente

este método.

Preparacion del bulto de
material de relleno

Infiltracion del metal
fundido

Remocion del material de
relleno

L3

Material de relleno

Metal

Poro

Figura 1.12 Produccion de materiales metalicos celulares utilizando material de relleno

[2].

Un amplio intervalo de metales puede ser procesado por este método, incluyendo

aluminio, magnesio, zinc, plomo, estafio, etc. También pueden fabricarse partes con forma

predefinida, a través del disefio de un molde con la geometria deseada.
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Una de las ventajas del uso de granulos o pellets de material de relleno es que se puede
tener un muy buen control de la distribucién del tamafio de poro, que estd dada por la
distribucion del tamafio de particula de los granulos del material de relleno. Por otro lado,
las maximas porosidades que se pueden alcanzar con este método estan limitadas a

valores menores al 80%. [1, 2, 5, 6, 8- 12].
1.3 Caracterizacion de espumas metalicas

Parte de la informacidon necesaria para analizar las propiedades de los materiales celulares
se encuentra en las propiedades mismas del material con el cual fueron hecho, en la
densidad relativa (o porosidad) de la espuma, el estado en el que se encuentran las celdas
gue los constituyen (celdas abiertas o cerradas) y el didametro promedio de celda [4]. Estos
son algunos de los pardmetros que sirven para caracterizar las espumas metdlicas. Una
espuma metdlica puede ser caracterizada de diversas maneras, sin embargo, el objetivo
siempre es el mismo: obtener datos acerca de las caracteristicas fisicas o0 mecanicas de

dichos materiales [2].

Cuando se estudia un material celular producido por el hombre se puede reconocer
rapidamente que el método de produccidn utilizado conduce a diferentes estructuras, es
decir, las estructuras celulares estan determinadas por el proceso por el cual fueron
producidos dichos materiales, al igual que los materiales celulares encontrados en la

naturaleza.

Por un lado puede realizarse un analisis de la matriz metdlica de la espuma, la cual
consiste en granos, precipitados, dendritas, o diferentes fases pueden ser observadas, es
decir podemos analizar la microestructura del metal base, aunque esto no nos
proporcione la informacidn necesaria para caracterizar el material propiamente como un
material celular. Por otro lado, existen parametros o datos que nos pueden ayudar a
caracterizar el material como un material celular; una de las principales caracteristicas de

los materiales celulares, como se menciond antes, es su densidad, ya sea en unidades
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absolutas o relativas. La densidad de este tipo de materiales depende de la fraccidn de
volumen de metal y de gas, en consecuencia, los materiales celulares estan caracterizados
por su densidad comparada con la densidad del metal base (por su densidad relativa). Una
estimacion burda de la densidad del material puede ser conseguida pesando una muestra
de volumen conocido, sin embargo un resultado mas exacto puede ser obtenido mediante
el principio de Arquimedes; desafortunadamente no todos los componentes tienen la
superficie cerrada, de tal manera que la penetracién del liquido de prueba debe ser
prevenida, de lo contrario esto podria invalidar la prueba. La distribucion local de los
componentes celulares puede ser determinada mediante una radiografia de rayos X o una
tomografia computarizada (XCT); esta ultima técnica nos permite también estudiar la

estructura y los defectos de la celda.

Ademds de la densidad, la arquitectura celular (analisis estructural) de este tipo de
materiales es una propiedad fundamental en la caracterizaciéon de un material celular, ya
gue es bien sabido que la estructura celular de este tipo de materiales es el factor clave
gue determina sus propiedades, y para este propdsito es importante realizar un analisis de
las celdas que constituyen al material completo. En este sentido, un material celular no
tiene celdas ideales, sin embargo, el andlisis de celdas ideales es de mucha ayuda al
momento de describir la arquitectura de una espuma metalica. Por otro lado, como ya se
menciond antes, las celdas dentro de un metal celular pueden estar abiertas o cerradas,
sin embargo en la mayoria de los casos se tiene una mezcla de ambos tipos de celdas. En
resumen, para llevar a cabo la descripcidn de las celdas es necesario tener informacion de
ciertos pardmetros como la forma y el tamafio de la celda, la topologia, geometria de las
paredes de la celda y su relacidn con las celdas vecinas. Algunos métodos comunes, como
la microscopia éptica y un andlisis cuantitativo de imagen, proporcionan este tipo de
informacion [6]. La figura 1.13 muestra dicha clasificacién de los métodos utilizados en la

caracterizaciéon de las espumas metalicas.
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Metodos de Caracterizacion

| |
No destructivos Destructivos

Determinacion de la densidad Imagenes opticas
Medidas de penetraciéon de tinta Pruebas mecanicas
Radiografia y radiosopia de rayos X Pruebas de corrosion

Tomografia computarizada de

rayos X
Prueba de corrientes de Foucault
Mediciones
Analisis vibracional
Porosimetria y permeametria
Conductividad eléctrica y térmica
Mediciones de conductividad

Figura 1.13 Métodos de caracterizacién de materiales celulares.

El objetivo principal al realizar la caracterizacién de un material celular es definir cudles
son los parametros estructurales del material y entender que influencia tienen dichos
pardmetros en las propiedades del material celular [6]. Existen diferentes métodos para
caracterizar un material celular, los cuales pueden ser clasificados dentro de dos grandes
grupos, en base al grado de dafio que pueda recibir la muestra que se esté analizando, es
decir, si la espuma es deformada irreversiblemente o si permanece sin cambios durante el

proceso de caracterizacion.
1.3.1 Métodos no destructivos de caracterizacion

Existe un amplio intervalo de métodos de caracterizacién de metales celulares que no
implican la destruccion o alteracién del material celular. A continuacién se enumeran y

discuten este tipo de métodos.
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1.3.1.1 Determinacidn de la densidad y la porosidad de la muestra.

Como ya se menciond antes, la densidad de los materiales celulares es un pardmetro muy
importante en la caracterizacion de dichos materiales, también se menciond que la
manera de determinar este valor es mediante el pesaje de la muestra y la determinacion
del volumen de la misma, que puede ser mediante el Principio de Arquimedes (a través de
la medicion de la flotabilidad de la muestra en un liquido de densidad conocida). Sin
embargo, si la muestra no tiene una piel externa completamente cerrada existe el riesgo
de que el liquido penetre dentro de los poros, esto puede ser prevenido, recubriendo la
superficie externa de la muestra con una pelicula polimérica. Otra forma para determinar
el volumen de la muestra, es mediante el maquinado de la espuma, para obtener
muestras con una forma geométrica determinada y con dimensiones conocidas, de esta
manera el volumen puede ser calculado con las diferentes férmulas de determinacidn del

mismo.

La distribucién de la densidad de un material celular real esta influenciada por muchas
caracteristicas estructurales como las caracteristicas de los poros (tamafio, forma,
fraccidon de poros, entre otras) y la arquitectura o esqueleto celular. Por ejemplo, mientras
mayor sea la fraccion de volumen de los poros en un material celular, menor sera la

densidad del material. [2, 6].
1.3.1.2 Tomografia computarizada de rayos X

La tomografia computarizada de rayos X, XCT, por sus siglas en inglés, proporciona
imagenes de a diferentes grados de magnificacion de los planos dentro de la espuma, que
pueden ser ensamblados en una imagen de tres dimensiones, permitiendo conocer la
distribuciéon de la densidad de la espuma precisamente en tres dimensiones. Las imagenes
de las muestras son tomadas desde un gran nimero de direcciones, usualmente mediante
la rotacion y traslacién de la fuente y el detector alrededor de la muestra. A partir de las

diversas imagenes obtenidas, se puede hacer una reconstruccion matematica de la

Metdlicos y Ceramicos 26 |Pagina



MARCO TEORICO %

g

atenuacion de los rayos en cualquier punto y por lo tanto la densidad local. Este método
permite la examinacion del interior de una espuma, y es suficientemente rapido que la
distorsion de la celda puede ser estudiada a través de imagenes sucesivas a medida que la
muestra se deforma. La figura 1.14 esquematiza el funcionamiento de un dispositivo de
rayos X, asi como un ejemplo de una imagen 3D obtenida por este método, mientras que
la figura 1.16 presenta una comparacion de imagenes obtenidas por esta técnica, por SEM
y por microscopia Optica [2, 5, 6].

Matriz estacionaria

Muestra de detectores
porosa

AN

b)

Fuente de rayos X

Figura 1.14 a) Esquematizacion del método de tomografia computarizada de rayos X y b)
Imagen 3D de alta resolucién de una espuma de zinc obtenida a partir de una tomografia

computarizada [2].
1.3.1.3 Microscopia Electrénica

Basicamente, un microscopio es un sistema dptico que permite observar objetos que son
demasiado pequeiios para observarlos a simple vista, obteniendo una imagen del objetoy

magnificdndola para observar sus detalles caracteristicos.

Existen varios tipos de microscopios, siendo el microscopio éptico el mds comun, el cual

utiliza luz y tiene una resolucién del orden de micrémetros. Otro tipo es el microscopio

Metdlicos y Ceramicos 27 |Pagina



MARCO TEORICO 5%

g

electrénico, que tiene grandes aplicaciones dentro de la investigacion por las ventajas que
ofrece sobre el microscopio 6ptico; éste utiliza un haz de electrones. Existen dos tipos
principales de microscopios electrénicos: microscopio electronico de transmision (TEM,
por sus siglas en ingles) y el microscopio electrénico de barrido (SEM, por sus siglas en
inglés). El primero nos permite observar la estructura interna y detalles estructurales de
una muestra (hasta resoluciones de angstroms), mientras que el segundo nos da

informacion sobre la morfologia y caracteristicas de la superficie [36].

Esta técnica es sencilla, la Unica precaucion necesaria esta relacionada con la preparacion
de la muestra. Ademas de resultar muy informativa para espumas de celda abierta. En el
caso de espumas con celdas cerradas, a menudo presentan imagenes confusas de las que
no se puede extraer facilmente informacién acerca del tamafio y la forma, en este caso es

mejor utilizar microscopia éptica [5].
1.3.1.4 Corriente de Foucault

La densidad relativa y el tamafo de poro son datos muy importantes en la caracterizacién
de las espumas metadlicas, estos parametros pueden ser determinados a través de la
medicion de la impedancia eléctrica de multifrecuencias. Este andlisis se logra mediante el
uso de una bobina de excitacién que produce un campo magnético alternante. La
induccidn causa corrientes pardsitas o corrientes de Foucault y un campo magnético
correspondiente alrededor de la muestra, el cual puede ser recogido después con una
bobina secundaria. Las corrientes parasitas no solo dependen de algunos factores
geométricos y de la frecuencia, sino también de las propiedades de la espuma; se puede
demostrar que la porosidad tiene un marcado efecto en la sefial de salida, por lo tanto,
este método puede ser usado en la medicion de densidades locales y otros parametros del

poro de la muestra, después de una calibracién apropiada [2].
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1.3.1.5 Mediciones acusticas

La propiedad de absorber sonido de los medios porosos es usualmente medida en un tubo
de impedancia, que permite realizar mediciones rdpidas y precisas. Tan solo con la
incidencia perpendicular de la onda de sonido en la muestra, ésta puede ser caracterizada.
El tubo de impedancia contiene la muestra en forma de disco cerca de uno de los
extremos y a una distancia variable de la pared posterior, y un emisor de sonido y un
detector en el extremo puesto. Para un intervalo usual de frecuencias acusticas, se
utilizan tubos con un largo de aproximadamente 60 cm y un didmetro de 30 y 100 mm
para altas (20.8 kHz) y bajas (£1.6 kHz) frecuencias, respectivamente. Normalmente se
mide la atenuacion como una funcién de la frecuencia. Si la cavidad que existe entre la
muestra y la pared trasera también es variada, se pueden obtener una serie de funciones
a(v): coeficiente de absorcion contra frecuencia; si la muestra tiene poros
interconectados, las curvas de absorcidon son desplazadas a bajas frecuencias cuando
aumenta la cavidad. En caso contrario, para muestras densas y muestras con poros
cerrados, se tiene la misma curva de absorcion independiente de la cavidad debido a que
el sonido no puede penetrar en la muestra y entonces la absorcion se lleva a cabo en la
superficie. Es necesario realizar mediciones en mas de una muestra y es muy util realizar
dos mediciones por cada muestra, una por cada orientacion posible, ya que la superficie
de la muestra es claramente diferente en cada orientacién, mientras que el volumen

permanece sin cambio si la muestra es girada [2].
1.3.1.6 Analisis vibracional

Este tipo de analisis nos permite determinar el médulo de Young y el factor de pérdida de
un material. En la técnica mas simple, en la cual una barra larga con seccién rectangular o
redonda o una placa cuadrada delgada hecha del material a analizar es sometida a
vibraciones y se pueden crear excitaciones longitudinales, transversas o torsionales. La
muestra puede ser sujetada por uno o dos extremos, o ser soportada o suspendida por

cables delgados; y puede ser excitada por una campo magnético y las vibraciones
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resultantes pueden ser recogidas por una bobina de impedancia, otra posibilidad es fijar la

muestra directamente a un vibrador electromagnético [2].
1.3.1.7 Porosidad

Cuando se trata de materiales metdlicos celulares con poros abiertos, existe el interés en
determinar parametros relacionados con la estructura interna del material, tales como el
area superficial especifica, distribucién del tamano de poro y de las interconexiones

(canales). Actualmente existen varios métodos utilizados para este fin.

a) Porosimetria de mercurio. Esta técnica estad basada en la intrusidn y extrusién de
mercurio dentro del volumen de los poros con ayuda de presidn. Los valores de
presidn y volumen introducido estan relacionados con el tamafio de las celdas.

b) Técnicas de adsorcién de gas (BET). Estas técnicas permiten una determinacion del
area superficial interna total de un material celular. Aln poros muy pequefios, de
la escala atdmica, pueden ser detectados.

c) Permeametria. Esta técnica estd basada en el flujo de un gas o un liquido a través
de un medio poroso, en la cual se mide la pérdida de presién Ap a lo largo de una
columna de espuma de longitud conocida como una funcién de la velocidad media
del fluido. Se encuentra que, para aquellos fluidos cuya flujo es lento, es decir a
bajas velocidades (denominados fluidos por fuerza viscosa), se tiene una relacion
lineal, dominada por la Ley de Darcy, mientras que para aquellos fluidos que viajan
a altas velocidades la dependencia es cuadrdtica, representados por la Ley de
Forchheimer, para este tipo de fluidos las pérdidas de energia debido a la inercia
del flujo del fluido son importantes. Asumiendo que la friccion esta relacionada
con el area superficial interna, se puede obtener un estimado del area superficial
especifica. Sin embargo, los valores obtenidos mediante esta técnica son menores
a los obtenidos por la técnica de BET ya que solo una parte de superficie interna

interactua con el fluido. La figura 1.15 muestra el comportamiento que presenta la
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caida de presién, por unidad de longitud, a través de diferentes materiales
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Figura 1.15 Mediciones de caida de presién en varios materiales con celdas abiertas [2].

d) Método del punto de burbuja. En esta técnica, en primer lugar el volumen de
poros es llenado con un fluido y después se aplica un incremento mondétono de la
presidn externa. A cierto valor de presién, la fuerza capilar del liquido es superada
y el liquido es expulsado de la muestra dando lugar a una disminucion en la
resistencia, cuando la presidn aplicada es incrementada, los poros contintan
siendo vaciados, en orden de tamafio, de tal manera que también los poros mas
pequenos se vacian hasta que finalmente la muestra queda seca. Esta técnica
puede proporcionarnos informacién acerca la distribucion del tamano de poro,
mediante la comparacién de la velocidad de flujo como funcién de la caida de

presion con la correspondiente curva de la muestra seca [2].
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1.3.2 Métodos destructivos de caracterizacion

1.3.2.1 Analisis de imagen dptica

La morfologia y la estructura de un material celular pueden ser analizadas mediante
observaciones épticas a varias magnificaciones. Aunque este andlisis no es destructivo, la
preparacion de la muestra usualmente requiere de cortes o de pulido del material, por lo

tanto esta técnica de caracterizacion es considerada destructiva.

Se puede determinar la distribucidn de celdas o de tamafio de poro, o realizar un analisis
de forma de las celdas mediante el uso de programas comerciales de analisis de imagen,
dichos programas identifican las celdas individuales en el plano de preparacién. Sin
embargo, no es facil obtener resultados significativos, ademas de que se requiere una
preparacion muy cuidadosa del material. La distribucién de poro determinada por esta
técnica no es la verdadera, debido a que las intersecciones a través de las celdas
individuales estan orientadas al azar en el espacio, por lo tanto, los resultados requieren
de una interpretacién. La figura 1.16 muestra las imdgenes de un material poroso con

diferentes técnicas, la cual nos permite observar las ventajas entre dichas técnicas [2].

Figura 1.16 a) Micrografia dptica de una seccién pulida de una espuma, b) Micrografia

SEM de una espuma y c) Tomografia de rayos X de una espuma [2].
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1.3.2.2 Propiedades mecanicas

En muchas de las aplicaciones tecnolégicas actuales, se hace hincapié en las propiedades
mecanicas de los materiales utilizados. Por ejemplo, en la fabricacién de aviones, los
materiales de construccidon deben ser ligeros y deben resistir cargas mecdnicas ciclicas
durante un periodo largo de tiempo; o una fibra 6ptica debe tener cierto grado de
resistencia para tolerar los esfuerzos que se encuentre durante su aplicacién. Por otro
lado, muchos de los componentes disefiados con plasticos, metales y ceramicos, no sélo
deben tener la tenacidad y resistencia suficientes a temperatura ambiente, sino también a
temperaturas relativamente altas y bajas. Por esta razén, los andlisis de pruebas
mecanicas de los metales celulares son un prerrequisito para cualquier aplicacién
estructural. Los resultados de estas pruebas proporcionan datos necesarios para la
evaluacion de aplicaciones especificas y también pueden ayudar a construir una base de
datos, que es necesaria para el modelado de materiales celulares o componentes que
contengan dichos materiales. Los métodos de caracterizacion son, en principio, los
mismos que para los materiales no celulares, sin embargo, algunas veces son necesarias
ciertas modificaciones a los procedimientos debido a la naturaleza especifica del material

celular [2].

Cuando se habla de propiedades mecdnicas existen dos términos muy importantes:
esfuerzo y deformacion. En general, se define al esfuerzo como una fuerza que actua
sobre el area unitaria en la que se aplica. La figura 1.17 muestra los diferentes esfuerzos
gue pueden ser aplicadas a una muestra. La deformacidn unitaria se define como el
cambio de dimension por unidad de longitud. Al describir el esfuerzo y la deformacién
unitaria, es util imaginar que el esfuerzo es la causa y la deformacion el efecto. El esfuerzo
suele ser expresado en Pa (pascales), mientras que la deformacién unitaria no tiene

dimensiones y con frecuencia se expresa en %.
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Figura 1.17 Diferentes tipos de esfuerzos aplicados a una muestra: a) tension, b) flexion, c)

compresion y d) cortante o de cizallamiento [37].

Un tipo particular de deformacién es la deformacién unitaria eldstica, la cual se define
como una deformacidn restaurable debido a un esfuerzo aplicado. Una deformacién es
eldstica si se desarrolla en forma instantanea, es decir, se presenta tan pronto como se
presenta la fuerza, permanece mientras se aplica el esfuerzo y desaparece tan pronto se
retira la fuerza, por eso se dice que es restaurable. Por lo tanto, un material sujeto a
deformacién eldstica no muestra deformacion permanente, por lo que una vez que el
esfuerzo es retirado regresa a su forma original. En muchos materiales el esfuerzo y la

deformacidn elastica, presentan una relacién lineal, como se muestra en la figura 1.18.

? ! La pendiente cambia al
[ BET e < ¢ g cambiar la magnitud del
g ol . esfuerzoy el valor variable
E E'. de eza pendiente sustituye
:ﬁ i at
L4 - - - - -
Deformacion unitaria & —= Deformacicn unitaria & —»
L]
a) Tangentetrazadaenel )

punto indicado

Figura 1.18 Graficas esfuerzo-deformacion para un a) material elastico y b) material no

lineal [37].
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La pendiente en la porcién lineal de la curva esfuerzo-deformacién y define el médulo de
Young o mdodulo de elasticidad (E) de un material, figura 1.18 a), cuyas unidades son las
mismas unidades del esfuerzo. Un ejemplo de materiales no lineales son los elastémeros,
como el hule natural o siliconas, los cuales se encuentran formados por largas cadenas de
polimeros, que se estiran y contraen de una manera semejante a resortes, lo cual explica
la enorme deformacion elastica que presentan dichos materiales. Continuando con la
definicion del mddulo de Young, es importante mencionar que el inverso de este médulo

es denominado flexibilidad o capacidad elastica de deformacién del material.

La contraparte de la deformacion eldstica es la deformacion plastica, la cual es
permanente. En este caso, cuando se quita el esfuerzo, el material no regresa a su forma
original. La deformacidn plastica no hace referencia a materiales pldsticos o poliméricos,
sino que se puede presentar en cualquier material, por ejemplo la abolladura en un auto.
En el caso de materiales celulares, la deformacion plastica también es conocida como
etapa de densificacién, mds adelante se explicaran las etapas que estan involucradas en

las pruebas de compresién de los materiales celulares.

Otro parametro importante, desde la perspectiva de las pruebas mecanicas, es la
velocidad con la que se desarrolla la deformacidon de un material y es definida como
velocidad de deformacion, cuyas unidades son s*. Muchos materiales que son
considerados ductiles se comportan como sodlidos fragiles cuando son sometidos a
velocidades de deformacion altas, bajo estas condiciones, la carga utilizada es

denominada carga dindamica o de impacto [37].

Cuando hablamos de materiales estructurales, una de las propiedades mas importantes es
precisamente su comportamiento elastico lineal, el cual estd descrito, para un material
isotrépico, ademas del mdédulo de Young, por el mddulo de cizalla o de corte, G. En la
actualidad, los materiales celulares metdlicos han cobrado gran interés como materiales

estructurales, sin embargo, algunas espumas no presentan un comportamiento isotrépico
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debido al proceso utilizado para su manufactura, por lo que serdn necesarios mas de dos

modulos para describir su comportamiento elastico.

Los materiales celulares, debido a su naturaleza, presentan una serie de caracteristicas

que tienen cierta influencia sobre el médulo de Young como son:

e Estructura de la espuma. El mecanismo de deformacidn de las celdas dependerd
del tipo de estructura que se tenga. Si es de poro abierto, el principal mecanismo
de deformacion es la flexién de los bordes de la celda; vy si la estructura es de poro
cerrado, el mecanismo principal es tensidon y compresién de los bordes de la celda
y los esfuerzos en las membranas en las paredes de la celda juegan también un
papel importante en el mecanismo de deformacién. Por otro lado, la presencia de
imperfecciones pueden tener un gran impacto en el mddulo de Young de la
espuma si dichas imperfecciones son de gran extensidén. Finalmente, otros
pardmetros estructurales como el tamafio y forma de la celda tienen una menor
influencia en “E”.

e Densidad de la espuma. La figura 1.19 muestra graficamente que, en general, la
tendencia que existe entre la densidad relativa de la espuma y el mddulo de Young
es directamente proporcional, es decir, a medida que aumenta la densidad de la

espumas el médulo de Young serd mayor.
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Figura 1.19 Dependencia del médulo de Young en la densidad de la espuma para

diferentes tipos de espumas de aluminio [6].

e Deformacion de la espuma. A medida que la espuma es deformada, la estructura
de ésta se ve modificada por los diferentes mecanismos de deformacidn. Por lo
tanto, el Médulo de Young cambiard con respecto a la deformaciéon. Es por lo
anterior que se vuelve muy importante especificar a qué valor de deformacién se
determina el mddulo de Young, ya que éste cambia a medida que se incrementa la

deformacién, como se puede ver en la figura 1.20.
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Figura 1.20 Curva esfuerzo-deformacidén para pruebas de tensién y compresion, y
determinacién del médulo de Young (del médulo sin carga) para espumas de aluminio

Alporas [6].

En la figura anterior podemos observar que, a medida que se incrementa la deformacion,
el mddulo disminuye mas rdpido en compresidon que en tensidn, pero en general la

tendencia es que el médulo disminuye a medida que la espuma es deformada [6].

Para determinar el modulo de corte se utiliza una probeta similar a la utilizada en las
pruebas de tension, la cual es sometida a una esfuerzo de torsion; al igual que las demas
pruebas, los parametros utilizados durante el desarrollo de esta prueba, debe cumplir con
las especificaciones de las normas ASTM. El torque se determina a partir de la celda
cargada. El médulo de corte es determinado de la misma manera que el médulo de Young,
a partir de la porcién lineal de la curva esfuerzo-tensiéon y el estrés maximo es tomado

como la resistencia al corte o cizallamiento [5].
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Las diferentes pruebas mecdnicas pueden ser agrupadas de la siguiente manera:

e De acuerdo al tipo de tensidn aplicada: uniaxial, biaxial, multiaxial o hidrostatico.
La prueba de tensién uniaxial puede ser desarrollada en muestras cilindricas que
presentan un didmetro menor en el centro de la probeta, denominada “cintura”.
Esta debe ser maquinada para tener una forma especificada de acuerdo a una
norma ASTM. Las dimensiones minimas de la muestra deben ser por lo menos
siete veces el tamafo de la celda. El médulo de Young es medido a partir de la
porcion cargada de la curva esfuerzo-tensidon, mientras que la resistencia a la
tracciéon es tomada como el estrés maximo. [5]

e De acuerdo al modo de carga o tipo de esfuerzo aplicado: compresién, tension,
cizalla, flexion o torsién. La prueba de compresidn uniaxial se desarrolla de una
mejor manera sobre muestras prismaticas o cilindricas de la espuma, cuya relacién
altura-grosor excede una relacidon de 1.5. De igual manera que para las pruebas de
tension, las dimensiones de la muestra deben ser al menos siete veces el tamano

de la celda [5].

Durante el ensayo de compresién se aplica un esfuerzo sobre la muestra, que dard como
resultado la deformacion de la misma. Estos dos pardmetros al ser graficados dan como
resultado una curva esfuerzo-deformacién, cuya forma tipica para espumas metalicas se

muestra en la figura 1.21.
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Figura 1.21 Curva tipica esfuerzo-deformacidn de una espuma vy las regiones que la
describen: deformacién eldstica lineal, meseta de esfuerzo y régimen de densificacién o

deformacién plastica [38].

La figura 1.21 muestra que, el ensayo de compresion de metales celulares da como
resultado una curva esfuerzo-deformacion Unica compuesta por tres regiones. La primera
de ellas corresponde a la region elastica del material, en la cual la deformacion es
controlada por la flexion tanto de los bordes como de las paredes de la celda; como ya se
menciond antes, esta region lineal esta caracterizada por el médulo de Young. La segunda
region corresponde a la meseta de compresion (plateau), la cual responde al progresivo
colapso de las celdas. La tercera y ultima regidn, es aquella en la cual no hay mas espacio
para que las celdas puedan colapsar, dando lugar a la densificacién del material [1]. La
meseta de compresién es una region en la cual el esfuerzo es casi constante sobre un
amplio intervalo de deformacion. Es este comportamiento el que hace a los metales
celulares interesantes para aplicaciones de absorcion de energia donde, a un esfuerzo
constante relativamente bajo, se puede absorber una gran cantidad de deformacidn. Los

mecanismos de deformacién presentes en un ensayo de compresion dependen del
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material del cual esta hecha la espuma, sin embargo, usualmente, las espumas muestran
un comportamiento considerablemente ductil. Dependiendo de la estructura celular y de
las propiedades del material con que estan hechas, la region de meseta de la curva
esfuerzo-deformacién puede no ser plana, sino que muestra una ligera pendiente o

incluso puede presentar ondas, como se muestra en la figura 1.22 [6].

[ [ ]
\ | —
| Espuma de aluminic
|
|

Esfuerzo de compresion [MPa]

0 10 20 30 40 50 60 70
Deformacion por compresion [%]

Figura 1.22 Curva esfuerzo-deformacién en compresidn para una espuma ductil de

aluminio y una espuma quebradiza de alumina [6].

Las propiedades mecanicas de las espumas, como la meseta de esfuerzo oy y el médulo
de Young E, dependientes solamente de la densidad de la espuma, p*, pueden ser
estimadas utilizando el modelo de Gibson y Ashby, quienes utilizaron un modelo simple de
una celda cubica. Dicho modelo propone una relaciéon simple entre la densidad relativa
p*/psmg Y €l médulo de Young, E, y la meseta de esfuerzo oy, para espumas con celdas

abiertas, como sigue:
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En la ecuacion (1) Eqvg es el modulo de Young del material del borde sélido de la celda
(que para el magnesio es 40 GPa) [39], “A” es una constante que esta relacionada con la
geometria de la celda, con un valor de 1. En la ecuacién (2) oy, que en este caso es 21
MPa [39]. A partir de datos de espumas de poliuretano y varios metales celulares, se
sugiere que la constante C de la ecuacién (2) tenga un valor de 0.3, aunque en la practica
las constantes A y C varian en un amplio intervalo, dependiendo del tipo de espuma [6,
40]. La figura 1.23 muestra la relacion que existe entre E, oy y la densidad relativa,
p*/psvg, @ través de las curvas esfuerzo-deformaciéon en compresiéon de espumas de

aluminio (Alulight) con diferentes densidades.

30
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Figura 1.23 Curvas esfuerzo-deformacion para el ensayo de compresién de espumas de

aluminio (Alulight) con diferentes densidades [6].
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El incremento de la meseta de esfuerzo a medida que la densidad de la espuma aumenta
es muy evidente. Existen diferentes métodos para determinar la meseta de esfuerzo
dependiendo del camino que sigue la curva. Si existe un pico de esfuerzo al principio de la
meseta, este pico o una seccién claramente plana de esfuerzo serd tomada como el valor
de la meseta de esfuerzo. Si no existe un pico de esfuerzo, la region de meseta sera
extrapolada a menores deformaciones y la interseccién con la linea el3stica inicial o la
ordenada R indica la meseta de esfuerzo. Esta meseta juega un papel muy importante en
la caracterizacion del comportamiento de absorcion de energia de la espuma, ademas de
ser una propiedad del material que nos proporciona informacion acerca del rendimiento

en los ensayos de compresiéon de la espuma. [6]

Otras pruebas mecanicas incluyen mediciones de resistencia a la fractura en muestras con
muescas y pruebas de indentacién con varias formas de indentador [2]. Para obtener
datos reproducibles de la dureza de las espumas, es necesario que el indentador (una
esfera, por ejemplo) tenga un didametro D tal que sea grande comparado con el tamafio de
la celda. Los efectos de borde se evitan si las indentaciones estan por lo menos a un
diametro de indentador lejos de los bordes de la placa. Ya que las espumas son
compresibles, su resistencia a la indentacién es solo ligeramente mayor que su resistencia

a la compresion uniaxial [5].
1.4 Propiedades de las espumas metalicas

Como ya se menciond antes, las caracteristicas de una espuma se resumen mejor
mediante la descripcién de los materiales de los cuales estd hecha, su densidad relativa
(p/ps, la densidad de la espuma dividida por la densidad del sélido) y sabiendo si la
espuma es de poro abierto o cerrado. Mas alld de eso, las propiedades de una espuma
estdn influenciadas por la estructura, particularmente por la anisotropia y por los
defectos. Esto es debido a que el espumado amplia dramaticamente el intervalo de
propiedades de los metales [5, 6]. Sin embargo, hay propiedades que no cambian, por

ejemplo, la estructura cristalina, el coeficiente de expansion térmica y la temperatura de
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fusién. Por otro lado, otras propiedades fisicas, como la capacidad calorifica, son
funciones tipicamente lineales de la densidad. Finalmente, hay muchas propiedades que
dependen de la densidad (o porosidad) pero no de una manera lineal. Estas propiedades
estan influenciadas por la estructura geométrica o de la micro-arquitectura de la
estructura celular como: la resistencia mecanica, la conductividad térmica y eléctrica, asi

como las propiedades acusticas.

Los parametros que influyen en las propiedades de los metales celulares, en orden de

importancia son [6]:

e Propiedades intrinsecas (propiedades de la pared celular).

e Densidad relativa.

e Tipo de estructura celular (celdas abiertas o cerradas).

e En una espuma con celdas cerradas, la fraccion del sélido que se encuentra
contenido en los nodos, bordes o las caras de la de celda.

e Lairregularidad o los gradientes en la distribucion de la masa.

e Eltamaio de la celda y la distribucién de tamafio.

e Laforma de la celda y su anisotropia.

e Conectividad de los bordes de las celdas.

e Los defectos, es decir, paredes de la celda dobladas o fracturadas.

Como se menciond previamente, el método de produccion de espumas metalicas es
determinante en las caracteristicas de dicha espuma; que incluyen el tipo, forma, tamafio,
numero (porcentaje de volumen), uniformidad y area superficial de los poros. Esta
diferencia en las caracteristicas de las espumas resulta, por lo tanto, en propiedades
diferentes, por ejemplo, los poros son esencialmente esféricos y cerrados en las espumas
producidas por via liquida, conduciendo a un alto grado de absorcidn de energia, mientras
gue los poros abiertos interconectados forman un laberinto que es altamente util para

materiales que requieren caracteristicas de permeabilidad [8].
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Las diferentes propiedades que se pueden encontrar en lo metales celulares se muestran

a continuacion:

e Propiedades mecdnicas: las propiedades mecanicas de las espumas metdlicas son
en gran parte, determinadas mediante su densidad, sin embargo, el tamafio y
estructura del poro, asi como su distribuciéon son también parametros importantes
en la determinacion de dichas propiedades. Como una regla general, existe una
estrecha relacidon entre la densidad y las propiedades mecdnicas, como la
resistencia a la compresién [8]. Una de las propiedades mas importantes de un
material estructural es el comportamiento lineal eldstico, el cual esta descrito,
como ya se ha mencionado, para materiales isotrépicos por el médulo de Young
(E) y el médulo de corte (G). Sin embargo, algunas espumas no tienen un caracter
isotropico debido al método de produccién, que como ya se menciond, la forma en
la que son producidas las espumas metdlicas afecta su estructura y sus
propiedades, por lo tanto, para describir su comportamiento linear eldstico son

necesarios mas de dos moédulos.

Por otro lado, las espumas metalicas, en compresiéon, muestran una respuesta
Unica de esfuerzo-deformacion, con una regidon de meseta (plateau), en la cual el
esfuerzo es casi constante sobre un amplio intervalo de deformaciones. Es este
comportamiento el que hace interesantes a las espumas metdlicas para
aplicaciones de absorcidn de energia. El comportamiento de estas espumas es muy
parecido al de las espumas de polimeros, por lo tanto el mecanismo basico de

deformacion y la respuesta esfuerzo-deformacion son bastante conocidos [6].

e Caracteristicas de absorcién de energia: un buen material absorbedor de energia
debe soportar grandes deformaciones a relativamente bajos niveles de esfuerzo
constante. Debido a su comportamiento en ensayos de compresion, los metales
celulares (especialmente las espumas) son especialmente adecuadas para

aplicaciones de absorcidon de energia. La capacidad de absorber energia (la energia
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absorbida por unidad de volumen) estd dada por el area bajo la curva esfuerzo-
deformacién, es decir, por el comportamiento que presentan ante la compresion.
En este sentido, los metales celulares deben su buena capacidad y eficiencia de
absorcidon de energia (la cual estd definida como la relacion entre la energia
absorbida por el material Ey y la energia absorbida por un material plastico ideal
Ey,idgeas €N un cierto rango de deformacion, ver figura 1.24) a su extenso régimen de
meseta. Por otra parte, la resistencia a la deformacién puede ser incrementada
entre cinco y seis veces su valor original mediante la seleccién de un material de
relleno con el tamafio de grano apropiado o mediante el uso de una aleacidn
adecuada [8]. Las ventajas de las espumas metalicas, para esta aplicacién, son su
densidad relativa baja, su nivel ajustable de meseta de esfuerzo y buena

resistencia a la temperatura [6].
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Figura 1.24 Eficiencia de la absorcién de energia n

e Permeabilidad: la permeabilidad es la propiedad clave de los materiales con alta

porosidad para una variedad de propdsitos, tales como filtracidn, separacion
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liguido-liquido, atenuacién del sonido, etc. La permeabilidad generalmente
incrementa a medida que el tamafio de poro es incrementado, esta propiedad se
ve también afectada por la rugosidad de los poros, y es ampliamente influenciada
por el nimero de poros cerrados dentro de la espuma. Solamente las espumas
metalicas con poros abiertos poseen una alta permeabilidad. La permeabilidad a
los fluidos de un material metalico puede ser determinada experimentalmente
mediante la medicion de la caida de presién y la velocidad de flujo volumétrico;
cuando un fluido de prueba, de viscosidad y densidad conocidas, es hecho pasar a
través de la espuma; asi, el coeficiente de permeabilidad puede ser calculado

utilizando la ecuacidn de Darcy:

E—ﬂ Ec. 1.3

t Ay,

Donde Ap es la caida de presion en [N mm™], t es el espesor de la pieza de prueba
en [m], A es el drea transversal en [m?], K es la viscosidad dindmica absoluta del
fluido de prueba en [N sec m], Q es la velocidad de flujo volumétrico del fluido en

[m3sec™]y Yy es el coeficiente de permeabilidad viscoso en mZ.

Generalmente, los materiales permeables son clasificados en base al coeficiente de
permeabilidad, aunque también pueden ser clasificados de acuerdo su tamafio de

poro o al poro promedio o al maximo.

En filtros, una alta permeabilidad y una buena retencion de particulas son
mutuamente incompatibles, ya que mientras menor sea la permeabilidad, menor
serd el tamano de particulas retenidas por el filtro. La permeabilidad puede ser
disminuida a cifras especificas mediante la compresion de la espuma, sin embargo,

al mismo tiempo, el coeficiente de resistencia hidraulica incrementa [8].
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e Propiedades acusticas: las caracteristicas de los poros en las espumas metalicas
afectan la absorcidon de sonido en diferentes frecuencias. En la mayoria de los
casos, la espuma se comporta mejor si los poros estan abiertos. El tamaiio de poro
afecta la eficiencia de la absorcion de sonido de las espumas en todas las
frecuencias, mientras mds pequefios son los poros, mayor sera la eficiencia de la

absorcion.
1.5 Aplicaciones de las espumas metalicas

Las espumas metdlicas estdn encontrando lugar en una creciente gama de aplicaciones, y
es dificil listar todas sus aplicaciones presentes y potenciales, sin embargo, es posible
identificar algunas para indicar el amplio rango de circunstancias en las cuales pueden ser
utilizadas las espumas metalicas. La eleccidon de un metal poroso o una espuma metalica,

para resolver un problema dado, depende de varias condiciones:

i.  Morfologia: tipo y cantidad de porosidad necesaria (abierta contra cerrada), area
superficial total interna requerida. La relacién entre el tipo de porosidad y la
aplicacion se muestran en la figura 1.25.

ii.  Metalurgia: estado microestructural del metal o aleacion requerida.

iii.  Tratamiento: posibilidad para la conformacion de la espuma o del sélido celular o
para la fabricacion de compuestos entre la espuma y hojas o perfiles
convencionales.

iv.  Economia: cuestiones de costos, adecuacidn para la produccidn a gran volumen.

El primer punto en particular es crucial en la evaluacién de una espuma metdlica, ya que
ciertas aplicaciones requieren que un medio, ya sea liquido o gaseoso sea capaz de pasar a
través del material celular. La siguiente figura muestra los tipos de porosidad en base a
diferentes campos de aplicacidn. Normalmente, se hace una diferencia dependiendo de si

una aplicacién es “funcional” o “estructural”.
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Figura 1.25 Aplicaciones de metales celulares, agrupadas de acuerdo al grado de

“apertura” necesaria y en base a si la aplicacion es “estructural” o “funcional” [2, 6].

Por otro lado, también es necesario considerar la cuestién de si el tipo de metales o
aleaciones, de un tipo dado de estructura celular, puede ser fabricado. Las partes
estructurales de soporte de carga deben ser ligeras, ya que de lo contrario podrian ser
fabricadas a partir de metales o aleaciones sdlidos. En este sentido, las espumas de
aluminio, magnesio y titanio son preferidas para estas aplicaciones. Para aplicaciones
médicas es preferido el titanio, debido a su compatibilidad con los tejidos. Por otro lado y
tomando en cuenta lo discutido previamente, las espumas metalicas tienen propiedades
gue las hacen adecuadas para la industria automotriz. Aplicaciones potenciales también

existen en la construccidon naval, industria aeroespacial e ingenieria civil [2, 6, 8, 10].
1.5.1 Industria automotriz.

La creciente demanda de seguridad en los automdviles ha conducido a un mayor peso del

vehiculo en varios casos, este conflicto junto con demandas adicionales en el consumo de
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combustible requiere de medidas adicionales para la reduccion de peso. Sin embargo, la
reduccién en el peso del vehiculo no debe afectar el tamafio de los compartimientos para
los pasajeros, por lo tanto los intentos estan encaminados a introducir nuevos motores
compactos o reducir otras estructuras con el objetivo de mantener la comodidad de los
pasajeros. Esto crea nuevos problemas en cuanto a la disipacién de calor en el
compartimiento del motor, ya que todos los componentes se encuentran estrechamente
espaciados. Por otro lado, la necesidad de reducir las emisiones acusticas provenientes de

los coches ha llevado a la demanda de nuevos absorbedores de sonido.

Las espumas metadlicas ofrecen una posible solucién para este problema, la figura 1.26
muestra los tres campos de aplicacion para las espumas metdlicas en la industria
automotriz, los circulos muestran los tres principales campos presentes en la industria,
mientras que los tres recuadros exteriores muestran las propiedades de las espumas que
representan la ventaja en el campo dado. Como podemos observar en la figura, una
aplicacién ideal seria aquella que cayera en la intercesidn de los tres circulos, es decir, que

cumpla con los tres campos [2,6].

Densidad Resistencia

Rigidez Figura de la curva c-g

Construccion Absorcion de

ligera energia

Doble Multifuncionalidad

funcionalidad

Amortiguamiento ideal

Aislamiento
&

Amortiguamiento mecanico
Conductividad térmica
Absorcion de sonido

Figura 1.26 Principales campos de aplicacidon automotriz de las espumas metalicas. [2]
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1.5.2 Construcciones ligeras.

En materia de construcciones ligeras elaboradas a partir de espumas metalicas, éstas
dependen de dos propiedades, que dichos materiales celulares pueden ofrecer. La
primera de ellas es que exhiben un intervalo casi reversible de deformacién cuasieldstica y

la segunda, una muy buena relacién rigidez-masa.

Las estructuras basadas en espumas son preferibles por algunas razones, como las

siguientes:

i.  Pueden ser fabricadas de una manera mas sencilla en una geometria dada
complicada.

ii. Pueden ser mas robustas, mdas tolerantes a ser dafiadas y tienen un
comportamiento menos catastrofico ante la falla.

iii.  Pueden exhibir propiedades adicionales que son utiles, por ejemplo, resistencia al

calor o propiedades acusticas.

Las espumas de aluminio pueden ser utilizadas para optimizar la rigidez a la flexién de
componentes de ingenieria [10]. Utilizando estructuras rigidas tipo sandwich con hojas
sélidas de metales, se pueden introducir nuevos principios estructurales para la carroceria
de vehiculos, por ejemplo. Una consecuencia del uso de estos materiales es que el
nimero de componentes necesarios en el automoévil puede ser significativamente

reducido si se aplica la tecnologia de sandwiches de aluminio [2, 6].
1.5.3 Absorcion de energia.

Las aplicaciones en sistemas de absorcidon de impactos ofrecen el mayor potencial de
aplicacién de las espumas metdlicas. Cuando se trata de este tipo de aplicaciones, la
caracteristica que se explota, de los materiales en general, es el régimen de deformacién
plastica e irreversible. En este sentido, muchos materiales celulares son excelentes

absorbedores de energia debido a su deformacion a un nivel de esfuerzo casi constante
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sobre una amplia gama de deformacion. Las espumas metalicas superan a las espumas
convencionales, debido a que presentan mayores resistencias. Por lo tanto, un campo

importante de aplicacion para los metales celulares es en la absorcion de energia [2].

En la industria automotriz, la proteccidn necesaria estd determinada en base diferentes
paramentos del desempeio de un automovil, por ejemplo la velocidad a la que viaja o la
situacion del impacto. Para cada situacién, un absorbedor de energia debe comportarse

de diferente manera.

Debido a su alta porosidad, las espumas homogéneas de aluminio pueden absorber una
gran cantidad de energia mecanica cuando son deformadas, mientras que las tensiones
estan limitadas a la fuerza de compresién del material. Las espumas pueden, por lo tanto,
actuar como absorbedores de energia de impacto, los cuales limitan la aceleracion en
situaciones de choque. Por otro lado, la absorcion de energia es bastante anisotrdpica, sin
embargo, la mayoria de los estudios de aplicacion se centran en metales celulares
rodeados de una capa densa de metal, esto porque, ademas de mejorar la resistencia a la

corrosion, puede mejorar las caracteristicas de absorcidn de las espumas [2, 6].
1.5.4 Control acustico.

El sonido es causado por vibraciones en un medio elastico, por ejemplo, en aire, a nivel del
mar, viaja a una velocidad de 343 m/s, pero su velocidad se incrementa en materiales
solidos, por ejemplo, en metales como en aluminio, viaja a una velocidad de 5000 m/s [5].
Existen varias maneras en las cuales las espumas de aluminio pueden ayudar a reducir el
ruido, sin embargo, se debe tener cuidado de no confundir las diferentes maneras de
lograr dicho efecto. En primer lugar, hay un problema de vibraciones no deseadas en la
construcciéon, de una maquina o un vehiculo, por ejemplo, lo cual puede causar dafios o
conducir a la emision de ondas de sonido (ruido). Debido a que el mddulo de Young de las
espumas metalicas es menor comparado con el de un metal sélido ordinario, la frecuencia

de resonancia de la estructura de una espuma metdlica generalmente sera desplazada
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hacia menores frecuencias, comparadas con las de la construccién convencional. Ademas,
el factor de pérdida de las espumas es mayor que en el caso de los metales ordinarios, por
una factor por lo menos de diez. De aqui que las vibraciones seran amortiguadas de una
manera mas eficiente. Por lo tanto, las espumas ofrecen la posibilidad de evitar problemas

de sonido [2].

Una onda de sonido que cae dentro de un material poroso es parcialmente reflejada y
parcialmente entra en la estructura, una parte de la onda entrante es absorbida y la otra
parte transmitida, esta parte reflejada de la onda es atenuada debido a la interferencia
destructiva, siempre que la superficie de la espuma no esté completamente cerrada vy,
especialmente si los poros se encuentran interconectados por canales pequefios. Con
todos los mecanismos de absorcidon actuando, las espumas pueden alcanzar niveles de

absorcién de 99% para ciertas frecuencias (usualmente en el intervalo de 1-5 Hz).

Todas estas caracteristicas, que hacen de las espumas materiales potenciales en diversas
aplicaciones, permiten que sean realmente competitivas en diferentes sectores de Ila
industria, por ejemplo en la industria aeroespacial, construccion naval, industria
ferrocarrilera, industria de la construccidon, construccion de maquinas, industria

biomédica, construccién de maquinaria, equipo de soporte, etc. [2, 5, 6, 7, 8].
1.6 Espumas metalicas de Mg

A la fecha se han desarrollado varios métodos para producir espumas metalicas con
estructuras de poro cerrado. En particular, materiales celulares de aluminio y sus
aleaciones han atraido gran atencién en aplicaciones automotrices y aeroespaciales desde
el punto de vista de energia y preservacion del ambiente. Sin embargo, mucha menos
atencién se ha prestado al desarrollo de materiales celulares de magnesio y sus
aleaciones, que se espera que mantengan esa multifuncionalidad de las estructuras
celulares, pero con un peso reducido. Varios métodos han sido considerados para la

fabricacion de estructuras celulares de magnesio, tales como la metalurgia de polvos,
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espumado en estado sélido, colada (moldeo) a alta presidn, espumado en vacio y el
método GASARS. Sin embargo, se ha demostrado que estos métodos son relativamente
caros y los procedimientos de fabricacion son algo complicados. Ademas, estudios de las

propiedades mecanicas de los materiales celulares de magnesio estan aun limitados [18].

En la literatura hay algunos trabajos a cerca de espumas Al-Mg y Mg. Koichi Kitazono et al
produjeron espumas de poro cerrado de una aleacién aluminio-magnesio a través del
proceso “accumulative roll-bonding (ARB)”. La placa de preforma, que contiene particulas
uniformes de hidruro de titanio (TiH;), fue fabricada después de seis ciclos ARB, cada ciclo
es realizado a 573 K y la unién de las hojas es calentada a 623 K por 10 minutos con el
objetivo de mejorar la fuerza de la unidén. Los mismos autores realizaron pruebas de
espumado a diferentes temperaturas y obtuvieron un maximo de porosidad de 47% en las
condiciones de calentamiento infrarrojo a 913 K. Ellos también realizaron pruebas de
compresion en las condiciones de los diferentes ejes de carga: direccién norma (ND), de
enrollado (RD) y transversa (TD). En estas pruebas encontraron que el limite elastico de
compresion en la direccién normal de carga fue menor que en las otras dos direcciones. La
explicacion a este comportamiento se dio en funcién a la morfologia anisotrépica de la

celda, que fue introducida durante el proceso[19].

Yang Dong-Hui y colaboradores fabricaron exitosamente espumas de magnesio con celdas
cerradas mediante el método de espumado de metal fundido utilizando CaCO3; como
agente espumante y particulas de Ca como agente espesante. En este trabajo se
enlistaron los pasos para hacer espumas de magnesio utilizando este método.
Encontraron que el gas involucrado en el proceso no es CO, sino CO, la temperatura
favorable para espumar el magnesio fundido en una buena estructura celular es entre
690°C y 720°C [9]. En un trabajo posterior también utilizaron CaCO; como agente
espumante y particulas de Ca como agente espesante y fabricaron espumas de magnesio
puro con una estructura porosa homogénea utilizando este método. Las espumas

obtenidas mostraron una porosidad de 53.0-71.1% y un tamafio de poro de alrededor de
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2.2 mm. En estas espumas encontraron que, comparando con espumas a base de
aluminio, las espumas de magnesio exhiben una excelente resistencia con peso reducido y
particularmente poseen una resistencia especifica superior. Aunque las propiedades de
absorcién de energia de las espumas de magnesio no son mejores que en el caso de las
espumas de aluminio, la capacidad especifica de absorcién de energia aun posee valores
comparables con las espumas de aluminio reforzadas. Todas estas conclusiones implican
gue las espumas de magnesio deberian tener un futuro en las aplicaciones practicas de

ingenieria [18].
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CapriTuLO Il. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Este capitulo resume el método experimental desarrollado para lograr los objetivos del
presente trabajo de investigacion. Dicho método es utilizado por el Instituto de
Investigacion en Materiales para la produccion de espumas de Al y ha sido modificado

para la produccidn de espumas de Mg.
2.1. Produccion de espumas de Mg
2.1.1. Equipo y dispositivo de Infiltracién

La figura 2.1 muestra el dispositivo de infiltracion, mientras que la lista explica los
componentes del dispositivo, los cuales son necesarios para la operaciéon de este

dispositivo:

a) Horno. Es donde el magnesio es fundido y el proceso de infiltracion es llevado a
cabo. Es un horno de caja vertical, ya que permite la colocacién del crisol y la
manipulacién del sistema de valvulas de una manera sencilla.

b) Sistema de vdlvulas y tuberia. Este sistema conecta el crisol con la bomba de vacio
y el cilindro de gas y controla la alimentacion al crisol, es decir, la aplicacién de
vacio o el gas de infiltracion. Este componente es muy importante para el proceso
de infiltracién.

c) Bomba de vacio y medidor de presion. La bomba de vacio es utilizada para la
remocion del aire del interior de la cdmara, y el medidor permite la verificacién de
los sellos, para asegurarse que no haya fugas.

d) Cilindro de gas y regulador. El gas es muy importante ya que sirve de proteccion
para el magnesio, que es muy reactivo con aire a altas temperaturas. El regulador
controla la presién aplicada a la cdmara.

e) Crisol. Es donde el proceso de espumado es llevado a cabo. La cdmara debe ser
cerrada muy cuidadosamente, de lo contrario pueden ocurrir fugas de metal

fundido.
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f) Bloque de cobre. Este bloque permite un enfriamiento mads répido de la camara.

|

SM@Sh o=

| Spong_(: _l-»!j:.t.alsM Sheffiald
+ -
Medidor de
- presion
Cilindro de gas
4%SFs / CO,
=3

a

Bloque de cobre

Figura 2.1 Dispositivo de infiltracidn utilizado en la produccion de espumas de Mg
2.1.2. Materiales necesarios y parametros
La siguiente lista muestra los materiales necesarios para el método de infiltracion:

a) Nitruro de Boro en spray

b) NaCl (materia de sacrificio)

c) Hojas de grafito (anillos de grafito), compas y navaja
d) Tuercas, rondanasy llaves

e) Magnesio cortado en trozos pequefios
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La siguiente lista muestra todas las variables involucradas en el proceso:

a) Material de sacrificio y su tamafio. Es muy importante encontrar el material
espaciante adecuado que pueda resistir la temperatura del proceso. La preforma
es el patrén negativo de la espuma y éste define la porosidad de la espuma y el
proceso de lixiviado.

b) Intervalo de temperaturas. Es uno de los parametros mas importantes para el
proceso de infiltracion ya que define las propiedades del metal fundido.

c) Velocidad de calentamiento. Es un pardmetro no muy importante ya que
solamente determina el tiempo en que el horno alcanzard la temperatura maxima.

d) Vacio. Nos ayuda a identificar si la cdmara ha sido bien sellada, es decir, si existe la
presencia de fugas.

e) Tiempo de vacio. Es el tiempo que le toma a la bomba de vacio retirar el aire de la
camara.

f) Presion de gas de la atmdsfera protectora. Este parametro es muy importante en
nuestro caso, ya que el magnesio fundido es muy reactivo, especialmente si la
fundicion se realiza en presencia del oxigeno del aire, de tal manera que es
necesario asegurarse que el magnesio fundido no pueda reaccionar. Este
pardmetro ha sido definido como 0.05 MPa, esta presién ha de ser mantenida
durante el tiempo de fundido del metal. El gas utilizado fue 4% SF¢/CO,. Este gas es
utilizado ya que el SFg es capaz de crear una capa protectora que previene la
corrosion del magnesio, por otro lado, se pueden utilizar diferentes gases
portadores para este ultimo, como aire, argén o CO,. El Mg a elevadas
temperaturas en presencia de aire es corroido severamente y en presencia de
argén puede gasificarse y depositarse en las paredes de las tuberias, sin embargo,
en presencia de CO, no presenta mayor problema, de tal manera que se pueden
aprovechar las propiedades protectoras del SFg sin proporcionar un problema

adicional con el gas portador.
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g) Tiempo de fusion. Es el tiempo que el crisol, con la preforma y la carga de metal,
permanece dentro del horno a la temperatura establecida antes de la infiltracion.
Este tiempo debe ser suficiente para permitir que el metal se funda
completamente.

h) Nivel de presion de infiltracion. Al igual que la temperatura, este pardametro es muy
importante para el proceso ya que la infiltracién depende de la seleccién de este
pardmetro correctamente, porque es esta presién la que presionard el metal
fundido a través de la preforma.

i) Tiempo de infiltracion. Es el tiempo que, mientras el crisol permanece dentro del
horno, la presion es incrementada, presionando el metal fundido a través de la
preforma, hasta que el metal llega al fondo de la preforma y se obtiene asi una
infiltracion completa.

j) Cantidad de NaCl. La cantidad de material que se agregue depende del tamafio del
crisol y es proporcional a la cantidad del metal utilizada.

k) Cantidad de magnesio. Al igual que la anterior, el magnesio utilizado depende del
tamafo del crisol, y debe ser suficiente para llenar todos los espacios alrededor del
material de sacrificio.

I) Tiempo de enfriamiento con presion de infiltracion. Es el tiempo que el crisol
permanece fuera del horno, sobre el blogue de cobre, manteniendo la presién de

infiltracion.
2.1.3. Preforma

Como se explico anteriormente, en este método es necesario el uso de materiales
espaciadores de sacrificio, los cuales seran el patrén negativo de la espuma. El material de
sacrificio utilizado en la presente investigacion es sal comun (NaCl) con varios tamafios de
grano, desde 500 micrometros hasta 2 milimetros. Para este proceso el NaCl es adecuado
debido a que su punto de fusidén es de 805°C, muy por encima del punto de fusién del Mg,

gue es de 650°C, y esto nos permite trabajar en un amplio rango de temperaturas, desde
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650°C hasta 780°C, aproximadamente 20°C por debajo del punto de fusién del NacCl. Esto
es importante ya que debemos asegurarnos de que el NaCl esta siempre en estado sdlido.
La figura 2.2 muestra los diferentes tamafios de particula del material de sacrificio que

fueron utilizados en el presente trabajo de investigacion.

Figura 2.2 Tamafios de particula del material de sacrificio.

Sin embargo, el uso de NaCl en el proceso tiene su inconveniente ya que hace muy dificil
evitar la corrosidn del magnesio cuando la preforma, en este caso el NaCl, es removida de

la espuma.
2.1.4. Preparacion del crisol y del dispositivo

Con el objetivo de preparar el crisol para el proceso, primero es necesario asegurarse que
éste estd limpio, de lo contrario puede ser limpiado utilizando un cepillo y papel de lija, lo
mismo para las tapas superior e inferior. Cuando todo se encuentre limpio, es necesario
aplicar una capa de nitruro de boro en la pared interna del crisol y en la tapa inferior, con
el objetivo de proteger el crisol y facilitar la remocién de la espuma. Una vez que la capa

protectora de nitruro de boro estd seca, el crisol esta listo para el siguiente paso.

Con ayuda de un compas y de una navaja, se cortan dos anillos de grafito flexible para ser

colocadas en las tapas (inferior y superior), estos anillos deben encajar ranuras de cada

Metdlicos y Ceramicos 6l|Pagina



DESARROLLO EXPERIMENTAL %

g

una de las tapas. Cuando los anillos de grafito estdn colocados en cada tapa, el molde es
colocado en la tapa inferior y presionado desde la parte superior hasta que encaje bien en
la ranura y conseguir un sello seguro. Ahora es necesario cortar el magnesio en pequenas
piezas, de tal manera que puedan ser colocadas facilmente dentro del crisol, y pesar la sal

gue serd utilizada como preforma.

Finalmente la sal es colocada dentro de la cdmara, seguida de las pequefias piezas de
magnesio y entonces la tapa superior (con el tubo de entrada de gas conectado) es
asegurada a la parte superior del crisol. Se coloca una rondana en cada en cada uno de los
tornillos, seguidas por las tuercas. Entonces el crisol es asegurado en el tornillo de la mesa
de banco y se aprietan las tuercas con ayuda de una llave. Es muy importante asegurarse
gue las tuercas son apretadas en un patrén diagonal y repetir varias veces el proceso
hasta estar seguros de que las tuercas estdn muy apretadas. Si las tuercas no se aprietan
debidamente, o el molde no es ajustado bien en el plato inferior pueden ocurrir fugas y
esto es muy peligroso debido a la reactividad del magnesio en presencia de aire a altas

temperaturas.
2.1.5. Curvas de temperatura y presion

La figura 2.3 muestra las curvas tiempo-temperatura y tiempo-presion para el espumado
de magnesio. Cuando la cdmara esta lista para el proceso, se aplica vacio durante 10
minutos para remover el aire (oxigeno) de la cdmara y verificar que el sellado sea
correcto; luego se aplica el gas de infiltracion con una presion de 50 kPa, que es
mantenida durante el fundido del metal (2 horas) con el objetivo de proteger el magnesio
del oxigeno y también para proteger el sistema de valvulas del riesgo que implica trabajar
con magnesio a altas temperaturas (a altas temperaturas y en presencia de vacio, el
magnesio puede evaporarse y solidificar en las paredes de las tuberias o incluso en las

valvulas).
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Figura 2.3 Perfiles de temperatura y presién de gas utilizados durante el proceso de

espumado de Mg de la primera espuma

Cuando el Mg estd completamente fundido, la presién es incrementada hasta 400 kPa
para el proceso de infiltracion, que dura 10 minutos, y después de que el metal se ha
infiltrado, esta presidn es conservada 10 minutos mas, cuando el crisol ya se encuentra

fuera del horno para su enfriamiento.

Una vez que la camara se encuentra fuera del horno, su temperatura disminuye muy
rapidamente. Finalmente, ya que el crisol se encuentra a temperatura ambiente, la
espuma, aun con el NaCl dentro, es removida del molde y estd lista para ser maquinada,
con el objetivo de quitar la “piel” externa de magnesio que se formd y el Mg sobrante,

para el siguiente paso: el lixiviado de dicho material.
2.1.6. Proceso de espumados

La figura 2.4 muestra el crisol después de la preparacién y lo que sucede dentro del mismo

durante el proceso de espumado, paso a paso.
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Figura 2.4 Proceso de infiltracion de magnesio.
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En primer lugar tenemos el crisol antes de ser colocado dentro del horno, con los anillos
de grafito colocados en ambas tapas (superior e inferior), el recubrimiento de nitruro de
boro en la pared interior del crisol, la preforma (NaCl), los pequefnos trozos de Mg
colocadas y la atmdsfera protectora de 50 kPa. Una vez que el crisol esta dentro del horno
a 740°C, aun con la atmdsfera protectora, el Mg es fundido y estd listo para el siguiente
paso que es la infiltracidn. La presion es incrementada y parte del metal fundido se infiltra
a través de la preforma. Finalmente el crisol es removido del horno para permitir su

enfriamiento.
2.2. Lixiviado de la sal

Después de asegurarnos de que la espuma estd abierta, es decir, que la capa exterior de
magnesio ha sido removida y que los poros estan totalmente expuestos, el paso final en la
produccion de espumas de magnesio por el método de infiltracion es la remocion de la
sal. Uno de los principales problemas al trabajar con sal (NaCl) como material de relleno,
es que el solvente mas sencillo de utilizar, en la remocién de la preforma, es el agua, esto
no representaria ningln problema de no ser por el hecho de que estamos trabajando con
magnesio, que ademas del problema que representa trabajar con este material a altas
temperaturas, presenta un alto indice de corrosidén al entrar en contacto con el agua.
Dicho proceso de corrosién se ve incrementado si ademas en el agua se encuentran
disueltas sales como el cloruro de sodio. Por esto, es sumamente necesario considerar la
actividad del magnesio y su corrosién, ya que un correcto entendimiento del mecanismo

de corrosién es importante para minimizar o prevenir la corrosion.

Cuando una superficie recién preparada de magnesio es expuesta a la atmdsfera a
temperatura ambiente, la primera reaccién es la formacién del 6xido de magnesio v, si
hay humedad presente, el éxido de magnesio es convertido en hidroxido de magnesio.
Esta superficie de hidréxido de magnesio, a pesar de ser estable en presencia de muchas
bases, se rompe rdpidamente en presencia de acidos. La figura 2.5 muestra el diagrama de

Pourbaix para el sistema magnesio-agua.
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Figura 2.5 Diagrama potencial-pH (Pourbaix) para el sistema magnesio-agua a 25°C, que

muestra el dominio tedrico de la corrosion, inmunidad y pasivacion [16].

En la figura 2.5 podemos observar que a valores de pH por encima de 8.5 y hasta 11.5 se
puede formar una capa mds o menos protectora de 6xido o hidréxido de magnesio, y por
encima de 11.5 las cualidades protectivas de la capa de Mg(OH), dominan el
comportamiento de corrosidon estableciendo una zona de pasivacién. Las capas que se
forman sobre el magnesio son ligeramente solubles en agua y no proveen proteccién por
largos periodos. Ademas, estas capas se rompen bajo la presencia de ciertos iones como
cloruro, bromuro, sulfato y clorato o en agua expuesta a gases acidos como CO,. Por otro
lado, si la temperatura es incrementada, también se incrementa la velocidad de corrosion

del magnesio.
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La siguiente ecuacion muestra como procede usualmente la disolucién de magnesio en
ambientes acuosos, con la formacién de hidréoxido de magnesio y la liberacion de

hidrogeno gaseoso.

Mgs) + 2H20() > Mg (OH); (aq) + Ha (g) Ec. 2.1

El potencial estandar de corrosién del magnesio es -2.37 V NHE (en solucién 4cida) o -2.69

V (en solucidn alcalina) y a altos potenciales, el magnesio es corroido rapidamente.

Tabla 2.1 Potencial de reposo de electrodos de magnesio en varias soluciones acuosas

(16]
Electrolito Er (vs NHE)
N NacCl -1.72
N Na,SO, -1.75
N Na,CrO, -0.96
N HCI -1.68
N HNO; -1.49
N NaOH -1.47
N NH3 -1.43
Ca(OH); saturado -0.95
Ba(OH); saturado -0.88

N: normal

Como podemos ver en la tabla 2.1, el potencial de corrosidn en soluciones acuosas es
usualmente alrededor de 1 V mds positivo que el potencial estandar, pero como muestra
el diagrama de Pourbaix y como lo mencioné, si se incrementa el pH por encima de 11.5
se forma la capa estable de Mg(OH), y ésta puede proveer proteccidén contra la corrosién

adicional. El incremento del pH puede ser realizado mediante la adicidén de hidréxido de
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sodio, como se hizo en este caso [5, 10]. El incremento del pH fue realizado de acuerdo al

siguiente algoritmo de calculo:

pH=-log[H"] Ec.2.2
pOH=-log[OH] Ec.2.3
14=pH+ pOH Ec.2.4

Despejando [OH] de la Ec 1.2 obtenemos:

14-pH=-log[OH]
14-13=-log[OH]
-1=log[OH"]
10*=[OH]
0.1 M=[OH] Ec. 2.5

Sustituyendo la definicion de Molaridad (moles/volumen) 1.5 obtenemos :

n

n
[OH]|=—=—+ Ec. 2.6
v 05L
Despejando el NUmero de moles:
n=[OH]*v
n=(0.1 M)*(0.5 L)
n=0.05 moles Ec. 2.7
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Transformando el nimero de moles a gramos:
40 g NaOH
0.05 moles NaOH (g—) =2 g NaOH Ec. 2.8
1 mol NaOH

De estos calculos se obtiene que es necesario disolver 2 gramos de hidréoxido de sodio en

500 ml de agua para obtener una solucién de hidréxido de sodio con un pH de 13.

Pero aun utilizando la solucién con pH de 13, en este caso solucién de hidréxido de sodio,
el proceso de lixiviado de la sal produce corrosién por picadura debido a los iones cloro y
sodio en la solucién; la corrosidn por picadura es un tipo de corrosidon extremadamente
localizado, que lleva a la creacién de pequeios hoyos en el metal. La fuerza motriz de la
corrosion por picadura es la despasivacion de una pequeia drea que se convierte en
anodo, mientras que una desconocida pero vasta area se convierte en catddica;
conduciendo a una corrosién galvanica muy localizada. La corrosion penetra la masa del
metal con una limitada difusién de iones. La presencia de cloruros agrava
significativamente las condiciones de formacién y crecimiento de los hoyos a través de un

proceso autocatalitico [17].

Para el proceso de lixiviacion del NaCl se preparé una solucidn de hidréxido de sodio, para
lo cual se pesaron dos gramos de hidréxido de sodio y se disolvieron en 500 mililitros de
agua (medidos con un vaso de precipitados) con ayuda de un agitador magnético hasta
gue las grageas de hidréxido de sodio se disolvieron por completo. Finalmente, con ayuda

de tiras de papel indicador de pH, se verificé que el pH fuera el necesario, ver figura 2.6.
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Figura 2.6 Preparacion de la solucidn usada en el proceso de lixiviado

La solucidn es colocada en un vaso de precipitados con capacidad suficiente para tener la
mayor cantidad posible de solucién, con el objetivo de evitar la rapida saturacion de la
solucién con NaCl (lo cual propicia las corrosion de la espuma). El agitador magnético es
colocado en el vaso de precipitado y éste a su vez en el dispositivo de agitacidon, como se

muestra en la figura 2.7.

Figura 2.7 Proceso de lixiviado en la espuma
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Cuando la solucién estd en agitacién, la espuma es sumergida en la solucién y la disolucién
de sal comienza. Una vez que la solucidon comienza a tornarse opaca, es el momento para
reemplazarla por solucidon que no contenga NaCl disuelta, y cuando ésta vuelve a tornarse
opaca, debe ser reemplazada de nuevo, repitiendo este proceso hasta que la espuma
guede completamente libre de sal, es decir, cuando la solucién deje de tornarse opaca.
Ademas, es posible saber si el lixiviado se ha completado “escuchando” la espuma, ya que,
como se menciond antes, cuando la espuma es sometida al proceso de lixiviacion de la sal,
se presenta una reaccién quimica de corrosion en el magnesio que tiene como resultado
la liberacién de gas (hidrégeno), la cual puede ser detectada al acercar la espuma al oido y

escuchar el burbujeo de dicho gas.
2.2.1. Pruebas de corrosion en polvos de Mg

Estas pruebas son desarrolladas con el objetivo de verificar la rapida corrosion del
magnesio en agua y el efecto de la presencia de sal (NaCl) en la solucién para el lixiviado,

asi como para evaluar el efecto pasivante cuando el pH de la soluciéon es incrementado.
La tabla 2.2 muestra el procedimiento utilizado para la realizacién de estas pruebas.

Tabla 2.2 Vasos de precipitados preparados para las pruebas de corrosion de Mg

Vaso Solucion
1 Se disolvié NaCl en agua a temperatura ambiente y se agregé el polvo de Mg
2 Se prepard una mezcla de NaCl y polvo de Mg, aproximadamente en la misma

cantidad y fue disuelta en agua caliente
3 Se utilizé una mezcla como la del vaso 2, pero en este caso el solvente utilizado
fue hidréxido de sodio con pH de 13 a temperatura ambiente

4 Polvo de magnesio fue agregado a agua a temperatura ambiente

En todos los casos se utilizd un dedo de guante de latex para cubrir cada uno de los vasos.
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Para realizar estas evaluaciones se utilizéd polvo de Mg, NaCl en polvo, cuatro vasos de
precipitados y los dedos de un guante de latex que serdn utilizados para cubrir cada uno

de los vasos de precipitados.
2.2.2. Pruebas de velocidad de disolucién con DMSO

También se llevaron a cabo pruebas de disolucién utilizando dimetilsulfoxido para evaluar
la velocidad de disolucion con y sin este compuesto, ya que es sabido que este compuesto
es utilizado en la disolucién de sal debido a que mejora dicho proceso; y para evaluar la
cantidad de sal que puede ser disuelta por la solucién de hidréxido de sodio con y sin este

compuesto.

Para evaluar este compuesto en la disolucién de sal, la primera prueba realizada fue para
conocer la manera en la que la adicién de dimetilsulfoxido afecta la cantidad de sal que
puede ser disuelta. Con este propdsito se prepararon tres vasos de precipitado como se

muestra en la tabla 2.2.

Tabla 2.3 Evaluacion de la cantidad de sal disuelta en presencia de NaOH/DMSO

vaso Solucion

1 80 ml de la solucion de hidréxido de sodio, pH=13

2 10.05 g de dimetilsulfoxido + la cantidad necesaria de solucién de hidréxido de
sodio con pH=13 para completar 80 ml

3 21.09 de dimetilsulfoxido + la cantidad necesaria de solucion de hidroxido de

sodio con pH=13 para completar 80 ml

En otros tres vasos de precipitados se pesaron 40 g de NaCl en cada vaso, después el vaso
con NaCl fue pesado, para determinar facilmente la cantidad de sal agregada a cada uno
de los vasos el final de la prueba. El NaCl fue agregado poco a poco a cada solucion y se
utilizé un agitador magnético para ayudar a la disolucién. Después de cada adicién de sal,

la solucién fue dejada en agitacion hasta que todo el sélido fue completamente disuelto y
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la solucién recuperd su transparencia. La prueba en cada vaso finalizé cuando la solucién

no fue capaz de disolver mas sal.

La segunda prueba con DMSO es acerca de cdmo este compuesto afecta la velocidad de
disolucién de la sal en la solucién de hidréxido de sodio. De la misma manera que en la
prueba anterior, se prepararon tres vasos de precipitados, pero esta vez de la manera

como se muestra en la tabla 2.4.

Tabla 2.4 Evaluacion de la velocidad de disolucién en presencia de NaOH/DMSO

Vaso Solucion

1 80 ml de la solucion de hidréxido de sodio, pH=13

2 10.55 g de dimetilsulfoxido + la cantidad necesaria de solucién de hidréxido de
sodio con pH=13 para completar 80 ml

3 80 ml de la solucidn de hidroxido de sodio con pH de 13 y un par de gotas de

DMSO

En otros tres vasos de precipitados se pesaron 15 g de sal en cada uno. El vaso con la
solucién es colocado en un agitador magnético a 500 rpm, el NaCl es agregada de una sola
vez y se toma el tiempo en que quede completamente disuelto, es decir, hasta que la

solucién recupere su transparencia.
2.3. Caracterizacion
2.3.1. Determinacion de densidad y porosidad

Uno de los pardmetros mas importantes en la caracterizacién de una espuma es la
densidad y la porosidad. La primera es determinada con ayuda del volumen y la masa de

la espuma, el volumen es calculado utilizando la férmula para el volumen de un cilindro:

Donde 7 es una constante, r es el radio de la base circular y h es la altura del cilindro. Para

determinar el radio y la altura de la espuma, estos fueron medidos en varias ocasiones con
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la ayuda de un vernier. Mientras que para ara la determinacién del peso de la espuma se

utilizé una balanza.

La porosidad de la espuma fue calculada con la ayuda de la siguiente férmula.

Porosidad = P,(%) = 100 (1 — p—f> Ec.2.9
Pmg

Donde pr es la densidad de la espuma de magnesio y pug es la densidad del magnesio

(1.738 g/ cm?)
2.3.2. Prueba de caida de presion

Otra prueba de caracterizacidon es la caida de presidn a través de la espuma. Esta prueba
es relativamente sencilla, un flujo de aire se hace pasar a través de la espuma y se mide la
presidn antes y después de la espuma. El dispositivo utilizado es el mostrado en la figura

2.8.

_ _ ! AT :
i '] 7 — ! -
- 5 Puntos de med|C|on de presion - 4

Regulador de m‘_‘ L

Gas

’ Soporte para la espuma
| —

Salida de

- Entrada de e

Cilindro de aire A
comprimido Medidor de caida de presion

Figura 2.8 Dispositivo utilizado en la prueba de caida de presién.

La espuma es colocada en el soporte y entonces un flujo de aire es hecho pasar a través
de la espuma vy, con el medidor de caida de presidén se determina la diferencia de presién

entre los puntos de medicidn de presion, antes y después de la espuma.
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La presion de gas utilizada fue de 200 kPa y cuatro flujos distintos se hicieron pasar a

través de cada espuma: 10, 20, 30 y 40 I/min.
2.4 Propiedades Mecanicas.

El producto obtenido del proceso de infiltracidon es un composito, es decir un material que

consta de dos compuestos, en este caso, el metal (Mg) y el material de sacrificio (NaCl).

Para realizar el ensayo de pruebas mecanicas, es necesario maquinar muestras con la
forma y tamafiio especificadas por la norma ASTM sobre métodos de prueba estandar para
ensayos de compresién de materiales metalicos a temperatura ambiente [35]. Las
probetas fueron cilindricas con un diametro de 2.5 cm (1 in) y una altura de 2 centimetros,
de tal manera que se respete la relacién D/L (didmetro/longitud) que marca la norma para
probetas cortas, que en este caso fue de 0.8. Para esto se utilizé un torno y se desbasto la

muestra a las dimensiones requeridas como se muestra en la figura 2.9.

Figura 2.9 Torno y maquinado de probetas de compresion.

Una vez que el maquinado de las espumas termina aln son compositos, es decir, se tienen
esferas de NaCl en una matriz metalica, por lo tanto, es necesario eliminar el NaCl para
obtener la espuma y poder desarrollar el ensayo de compresion. El paso de lixiviado se

describid anteriormente.
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La pruebas de compresidon se desarrollaron a temperatura ambiente utilizando una
magquina universal de pruebas, Instron 5500R, con una velocidad del cabezal de 0.5 mm/s,
gue corresponde a una velocidad deformacién nominal de 2.5x107%™. La maquina de

pruebas se muestra en la figura 2.10.

-

Figura 2.10 Maquina universal de pruebas de compresion, Instron 5500R.

La probeta es cargada en la maquina, en el centro de las platinas como se muestra en la

figura 2.11, los parametros de operacién son cargados en el software del programa vy el

ensayo comienza.
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Figura 2.11 Probeta maquinada cargada en el equipo de ensayos de compresion.
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CarituLo Ill. RESULTADOS Y DISCUSION

En esta seccidén se concentran todos los resultados obtenidos a partir del desarrollo

experimental.
3.1. Proceso de infiltracion

La tabla 3.1 muestra los pardmetros utilizados en la produccién de la primera espuma
realizada, estos pardmetros fueron elegidos de acuerdo al proceso (infiltracion) y a los
materiales utilizados (Mg y NaCl). Con el objetivo de optimizar el proceso, dichos
parametros fueron modificados con cada espuma manufacturada (en las espumas 1, 2, 3,
4 y 5), dando como resultado los valores mostrados en la tabla 3.2 los cuales fueros
utilizados en la produccién de las ultima espumas (de la espumas 6 en adelante). Los
pardmetros fuero modificados después de la preparacién de las primeras dos espumas.
Haciendo pruebas en estas espumas se pudo determinar que una disminucién en los
tiempos de fusidon e infiltracién no afecta el proceso dado que el material es infiltrado
correctamente.

Tabla 3.1 Parametros utilizados en la primera espuma fabricada

Parametros Valor
Temperatura 740 °C
Presion de Infiltracion 4 Bar
Presion de la atmosfera protectora 0.5 Bar
Tiempo de fusion 2:00 horas
Tiempo de infiltracion 10 minutos

Presion de vacio y tiempo

0 Torr - 10 minutos

Velocidad de calentamiento 20 °C/min
Tamaiio de NaCl > 500 micrémetros
Cantidad de NaCl 30g

Cantidad de magnesio -

Gas utilizado 4% SF¢/CO,

Tiempo de enfriamiento con presion
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Cabe mencionar que las espumas 6, 7, 8, 9 10 y 11 se utilizaron para hacer pruebas y
evaluar el método de lixiviado, mientras que el resto de las espumas (de la 12 en adelante
se destinaron a pruebas de caracterizacion (las cuales fueron producidas con todas las

mejoras resultantes del as 11 espumas previas).

Comparando las tablas 3.1 y 3.2, se puede observar que la evolucion en el proceso de
infiltracion es evidente. El tiempo de fundicién del metal se redujo en mas de la mitad, asi
como el tiempo de infiltracion. La disminucién en el tiempo del proceso puede beneficiar
el volumen de produccién de espumas por dia, sin embargo, existen otros pardmetros que
afectan este punto. Debido a que la cdmara ha sido expuesta a altas temperaturas y
después a una disminucién abrupta de la temperatura, el metal experimenta cambios
dimensionales importantes por lo que el sello entre el cilindro y las tapas (superior e
inferior) se ve afectado, de tal manera que el metal fundido puede fugarse, con sus

correspondientes consecuencias.

Tabla 3.2 Parametros utilizados en la ultima espuma fabricada

Parametros Valor
Temperatura 740 °C
Presion de Infiltracion 4 Bar
Presion de la atmosfera protectora 0.5 Bar
Tiempo de fusion 45 minutos
Tiempo de infiltracion 5 minutos

Presion de vacio y tiempo
Velocidad de calentamiento

Tamaiio de NaCl

0 Torr - 5 minutos
20 °C/min

1.4 mm=<x< 1.7 mm

Cantidad de NaCl 73 g
Cantidad de magnesio 62.19¢g
Gas utilizado 4% SF¢/CO,
Tiempo de enfriamiento con presion 5 minutos
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Después de todas las modificaciones realizadas al proceso, las nuevas curvas tiempo-

temperatura y presidon-temperatura quedan como se muestra en la figura 3.1.

Infiltracion
800 5> min - 6
740°C 45
700 —Trd
——P Bar] 5
600 Pl
S 4 Bars:_: -4
2. 500 :
© =
= ©
® 400 - 38
@ c
= Nl
£ 300 5 8
. Presion atmosférica a
200 (1 Bar)
: -1
100 | /Atmosfera protectora 0.5 Bars |
0 Torr 5 min : Jemperatura ambiente
0 0
0 50 100 150 200

tiempo [minutos]

Figura 3.1 Perfiles de temperatura y presidn de gas para el proceso de espumado de Mg

después de las modificaciones

Durante el proceso de espumado por el método de infiltracién pueden identificarse cuatro
etapas principales. La primera abarca el acondicionamiento del crisol para el proceso, la
preparacion del dispositivo y el proceso de infiltracién que fue descrito en la seccién del

desarrollo experimental.

La segunda etapa consiste en la remocidn de la espuma, una vez que ésta se ha enfriado.
La figura 3.2 muestra la espuma después de ser retirada de la cdmara una vez fria.
Podemos observar que en la parte superior de la espuma (parte izquierda de la imagen) se
presentan sefiales de corrosion, ya que en esta parte el magnesio se torné de color negro.
Este efecto se presentd en todas las espumas producidas, independientemente de si el

enfriamiento se realiz6 manteniendo la presion de infiltracién o no. Sin embargo, dado
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gue esta “zona afectada” no forma parte de la espuma (es metal sélido) no se dio mayor

importancia a tal efecto.

Figura 3.2 Espuma de magnesio obtenida después del proceso de espumado

La tercera etapa es el maquinado de la espuma. En la figura 3.2 se pueden observar
sefiales de porosidad: una serie de puntos regulares de diferente color en la mitad inferior
de la espuma (marcados por los circulos de color negro en la imagen 3.2). Estos poros se
encuentran ocupados por los granulos de NaCl dentro del material compuesto, sin
embargo, también es muy evidente que los poros estan cubiertos por una delgada capa de

I”

magnesio que envuelve completamente a la espuma. Para remover la “piel” externa de la
espuma y asi exponer los poros, la parte sélida de Mg en la parte superior y una delgada
seccién de la parte inferior de la espuma son cortadas, mientras que la piel de Mg
alrededor de la espuma es lijada, obteniendo un aspecto final como el que se muestra en

la figura 3.3.

Figura 3.3 Espuma de magnesio después de ser maquinada
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Es muy importante mencionar la importancia del maquinado de la espuma. Si la piel
externa no se remueve apropiadamente el acceso a los poros se ve obstruido, afectando
el proceso de remocion del material de sacrificio, que constituye la cuarta etapa del
proceso. El proceso de lixiviado del NaCl es un paso fundamental dada la complejidad del
sistema Mg-NaCl, debido a la reactividad del metal. Si este proceso se ve afectado, el Mg

puede ser corroido severamente, lo cual que puede eventualmente destruir la espuma.

Finalmente, cuando el NaCl ha sido retirado completamente del interior del material
compuesto, se obtiene una espuma como se observa en la figura 3.4, la cual estd

completamente libre de NaCl y el Mg exhibe su caracteristico brillo metalico.

Figura 3.4 Espuma de magnesio después de un exitoso proceso de lixiviado del NaCl
3.2. Pruebas de disolucién de NaCl
3.2.1. Estudio de la corrosion en polvos de Mg

De acuerdo a la seccién de desarrollo experimental, la eliminacion del NaCl es un proceso
critico en la produccién de espumas metalicas de Mg-NaCl, ya que las espumas pueden ser
completamente destruidas si este paso no se ejecuta con el cuidado necesario. Para

comprender mejor la complejidad del proceso de lixiviado se realizaron las pruebas que se
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analizan en este apartado. Para estas pruebas se prepararon cuatro vasos de precipitados

y los resultados se presentan a continuacion.

1. En este vaso, que se puede observar en la figura 3.5, una pequefia cantidad de
NaCl fue disuelta en agua a temperatura ambiente y entonces se agregé el polvo
de magnesio. En un principio no se observd nada, la solucién y el polvo de
magnesio permanecieron sin cambio aparente, sin embargo, después de unos
pocos minutos se observé una reaccién, ya que el polvo de magnesio comenzd

moverse lentamente en el interior de la solucion.

Figura 3.5 Vaso de precipitados niumero 1, NaCl y polvo de Mg en agua a

temperatura ambiente

Ya que la cantidad de NaCl agregada en este primer vaso fue pequefia no se pudo
observar claramente la reaccién que se estaba llevando a cabo. Con el objetivo de
hacer mds evidente la reaccidn, se agregd una mayor cantidad tanto de NaCl como
de polvo de Mg y se cubrid el vaso con el dedo de un guante de |atex para sellar el
vaso, impidiendo que el gas producido en la reaccién escapara. Después de estos
cambios, la mezcla dentro del vaso permanecié, como en el primer intento, sin
cambio aparente durante un par de minutos y moviéndose lentamente. Algunos
minutos después la reaccidn se hizo mucho mas evidente, la solucién se torné de

color blanco opaco y la velocidad de movimiento de magnesio dentro de la
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solucién se incrementd, sin embargo, el tapén de latex no mostré un cambio

evidente, como podemos observar en la figura 3.6.

Figura 3.6 Vaso de precipitados nimero 1 después del incremento en la cantidad de los

reactivos (NaCl y Mg en polvo)

2. En este caso se hizo una mezcla de NaCl y polvo de magnesio, como se muestra en

la figura 3.7, la cual fue disuelta en agua caliente.

Figura 3.7 Vaso de precipitados nimero 2, mezcla de NaCl y polvo de Mg antes de ser

disuelta
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Inicialmente la mezcla dentro del vaso permaneciod sin cambio, sin embargo, pocos
minutos después (menos tiempo que en el primer vaso) la reaccién comenzé. La
solucion se tornd blanca y opaca rdpidamente debido la formacion de un
precipitado de este color (igual que en el primer vaso) y el polvo de Mg dentro de
la solucién comenzé a moverse con gran rapidez. También se observd la liberacion
de gas, que fue muy evidente gracias al tapon de latex colocado en la boca del

vaso, el cual incremento su tamafio como se puede observar en la figura 3.8.

Figura 3.8 Vaso de precipitados nimero 2 una vez comenzada la reaccién

3. En este caso se prepard la misma mezcla de NaCl y polvo de Mg que para el vaso
anterior, pero esta vez la mezcla fue disuelta en la solucion de NaOH con pH de 13.

También se utilizé el dedo de un guante de latex para cubrir el vaso, como muestra

la figura 3.9.
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Figura 3.9 Vaso de precipitados numero 3, NaCl y polvo de Mg en la soluciédn de NaOH con

pH de 13

Del mismo modo que en los vasos anteriores, el Mg permanecié en el fondo del
vaso sin movimiento evidente. Después de unos minutos comenzd a moverse muy
lentamente, la solucidn conservd su transparencia y el guante de latex no mostro
signos de cambio. Toda esta aparente falta de actividad dentro del vaso muestra
que la reaccién es muy lenta y quizd podria pensarse que no hay reaccion, sin
embargo, como se explicé antes, el magnesio es muy reactivo en agua y ain mds
reactivo si se encuentra en presencia de NaCl. Por otro lado, cuando el pH del
solvente (H,0) es incrementado (por encima de 11.5) se forma un capa estable de
Mg(OH), que puede proveer al Mg proteccion contra la corrosion.

Con esta prueba dicho efecto protector quedd evidenciado, ya que el magnesio no
fue corroido, por lo menos no tan facil y rdpidamente como en los casos

anteriores, donde se utilizé H,0 en su estado natural como solvente.
4. Finalmente, en el cuarto vaso, solamente se agregd polvo de magnesio en agua a

temperatura ambiente con el objetivo de tener una referencia para estas pruebas

de corrosidn, y como en todos los casos anteriores se utilizé un dedo de guante de
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latex para sellar el vaso de precipitados, que podemos observar en la figura 3.10. El
comportamiento en este caso fue el mismo que en el tercer vaso, es decir, el polvo
de magnesio permanecié en el fondo del vaso y ni el solvente ni el tapon de latex

mostraron cambios.

Figura 3.10 Vaso de precipitados numero 4, polvo de Mg en agua a temperatura ambiente

Todas las descripciones anteriores fueron al comienzo de las pruebas. Después de un
tiempo los cuatro vasos fueron observados nuevamente con el objetivo de documentar
los cambios tanto en el Mg como en la solucién, dichos cambios se mencionan a

continuacion.

1. La reaccién es ahora (20 minutos después) mas evidente, la solucién se convirtié
completamente blanca opaca (ver figura 3.11) y el Mg se mueve con mayor rapidez
qgue al comienzo; sin embargo, la reaccién es lenta si se compara con el segundo
vaso, ya que el sello de latex apenas comenzé a incrementar su tamano

lentamente (mds lento que en el segundo vaso).
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Figura 3.11 Vaso numero 1 a) 19 minutos y b) 23 minutos después comenzada la
prueba
2. La reaccién continua desarrollandose con la misma intensidad que al principio de
la prueba y el polvo de Mg dentro de la solucién continia moviéndose con gran
rapidez. Como se puede observar en la figura 3.12, la solucién se tornd
completamente opaca y el sello de latex incrementd demasiado su volumen que el

gas, de tal manera que tuvo que ser liberado.

Figura 3.12 Vaso nimero 2 a) 19 minutos después de comenzada la prueba y b) después

de la liberacion del gas (23 minutos después de comenzada la prueba)
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3. El movimiento del magnesio dentro de la solucion permanecié como en el
principio del experimento. La figura 3.13 muestra que la solucion continué siendo

transparente y el sello de latex permanecio sin cambios.

Figura 3.13 Vaso numero 3, 29 minutos después de comenzada la prueba
4. Observando la figura 3.14 se puede apreciar que el movimiento del polvo de Mgy
el sello de latex permanecieron practicamente igual que al principio de la prueba.
Es importante mencionar que el movimiento del polvo de Mg dentro de la solucién

se realiza con mayor rapidez que en el vaso numero 3.

Figura 3.14 Vaso numero 4, 15 minutos después de comenzada la prueba
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Cabe mencionar que el comportamiento en cada vaso continué siendo el mismo durante

el resto del dia, como se muestra en las imagenes de la figura 3.15.

Figura 3.15 Vasos a) numero 1, 48 minutos b) nimero 2, 60 minutos c) nimero 3, 54

minutos y ¢) numero 4, 23 minutos después de comenzada la prueba

La reaccion se dejo desarrollar durante la noche y al dia siguiente los resultados fueron los

siguientes.
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1. La figura 3.16 muestra el vaso numero 1 al final del experimento. Podemos
observar que el movimiento del Mg en la solucion se detuvo completamente, lo
que indica que la reaccion quimica ha terminado. Todo el Mg se tornd negro y
permanecié en el fondo del vaso junto con el precipitado blanco que se formd
durante la reaccion y la solucidn siguid siendo de un color blanco opaco. Cuando el
contenido dentro del vaso fue agitado se formd una mezcla homogénea entre la
solucién y el precipitado con el magnesio corroido flotando antes de regresar al

fondo del vaso nuevamente.

Figura 3.16 Vaso numero 1 a) vista frontal y b) vista superior, un dia después de la

reaccion

2. La apariencia del vaso de precipitados nimero 2 es muy similar a la del vaso
anterior, ver figura 3.17. El Mg, ahora negro, se encuentra en el fondo del vaso
mezclado con el precipitado blanco, pero en este caso la cantidad de precipitado

fue mayor que en el primer vaso.
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Figura 3.17 Vaso nimero 2 un dia después de la reaccién
A diferencia del caso anterior, cuando la solucién fue agitada, no todo el
precipitado se homogeneizd en la solucidn, una pequena cantidad permanecié en
el fondo del vaso. Una vez que la solucidn se dejo reposar, el precipitado mezclado

en la solucién regresé al fondo del vaso rapidamente.

3. En la figura 3.18 se puede observar que la reaccion en este tercer vaso termind
también. El magnesio perdid un poco su color caracteristico, tornandose opaco
pero no negro como en los vasos anteriores. La solucidon quedd completamente
transparente como al principio del experimento, el sello de [dtex no mostré un
cambio significativo (aun después de un dia de reaccién) y finalmente el pH de la
solucién se mantuvo en 13. Estos resultados nos arrojan dos posibilidades: la
reaccidon de oxidacion del Mg en estas condiciones es muy corta o muy lenta, sin
embargo, para efectos del proceso de lixiviado del material de sacrificio en el
presente trabajo, los resultados obtenidos en este experimento son satisfactorios y

no es importante saber si la reaccién es lenta o corta.
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Figura 3.18 Vaso numero 3 a) vista frontal y b) vista superior después de un dia de
reaccion, c) pH de la solucion después de la reaccion.

4. En el dltimo vaso, que se muestra en la figura 3.19, la corrosion del magnesio es
mas evidente que en el tercero, el magnesio se tornd mas oscuro que en el vaso
anterior, pero menos que en los dos primeros, a pesar de que el sello de latex no
presentd un incremento importante en su volumen y la solucién permanecio

transparente.

Figura 3.19 Vaso numero 4 a) vista frontal y b) vista superior, un dia después
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Todos estos experimentos nos ayudan a evidenciar que incrementando del pH en la
solucion, el Mg es protegido contra la corrosién. Sin embargo, es necesario evaluar si la
capa de Mg(OH), protege al Mg contra la corrosiéon en un ambiente muy concentrado de

NaCl, para lo cual se realizé un andlisis adicional.

En un vaso de precipitados con capacidad suficiente se colocaron 80 mililitros de la
solucién de NaOH con pH de 13, la cual fue saturada con NaCl y se le agregd el polvo de
Mg. La mezcla fue agitada durante algunos minutos antes de dejarla reposar para evaluar

los efectos de la reaccion de corrosion (ver imagen 3.20).

Figura 3.20 Solucién de NaOH saturada con NaCl y el polvo de Mg, al comienzo de la

prueba

Después de la prueba, el pH de la solucidon permanecié en 13. Como se puede ver en la
figura 3.21, el magnesio apenas mostré un pequefio cambio en su color caracteristico,
ademas de que el sello de latex no mostré un cambio significativo y la solucién
permanecié translucida como al principio de la prueba. Todo esto muestra que la capa
protectora de hidroxido de magnesio es formada y protege al Mg contra la corrosién,

incluso en ambientes muy concentrados con NacCl.
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Figura 3.21 Solucidn de hidréxido de sodio saturada con NaCl y el polvo de Mg, al final de

la prueba (1 dia después) e indicador de pH

Estas primeras pruebas nos permiten concluir que la solucion de NaOH con un pH de 13
permite crear una capa de Mg(OH), que provee al Mg de proteccidn contra el ambiente
altamente corrosivo que implica el sistema Mg-NaCl en presencia de H,0. Aunque es muy

importante mencionar que estas pruebas fueron realizadas en polvos de Mg.
3.2.2. Prueba de velocidad de disolucién con DMSO

En la literatura se ha encontrado que el dimetil sulféoxido (DMSO) es utilizado en la
disolucidon de NaCl ya que incrementa su velocidad de disolucion. Con el propdsito de

evaluar esta hipétesis se realizaron estas pruebas.

Como podemos observar en la tabla 3.3, a medida que la cantidad de DMSO es
incrementada, disminuye la cantidad de NaCl que puede ser disuelta por la solucién. En el
primer vaso de precipitados (sin DMSO) la solucién puede disolver 28.82 g de NaCl,
mientras que en el Ultimo vaso, que contenia 21.09 g de DMNSO, sélo se disolvieron 17.57
gramos, es decir, solo el 61%. Estos resultados muestran que la adicién de DMSO a la

solucion de NaOH no ofrece resultados tan prometedores como se hubiera esperado, ya
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gue la cantidad de NaCl que se puede disolver decrece a medida que se incrementa la

cantidad de DMSO.

Tabla 3.3 Resultados de la evaluacidn de la cantidad de NaCl que puede ser disuelta por la

solucion de hidréxido de sodio cuando se le agrega DMSO

Vaso Cantidad Cantidad de NacCl Figura
de disuelta
DMSO

72.04g-43.22g=

1 Og 28.82 ¢
72.40g-49.83 g =

2 10058 5'cre

R riogg 72598-5502g=

17.57 g
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Otro factor importante en el proceso de lixiviado es la velocidad de disolucién, mientras el
NaCl sea disuelto con mayor rapidez, menor sera el riesgo de corrosidon del Mg. Para este
proposito se realizé una prueba de velocidad de disolucion. El tiempo que la solucion
toma para disolver una cantidad conocida de NaCl, con y sin DMSO, fue medida. Los

resultados se muestran en la tabla 3.4.

Tabla 3.4 Resultados de la prueba de velocidad de disoluciéon

Vaso Cantidad Tiempo de Figura
de disolucion
DMSO

2 minutos y 52

1 Og segundos

) 1055 g 4 minutosy 16
segundos

3 21.09 g 2 minutos y 25

segundos
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Los resultados de la tabla anterior ponen en evidencia que la velocidad de disoluciéon se ve
influenciada por la adicion de DMSO. Cuando se agrega una gran cantidad de este
compuesto la solucion tarda mas tiempo para disolver cierta cantidad de NaCl, mientras
gue cuando se agrega una cantidad pequeifia de DMSO, como un par de gotas por
ejemplo, la solucién requiere menos tiempo para disolver el NaCl. Por otro lado, también
podemos ver en la tabla 3.4 que la diferencia en el tiempo de disolucidén entre el primery
tercer vaso de precipitados (casi 27 segundos) no es muy significante, lo que nos permite
concluir que la adicion de DMSO a la solucién de lixiviacién no muestra los resultados que
estdbamos esperando y, aun cuando se observa una pequefia disminucion en el tiempo de
disolucidn del NaCl, el proceso de eliminacién del material de sacrificio es practicamente

el mismo sin agregar DMSO.

3.2.3 Pruebas de lixiviado de NaCl en muestras de espumas sin geometria definida con

tamano reducido.

Después de comprobar el efecto protector que proporciona al Mg el incremento del pH en
la solucién de lixiviado, y descartar el uso del DMSO en el proceso de lixiviado, es preciso
realizar pruebas de eliminacion del material de sacrificio sobre muestras de espumas, y
evaluar si el incremento en el pH de la solucidn confiere la misma proteccién al Mg en un

sistema mas complicado como lo es el cuerpo poroso de una espuma.

Con este propdsito pequeiias muestras de las espumas fueron sometidas al proceso de
lixiviado utilizando la solucion de hidréxido de sodio con pH de 13. Se utilizdé un vaso de
precipitados con capacidad de un litro, una plancha con agitador magnético y una barra
magnética de agitacién. En contraste con las pruebas realizadas con los polvos de Mg, las
muestras comenzaron a reaccionar instantdneamente, liberando gas desde el momento
en que tocaron el disolvente. La solucidén se volvié rapidamente turbia, en parte por la
formacion del hidroxido de magnesio, pero en mayor medida por la formacidon de
burbujas muy pequeinas que se dispersan homogéneamente en la solucion debido a la

agitacion. Cuando el solvente (solucién de NaOH) se torné demasiado turbio (indicacién
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de que se estaba saturando de Mg(OH),) fue reemplazada con el objetivo de beneficiar la
capacidad de disolucion del solvente. Este proceso se realizd en tres ocasiones,
observandose el mismo comportamiento en cada reemplazo de la solucién. Después de
repetir el proceso de disolucidon en varias ocasiones se observd que la liberacion de gas
por parte de las muestras cesd practicamente por completo y la solucién permanecio sin
cambios evidentes, indicando que el material de sacrificio fue disuelto y que los poros
internos se encuentran ahora vacios, sin embargo, esto es sélo una especulacion que se
ha de confirmar. Otra manera de evaluar el estado de eliminacién del NaCl de las
muestras es “escuchando” la espuma. Como se ha mencionado en varias ocasiones, la
reaccion NaCl + H,O + Mg, aun en la solucidon de hidréxido de sodio, libera gas como
producto de reaccion que incluso fuera de la solucion es un proceso muy evidente. En este
sentido, si acercamos suficientemente la espuma a nuestro oido podremos escuchar el
burbujeo que indica la produccién y liberacién de gas dentro de la espuma, indicando que

se estd llevando a cabo la reaccién quimica.

Con el objetivo de eliminar toda el agua posible y detener asi la reaccién de corrosion, las
espumas fueron removidas de la solucién y se colocaron en otro vaso de precipitados con
isopropanol. Nuevamente se utilizd el agitador magnético para remover de la espuma
cualquier resto de los productos de la reaccién; ademas se utilizd un dispositivo de
ultrasonido con el objetivo de optimizar la limpieza de la espuma. El isopropanol, al igual
gue la solucién de hidréxido de sodio, se torné turbia, de tal manera que fue necesario
reemplazar el isopropanol tantas veces como fuera necesario hasta que las espumas
guedaron limpias y el isopropanol translucido como al principio. Cuando las espumas
estuvieron completamente secas (para el secado se utiliz6 una pistola de aire), una de
ellas fue cortada por la mitad para evaluar si el proceso de lixiviado, utilizando la solucién
de hidréxido de sodio, fue suficiente para eliminar el material de sacrificio del interior de

la espuma, ver la figura 3.22.
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Figura 3.22 a) espumas de Mg después del proceso de lixiviado y b) espuma cortada por la

mitad después de la eliminacidon del NaCl

Sobre el plano de corte de la figura 3.22 b) se puede observar que el Mg no tiene un color
metalico y brillante, por el contrario, se le observa opaco y mads bien con un tono
blanquecino indicando que el material de sacrificio no fue completamente eliminado del
interior de la espuma y por lo tanto hay sefales de corrosién (el hidréxido de magnesio,

producto de la corrosidon del magnesio, es de color blanco).

El efecto negativo observado en estas pequeias muestras puede ser originado por las
dimensiones de las muestras. Dado que las muestras tienen un tamafio demasiado
reducido, son muy livianas (poco densas), por lo tanto flotan en el liquido y son
arrastradas en el vértice creado por el agitador magnético. Las muestras se mueven como
si fueran parte del fluido creando un estado estacionario localizado, que impide el flujo
del solvente alrededor y dentro de la espuma. Este estado estacionario es completamente
contrario al objetivo perseguido por el proceso de agitacién. En este caso, la eliminacién
del NaCl se efectia simplemente por un gradiente de concentraciéon. Sin embargo, el NaCl
dentro de los poros ya ha entrado en contacto con la solucién por lo que la reaccion de

corrosion da comienzo y ésta se ve favorecida por el exceso de NaCl dentro de los poros.

En conclusién, debemos asegurarnos de que la espuma permanezca estatica dentro del
recipiente mientras el proceso de agitacion crea turbulencias alrededor de la espumas y
dentro de la misma, dependiendo del tamafio del poro. De esta manera nos aseguramos

gue el flujo turbulento alrededor de la espuma beneficia el proceso de disolucion del NaCl
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y no se efectla solamente por un gradiente de presidn, que ademds es un proceso muy

lento.

3.2.4 Pruebas de lixiviado de NaCl en muestras de espumas sin geometria definida de

mayor tamaiio.

Después de la discusidn anterior y teniendo en cuenta el origen del problema, se continda
con la evaluacién del proceso de lixiviado sobre una espuma de mayor tamafio pero aun
sin geometria ni dimensiones definidas. Esta espuma fue colocada en un vaso de
precipitados con la solucién de NaOH y se disolvié con ayuda de la agitacidén creada por el
dispositivo magnético. De la misma manera que con las espumas pequefas, la reaccién
comenzo rapidamente y la solucidon se volvié opaca a medida que el gas y el hidroxido de
magnesio (producto de la reacciéon de oxidacién) eran formados. A pesar de que la
solucién fue reemplazada en varias ocasiones (tomando como referencia la opacidad de la
misma), el proceso de lixiviado no fue realizado con éxito. Cuando la espuma estuvo seca
se podian observar pequenas zonas blanquecinas en el exterior de la misma. Con el
objetivo de evaluar el dafio interno en estos “puntos de corrosidon” se incidié sobre ellos
con ayuda de un punzén metalico. Al introducir la punta del punzén sobre los puntos de
corrosion fue evidente el grado de dafio; la mayor parte del Mg reaccioné para convertirse
en hidroxido de magnesio, que es un polvo blanco e insoluble en agua (la sobreproduccion
de Mg(OH), se debe a que los reactivos, NaCl, H,0 y Mg, se encuentra en exceso, sobre
todo el NaCl). Cuando el polvo fue removido completamente la espuma lucié como se

muestra en la figura 3.23.
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Figura 3.23 Espuma de mayor tamaio, después del proceso de lixiviado

En este caso la espuma permanecié en el fondo del vaso al principio, debido al peso total
del material compuesto, sin embargo, a medida que el NaCl se iba disolviendo el peso de
la espuma comenzé a disminuir. A medida que la espuma se va haciendo mas liviana
comenzd a ser arrastrada por el vdrtice creado por el agitador magnético, ocasionando

exactamente los mismos problemas que se observaron en las espumas de menor tamafio.

En general podemos dividir el proceso de lixiviado en tres etapas, la primera de ellas es el
principio del proceso, cuando la espuma entra en contacto con el liquido. Esta es la etapa
mas critica de todas, ya que es el momento mas vulnerable para la espuma de Mg debido
a que la concentracion de NaCl dentro de los poros es muy elevada e incrementa
rapidamente en la solucion. De acuerdo a la ecuacién que describe reaccién quimica,
mientras mayor sea la concentracion de NaCl en el disolvente, mayor sera la corrosion.
Este efecto negativo obliga a reemplazar el disolvente mucho mas rapido en esta etapa

gue en las dos subsecuentes.

La siguiente etapa comprende el resto del proceso de eliminacién del NaCl del interior de
la espuma. Este paso puede ser considerado critico, ya que en el interior de la espuma aun

tenemos presencia de NaCl, sin embargo, si la primera etapa de lixiviacién se realizd
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adecuadamente, la cantidad de NaCl remanente en este punto debe ser

considerablemente baja que no representa un riesgo mayor para la espuma.

La etapa final es la limpieza de la espuma con alcohol isopropilico para eliminar el resto de
NaCl y todos los residuos de la reaccidén, esto también ayuda para detener la reaccion
guimica si aun existen residuos de H,0 en el interior de los poros. Adicional a la limpieza
con alcohol se puede utilizar un sistema de ultrasonido que ayudard a despegar el resto de

los reactivos y productos de la reaccion de corrosion.

El proceso de lixiviado realizado en estas muestras nos ayuda a saber que incluso cuando
se utiliza la solucién de NaOH como solvente para eliminar el NaCl del interior del
compuesto, es necesario ser altamente cuidadosos durante el proceso de disolucion: el
proceso lixiviacion debe ser tan rapido como sea posible, y se debe reemplazar la solucién

de hidréxido de sodio apenas se torne opaca.

Cuando el proceso de lixiviado se realiza adecuadamente y la espuma queda
completamente libre de NaCl, el Mg conserva su color metalico caracteristico y se ve

como lo muestra la figura 3.24.

Figura 3.24 Espuma de magnesio completamente libre de material de sacrificio
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En la tabla 3.5, que muestra los parametros utilizados en el proceso de manufactura de las

espumas.
Tabla 3.5 Resumen de las espumas fabricadas
Espuma Tiempo de Tamaio de NaCl Cantidad de Cantidad de
fundido NaCl Mg
1 2:00 horas > 500 um - -
2 1:30horas > 500 um 50¢g 66.70 g
3 1:30 horas 250-500 pm 50¢g 77.60g
4 1:30horas 250 - 500 pm 50¢g 78.02¢g
5 1:25 horas 2500 pm 50¢g 70.46 g
6 1:15horas 2 mm £x<2.36 mm 50¢g 7114 ¢g
7 1:00 horas 1 mm £x<1.40 mm 50¢g 61.84¢g
8 1:00 horas 1.4 mm £x<1.7 mm 50¢g 67.13 g
9 1:00 horas 1.7 mm £x<2 mm 50¢g 64.01g
10 1:00 horas 710 um 50¢g 63.85¢g
11 1:00 horas 2 mm £x<2.36 mm 50¢g 63.92¢
12 1:00 horas 710 um £ x < 1mm + 35g+15¢g 66.38 g
2 mm< x<2.36 mm 50¢g
13 1:00 horas 1.4 mm £x<1.7 mm 50¢g 75.06 g
14 45 minutos 1.7 mm £x<2.0 mm 50¢g 62.60¢g
15 45 minutos 1.0 mm £x<1.4 mm 758 62.22 g
16 45 minutos 2.0 mm <£x<2.36 mm 72 g 69.04 g
17 45 minutos 1.0 mm £x<1.4 mm 73 g 68.09 g
18 45 minutos 2.0 mm £x<2.36 mm 738 61.20¢g
19 45 minutos 1.4 mm £x<1.7 mm 73 g 62.19¢g
20 45 minutos 1.7 mm £x<2.0 mm 738 68.70 g
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En la tabla 3.5 podemos observar la evolucién en el tiempo de fundido del metal, el cual
es muy importante ya que, como se menciono antes, esto permite optimizar el proceso de
espumado v, si los materiales necesarios (otra cdmara, por ejemplo) estan disponibles, es

posible producir mas de una espuma por dia.

La tabla 3.6 muestra los pardmetros que permanecieron constantes durante la produccién
de todas las espumas, sin embargo, muestra también las excepciones, es decir los

parametros que se vieron modificados en la produccidn de alguna espuma en especifico.

Tabla 3.6 parametros constantes en la fabricacion de espumas

Parametro Valor

Temperatura 740°C

Presion de Infiltracion 4 Bars

Presion de la atmdsfera protectora 0.5 Bars

Velocidad de calentamiento 20 °C/ min

Gas utilizado 4% SFg/CO;
Tiempo de Infiltracion 5 minutos *
Presion y tiempo de vacio 0 Torr-5 minutos **
Tiempo de enfriamiento con presién 5 minutos ***

* excepto en la primera espuma, que fue de 10 minutos

**  excepto en la primera espuma, que fue de 10 minutos y en la segunda donde el vacio
fue utilizado solamente para verificar los sellos y asegurarnos de que no hubiera fugas

***  excepto en las primeras tres espumas donde la presién fue liberada de la cdmara
después de que ésta fuera removida del horno y en la espuma 15, donde el proceso

de enfriado esta descrito en “proceso de espumado” de esta seccidon

A continuacion se presenta un resumen de las espumas producidas a lo largo de la

presente investigacidn.
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Las espumas 1, 2, 3, 4 y 5 desafortunadamente fueron practicamente destruidas. En todas
estas espumas se presentaron los problemas observados en las primeras pruebas de
lixiviacion. Las espumas fueron arrastradas por el vortice en la solucion creado por el
agitador magnético. Sin embargo esto nos ayudé a perfeccionar el procedimiento de
lixiviado. Las figuras 3.22 y 3.23 muestran el estado de las primeras dos espumas, mientras
gue las imagenes siguientes (Figura 3.25: a espuma 3, b y c espumas 4 y d espumas 5)
muestran el estado en que quedaron las espumas después de este primer intento de

lixiviado.

Figura 3.25 Resultados del proceso de lixiviado en a) espuma 3, b) y ¢) espuma 4 y d)

espumas 5

Se traté de disolver la tercera espuma en una sola pieza, sin embargo como se puede
observar en la imagen fue severamente dafiada y corroida, se partio por la mitad vy el
interior presentd el mismo aspecto. Al observar este efecto, las espumas 4 y 5 se cortaron
por la mitad antes de ser disueltas. La primera mitad de |la espuma 4 fue afectada un poco
en el interior, sin embargo, la otra mitad fue disuelta de una manera bastante aceptable,
no presenta signos de corrosién y esta libre de NaCl en el interior. Finalmente la espuma 5

fue disuelta completamente, presenta el color tipico metalico del Mgy es muy liviana.

Después de estas primeras pruebas, se sometieron al lixiviado las espumas 6, 7 y 8 pero de

una sola pieza. La imagen 3.26 muestra estas espumas después de la prueba de lixiviado.

Metdlicos y Cerdmicos 107 |Pagina



RESULTADOS Y DISCUSION %

g

Figura 3.26 Resultados del proceso de lixiviado en a) y b) espuma 6, c) espuma 7 y d)

espuma 8

Las figuras a y b muestran la espumas nimero 6, la cual fue cortada por la mitad para
evaluar el dafio ocasionado por el proceso, se puede observar que esta bastante dafada
en el plano de corte, sin embargo en los extremos se le puede observar brillante y libre se
NaCl. La espuma 7 (figura c), a pesar de que quedd libre de NaCl en el interior, presenta
corrosion en el exterior de la espuma. Finalmente la espuma 8 presenta un aspecto mucho
mejor, aunque el metal se ve bastante opaco. Después de esta prueba se concluye que el
reemplazo de la soluciéon de lixiviado debe ser de una manera mas periddica y el cambio
debe ser muy rapido para evitar que la espuma este fuera de la soluciéon. Cuando sacamos
la muestra de la solucidn, ésta sigue reaccionando, sin embargo no hay mas solucién para

reemplazar la que se ha saturado de NaCl, por lo tanto la espuma es bastante vulnerable.

Para las siguientes espumas se prepard una mayor cantidad de solucién y se consiguieron

mas vasos de precipitado con el objetivo de facilitar el reemplazo de la solucion y proteger
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a la espuma. La figura 3.27 muestra las espumas 9, 10 y 11 después del proceso de

lixiviado.

Figura 3.27 Resultados del proceso de lixiviado en a) espuma 9, b) espuma 10y c)

espuma 11

A pesar de que en las primeras dos espumas podemos observar algunos puntos mas
oscuros, las espumas fueron completamente disueltas en general, dando como resultado
la optimizacion del proceso de lixiviado, logrando asi una espuma con el aspecto que

exhibe la imagen c.

En conclusidn, si se tiene el suficiente cuidado al momento de la eliminacion del NaCl, se
pueden obtener espumas completamente libres del material de sacrificio y sin signos de

corrosion.
3.2.6 Lixiviado de NaCl en espumas con geometria y dimensiones definidas.

Finalmente, en el proceso de manufactura de las espumas, se produjeron las ocho
espumas (de la 12 a la 19), las cuales fueron maquinadas para obtener probetas para las

pruebas de compresion, las cuales tienen geometria y dimensiones determinadas.
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Después de todas las optimizaciones realizadas al proceso de lixiviado a partir de las
pruebas realizadas en los polvos de Mg y las espumas sin dimensiones y geometria
definidas, la eliminacion del material de sacrificio en estas probetas fue mucho mas
sencillo. Todos los poros quedaron expuestos, el NaCl quedd completamente eliminado
del interior de los poros y el metal conservé completamente su brillo metalico, como se

muestra en la figura 3.28.

Figura 3.28 Espumas maquinadas y disueltas para medicién de densidad y porosidad

3.4. Caracterizacion
3.4.1. Densidad y Porosidad

Como se menciond, la densidad y la porosidad son pardmetros muy importantes en la
caracterizacién de una espuma. La tabla 3.7 muestra los resultados de porosidad vy
densidad de cada espuma, asi como todos los datos utilizados en los calculos. Los datos de

peso y volumen de las espumas son el promedio de varias mediciones realizadas.
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Tabla 3.7 Resultados de Densidad y Porosidad

Diametro Altura Volumen Peso Densidad Porosidad

Espuma Tamaiio de NaCl [mm] Imm]  [cm?] el [g/cm’] [%]

3a) 2Jmm<x<2.36mm  31.8 1844 1464 733 05 71.2
3b) IJmm<x<2.36mm 3174 164  12.97 739 057 67.23
5 2 “:;“500 31.96 1222 98 42 043 75.34
7 1.7mm<x<2mm 32 3316 26.66 14.46 054 68.79
9 Imm<x<l.4mm  32.14 4059 3293 17.19  0.52 69.96
10 1.4mm<x<1l.7mm 31.88 394 3144 1294 041 76.32
11 Imm<x<2.36mm  32.16 40.02 325 1324 041 76.56
Aluminio  2° m”r:]:‘q'% 50.78 2532 51.28 3893  0.76 71.87

En la tabla anterior podemos observar que el comportamiento tanto de la densidad como
de la porosidad presenta un cardcter ascendente con el nimero de espuma. Esto es
completamente esperado ya que conforme el nimero de identificacién de la espuma
aumenta, el proceso de lixiviado fue mejorando; en otras palabras, el cdlculo de la
porosidad nos ayuda a corroborar la evolucidn en el proceso de eliminacién del material
de sacrificio. Sin embargo, si analizamos la espuma numero 3 a y b, podemos observar una
diferencia muy marcada en la porosidad (y por lo tanto en la densidad). Esta espuma fue
bastante corroida (fue uno de los primeros intentos de lixiviado) por lo tanto no podemos
esperar un valor alto o uniforme para la porosidad. Por otro lado, la espumas 5 exhibe un
valor de porosidad bastante aceptable, sin embargo, si analizamos la imagen 3.25 d,
observamos que tiene un “poro” de gran tamaio en el centro el cual, cabe mencionar, no
es producto de la corrosién, sino que en este punto el metal no infiltr6 completamente.
Estas ultimas dos espumas (3 y 5) son agregadas a los calculos simplemente para evaluar
las caracteristicas de espumas que no fueron disueltas completamente, que presentan

signos de corrosién o que no fueron infiltradas apropiadamente.
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Analizando las espumas que fueron producidas correctamente (espumas 7, 9, 10 y 11,
estas espumas fueron elegidas para tener muestras representativas de cada uno de los
tamafios de material de sacrificios utilizados), se puede observar que la porosidad esta en
un rango de 69% a 76.5% estos valores de porosidad son bastante prometedores de
acuerdo a lo reportado en la literatura. A excepcién de la espuma 7, conforme el tamafio
de poro incrementa, la porosidad de la espumas incrementa también; el problema
observado en la espuma 7 puede deberse a problemas presentados durante el proceso de
lixiviado, pero que no fueron identificados. Esto nos permite establecer una tendencia

entre el tamafio de poro y la porosidad de la muestra.

Finalmente, es muy interesante analizar las dos ultimas espumas en la tabla 3.7 (la
espuma numero 10 y la espuma de aluminio), la espuma de aluminio fue realizada por E.
Elizondo [46], quien para su trabajo utilizdé una cdmara diferente (de mayor tamafo),
distinto gas de infiltracidn (argdn) y una presion de infiltracion diferente (3.5 Bars), pero el
calculo de la densidad y la porosidad fue realizado exactamente de la misma manera que
en el presente trabajo (con las espumas de magnesio). Es importante recordar que la
densidad del aluminio (2.6984 g/cm?) es diferente a la del magnesio (1.738 g/cm?). Como
se puede observar en la tabla 3.7, los valores de densidad y la porosidad son distintos
entre ambas espumas: la espuma de Mg tiene una menor densidad y por lo tanto una
porosidad mayor que la espuma de Al, esto implica que la primera es mas ligera que su
homodloga de Al. Este comportamiento coincide con lo que aparece en la literatura: debido
a que la densidad del Al es mayor que la del Mg se espera que las espumas de Mg
mantengan la multifuncionalidad de las estructuras celulares pero con un peso reducido

[7].

El porcentaje de porosidad, Pr(%), de las espumas, fue calculado utilizando la densidad
relativa, pgre (definida como la densidad de las espumas p* dividida por la densidad del

metal matriz psvg=1738 Kg/m3), en la siguiente expresioén:
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Con el objetivo de corroborar los datos que se obtuvieron a partir de las espumas sin
geometria y dimensiones definidas, se realizé la determinacidn de densidad y el calculo de
la porosidad con las probetas de compresion. La densidad de las espumas fue calculada
como se describié en el capitulo de desarrollo experimental, a partir de la masa y el
volumen de las probetas de compresion (la cuales tienen una geometria cilindrica con un
diametro de 2.5 cm y una altura de 2 cm). La tabla 3.8 resume los parametros
experimentales obtenidos de las probetas de compresion de las espumas de Mg, con los
cuales se determind el porcentaje de porosidad Pr(%). Esta tabla muestra que, cuando el
tamafio de poro disminuye, de la muestra (D) 2mm a la muestra (A) 1Imm, tanto la
densidad de las espumas como las densidades relativas incrementan. Por otro lado, el
porcentaje de porosidad Pr(%) incrementa a medida que se incrementa el tamafio de
poro, alcanzando un valor de 77% para la muestra (D) con un tamafo de poro de 2mm.
Con esta ultima determinacidn se confirma la tendencia propuesta a partir de la taba 3.8:
a medida que se incrementa el tamafio de poro, la densidad de la espuma disminuye y por

lo tanto la porosidad se ve incrementada.

Tabla 3.8 Datos experimentales de densidad y porcentaje de porosidad de las probetas de

las espumas de magnesio.

Muestra Densidad de las probetas Densidad relativa Pr
p*(kg/m3) p*/psMg (%)

(A)Imm 572.5 0.33 67
(B)1.4mm 463.4 0.27 73
(C)1.7mm 414.6 0.23 76
(D)2mm 385.1 0.21 77
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Por otro lado, al comparar los datos mostrados en la tabla 3.8 (obtenidos a partir de las
probetas de compresion) y los que aparecen en la tabla 3.7 (obtenidos a partir de
muestras de espuma sin dimensiones definidas), podemos observar que los valores para
cada tamafio de poro son muy similares (con excepcién de la espuma con tamafio de poro
de 2 mm, por los problemas mencionados antes), por ejemplo, para la espuma cuyo
tamafo de poro es de 1 mm se obtuvo una porosidad de 69.96% para la espuma sin
dimensiones especificas, mientras que la porosidad para la probeta de compresién fue de
67%, o la espuma con el mayor tamano de poro, en el primer caso se obtuvo 76.56%
mientras que con la probeta se obtuvo un valor de 77%. Estos resultados nos ayudan a
demostrar que las determinaciones son veraces, ademas de que sirven como soporte para

asegurar que el proceso de lixiviado se realizd6 completamente.
3.4.2. Caida de presidén

Esta prueba es relativamente sencilla de realizar, sin embargo, se presentaron un par de

complicaciones:

e Soporte: el soporte del dispositivo esta disefiado para muestras con un tamafo y
forma determinada, que no coinciden con las dimensiones de las muestras
obtenidas

e Longitud: no todas las espumas tienen la misma longitud, por lo que se presentd

un espacio vacio dentro del cilindro.

Aun con las complicaciones se realizéd la prueba y los resultados de esta prueba se
encuentran concentrados en la tabla 3.9. Podemos encontrar el AP para cada espuma, el
tamafio de poro, la longitud de la espuma y finalmente AP/longitud. Este ultimo valor se
determind con el objetivo de ser capaces de comparar la caida de presion de todas las
espumas ya que cada una tiene una longitud diferente. Los resultados expuestos en esta
tabla son solamente para las espumas 9, 10 y 11, las cuales han mostrado (de acuerdo a

las mediciones de densidad y porosidad) que han sido disueltas apropiadamente y nos
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permiten establecer una tendencia. La espuma 7 ya no es considerada debido a que

gueda fuera de la tendencia de acuerdo a su valor de porosidad.

Tabla 3.9 Resultados de la prueba de caida de presion

9 10 11
Espuma Imm<x<1.4mm 1.Amm<x<1.7mm 2mm<x<2.36mm
Longitud 40.594 39.402 40.017
[mm]
Flujo
[I/min] AP [mbar] AP/longitud AP [mbar] AP/longitud AP [mbar] AP/ longitud
10 1.00 0.02 0.40 0.01 0.00 0.00
20 3.70 0.09 1.40 0.04 0.90 0.02
30 7.90 0.19 3.10 0.08 2.20 0.05
40 17.20 0.42 7.70 0.20 5.90 0.15

En la tabla 3.9 se puede observar claramente que a medida que el flujo de aire se
incrementa la diferencia de presiéon incrementa; ademas de que a medida que se
incrementa el tamafio de poro el @P/longitud disminuye. Sin embargo, en la tabla no se
puede observar claramente la tendencia, de tal manera que, con estos datos, se construyé

la figura 3.29.

Se espera que el comportamiento de las curvas este determinado por el tamafio de poro
(tamafio del material de sacrificio), de tal manera que mientras menor sea el tamafio de

poro, mayor serd la caida de presion.
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Figura 3.29 Curvas AP/longitud para la prueba de caida de presiéon

En la figura 3.20 podemos observar con mayor claridad la dependencia entre la caida de
presidon y el tamafio de poro. La espuma numero 11 es la que tiene poros de mayor
tamafo y presenta la menor caida de presién, lo cual indica que un fluido que se hizo
pasar a través de esta espuma, presentara la menor resistencia. Siguiendo la tendencia, la
espuma 9 es la que presenta la mayor caida de presién, coincidiendo con ser la que tiene

el menor tamafio de poro.
3.4.3 Estructura de la celda

Las muestras representativas cilindricas de las espumas de magnesio de celdas abiertas,

con diferente tamano de poros se muestran en la figura 3.30.

Metdlicos y Cerdmicos 116 |Pagina



Figura 3.30 Probetas cilindricas de las espumas de magnesio con diferente tamano de

poro: a) (A) Imm, b) (B) 1.4 mm, c¢) (C) 1.7 mm y d) (D) 2 mm.

En estas imagenes puede observarse que todas las muestras tienen una distribucion
homogénea de poros esféricos con un tamafio de poro equivalente al de las particulas de
NaCl. Los correspondientes estéreo-micrografias se muestran en la figura 3.31, en las
cuales se observa que todas las muestras tiene estructuras de poro abierto con

interconexiones entre ellos.
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Figura 3.31 Estéreo-micrografias de las espumas de magnesio con diferente tamario de

poro: a) (A) Imm, b) (B) 1.4 mm, c) (C) 1.7 mm y d) (D) 2 mm.

3.4.4 Propiedades Mecanicas

Las propiedades mecdnicas de las espumas de magnesio de poro abierto fueron
ensayadas en una prueba de compresidn. Las curvas esfuerzo-deformacién de compresién

de las probetas con diferentes tamafios de poro se muestran en la figura 3.32.

En todos los casos, las curvas exhiben el comportamiento caracteristico de las espumas de
poro abierto, mostrando tres distintas regiones: 1) region elastica lineal inicial a muy baja
deformacién (menores a 0.05) sin la presencia de picos de esfuerzo, Il) una regién de
meseta extendida a un nivel relativamente constante de esfuerzo, el cual incrementa

lentamente a medida que la celda es deformada pldsticamente. Las curvas son suaves en
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la regién de meseta sin la presencia de oscilaciones, comunmente observadas en las
espumas de poro abierto; y Ill) zona de densificacion, registrada alrededor de 0.5-0.6% de
deformacién, donde las celdas colapsadas son compactadas. Las propiedades mecanicas
experimentales obtenidas de las curvas esfuerzo-deformacion del ensayo de compresién

estan resumidas en la tabla 3.10.
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Figura 3.32 Curvas esfuerzo-deformacidn para las espumas de Mg.

Tabla 3.10 Propiedades mecanicas experimentales y capacidad de absorcién de energia de

las espumas de magnesio de poro abierto.

Limite de , Meseta promedio de Absorcion de
. Médulo de ,
Muestra fluencia Young E (GPa) esfuerzo opl Energia
oy*(MPa) g (MPa) W (MJ/m3)
(A)lmm 2.5 0.72 8.1 5.5
(B)1.4mm 1.9 0.69 7.5 4.6
(C)1.7mm 1.5 0.65 6.4 3.1
(D)2mm 1.2 0.61 5.2 1.9
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En la tabla 3.10 se puede observar que todos los pardmetros mecanicos: limite de fluencia
G,*, meseta de esfuerzo o, y modulo de Young E, muestran una tendencia creciente a
medida que el porcentaje de porosidad Pr(%) disminuye o cuando la densidad relativa
incrementa, como era de esperarse. Sin embargo, en las muestras también se modifica el
tamafio de poro y la disminucion en el tamafio de poro coincide con la mejora en las

propiedades.

El limite de fluencia oy* (se utilizo el criterio de compensacion del 0.2 % para identificar el
comportamiento elastico lineal inicial y el limite de fluencia) se incrementa en 1.2 MPa
para porosidades de 77% a 2.5 MPa para porosidades de 67%. El menor valor del limite de
fluencia puede ser atribuido al alto porcentaje de porosidad y a las paredes delgadas de

las celdas de las espumas de Mg.

Con respecto al mddulo de Young E, éste incrementa de 0.61 GPa para la muestra D con
un tamafo de poro de 2 mm y una porosidad de 77%, hasta 0.72 GPa para la muestra A

con un tamafio de poro de 1 mm con una porosidad del 67%.

EL modelo de Gibson-Ashby [14] es ampliamente utilizado para predecir las propiedades
mecanicas de las espumas (principalmente Gy E) como una funcién de densidad relativa
Prel. A partir de un tratamiento analitico para una estructura porosa simplificada, el
modelo propone una simple relacion entre la densidad relativa (p*/psmg) y el médulo de

Young E (Ec. 3.2) y (Ec. 3.3) la meseta de esfuerzo (Gp), como se muestra a continuacion:

. N2
)
Esmg Psmg Ec.3.2
* 3/2
It _ C( p ) Ec.3.3
Oys Psmg
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En la ecuacion 3.2 Eqgyg es el mdédulo de Young del material del borde de la celda sélida
(que es 40 GPa para magnesio), A es una constante relacionada con la geometria de la
celda, con un valor de 1. En la ecuacidn 3.3 oys es limite de fluencia del material de borde
de la celda (21 MPa) [16]. Los datos de espumas del poliuretano y varios metales celulares
sugieren que C=3, aunque en la practica el valor de las constantes A y C varian sobre un

amplio intervalo dependiendo del tipo de espumas.

La relacion entre E, o, y la densidad relativa pgrel para una espuma de magnesio de poro
abierto se muestra graficamente en la figura 3.44 a) y b). Siguiendo el razonamiento
discutido con anterioridad se asume que el tamafio de poro no afecta los resultados de las
propiedades mecanicas. Se puede observar que los resultados del mddulo de Young
experimental E no estdn muy cerca a lo predicho, figura 3.44 a). Sin embargo, como se
sefiald anteriormente, la constante A toma diferentes valores para diferentes tipos de
espumas, de tal manera que la tendencia con respecto a la densidad es una comparacién
mas importante. Como se puede observar, los datos graficados en la figura 3.44 a) pueden
ser ajustados a una linea recta con una pendiente cercana a 0.35, mientras que la
pendiente predicha por Gibson-Ashby es de 2, el cual parece no ser una buena prediccién.
Esta gran discrepancia entre el valor predicho por el modelo y el obtenido
experimentalmente puede ser atribuida a los efectos del cambio estructural provocado

por los diferentes tamafios de poros.

El valor experimental de la meseta de esfuerzo, G, es alto comparado con los predicho
por el modelo de Gibson-Ashby, figura 3.44 b), pero el mismo factor del valor de la
variable C se aplica en este caso. Una vez mas, la observacion importante se centra en el
exponente, y se observa que existe una buena correspondencia entre los datos

experimentales y los predichos por el modelo.
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Figura 3.44 Relacién entre la densidad relativa pgre y: @) Modulo de Young E y b) limite de

fluencia, Gy

Los resultados experimentales son también similares a los obtenidos para espumas de
magnesio puro con poro abierto, producidas mediante el proceso de infiltracién, con
densidades relativas equivalentes en un rango entre 0.22 y 0.33 [18]. Cuando el
porcentaje de porosidad es alto (70-80%), las paredes que componen la estructura celular
de las espumas tienden a ser mas delgadas, por lo tanto, se espera que las propiedades

mecanicas puedan ser similares a las obtenidas con espumas de poro cerrado.

Desde un punto de vista practico, los valores del limite de fluencia c,s obtenidos en el
presente estudio son similares a los que se obtiene con huesos trabeculares, cuyos valores
de resistencia oscilan entre 1.5 y 5.3 MPa [41]. Por otro lado, el médulo de Young E de las
espumas producidas en el presente trabajo son similares a los valores que presentan los
huesos esponjosos (entre 0.01 y 2 GPa) [42, 43]. Asi, se puede concluir que la técnica de
infiltracion puede ser utilizada para producir espumas de magnesio de poro abierto para
aplicaciones en andamios, con la posibilidad de controlar las propiedades mecanicas
mediante el tamafio de poro, la porosidad y la densidad relativa. Si se requiere de mejores
propiedades que las mostradas por la mejor espumada del presente trabajo (mddulo de
Young E= 0.72 GPa y limite de fluencia 6,,=2.5 MPa para la muestra A con un tamafio de

poro de 1 mm), estas pueden ser logradas a expensas de un densidad mayor.
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La meseta de esfuerzo, oy, (calculada promediando los valores de esfuerzo obtenidos
entre las regiones elastica y de densificacidon) incrementé de 5.2 MPa (en la muestra D con

un tamafio de poro de 2 mm) a 8.1 MPa (para la muestra A con 1 mm de tamafio de poro).

La capacidad de absorcién de energia, W, se obtuvo a partir de las curvas esfuerzo-
deformacién, calculando el area bajo la region de meseta (también definida como la
energia cinética total absorbida por la espuma durante la prueba de compresién), antes

de llegar a la zona de densificacidn, de acuerdo con la siguiente expresion [44].

&
w =f ode Ec.3.4
0

Donde oy ¢ son esfuerzo y deformacién compresivos, respectivamente. La capacidad de
absorcidn de energia de las espumas de magnesio de poro abierto, con diferente tamafo
de poro se calculé en un rango de deformacion entre 0.05 y 0.6 y los resultados se

muestran en la tabla 3.10 la figura 3.34.
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Figura 3.34 Capacidad de absorcion de energia para espumas de magnesio de celda
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En la tabla 3.10 se puede observar que la absorcidn de energia incrementa a medida que
disminuye el tamafio de poro y el porcentaje de porosidad, Pr(%). Como se menciond
anteriormente el limite de fluencia se incrementa a medida que disminuye el tamafo de
poro, por lo tanto, el area bajo la curva esfuerzo-deformacion también se ve

incrementada.

Se han reportado resultados similares en un estudio previo sobre espumas de poro
abierto preparadas con la aleacidn ZA22, desarrollado por Sirong Yu y colaboradores [45].
Encontraron que espumas con una densidad relativa mayor pueden disipar mejor la
energia que aquellas menores densidades, durante las pruebas de compresién, lo cual es

consistente con los resultados que se muestran en la figura 3.34.

Aunque las espumas de poro cerrado presentan una mayor capacidad de absorcién de
energia que aquellas con poro abierto, los valores experimentales obtenidos son
comparables con los resultados reportados para espumas de poro cerrado con los mismos

niveles de porosidad (67-78%) [18].

Metdlicos y Cerdmicos 124 |Pagina



Wa%
ﬁgﬁ“: — oy . .

~.. bl wuu

CONCLUSIONES %

g

Conclusiones

Metdlicos y Cerdmicos 125 | Pagina



CONCLUSIONES %

g

CariTuLo IV. CONCLUSIONES

La primera espuma se produjo utilizando los pardmetros elegidos para el sistema Mg-NaCl
en base a lo reportado en la literatura, mediante el proceso de infiltracién. Estos
parametros fueron el punto de partida para las optimizaciones que se realizaron durante
la manufactura del resto de las espumas, las cuales se vieron reflejadas en la disminucidn

del tiempo de proceso.

El proceso de eliminacién del material de sacrificio, NaCl en este caso, representa un gran
reto para el presente trabajo de investigacion ya que el solvente légico es agua. Es bien
sabido que el Mg es altamente corroido por el agua y que el efecto corrosivo se ve
potenciado por la presencia de NaCl. Mediante pruebas en polvos de Mg se encontré que
la solucion de NaOH con un pH de 13 confiere proteccién a dicho metal contra la dicha
corrosion aun en un ambiente saturado con NaCl. Por otro lado, la adicion de DMSO en la
solucién de lixiviado no ayudd significativamente en la disolucion de la NaCl, lo cual indicé
gue no es necesario su uso. A pesar del uso de la solucién de NaOH, el proceso de
eliminacion de NaCl en las espumas debe ser desarrollado muy cuidadosamente, ya que el
magnesio puede ser corroido dentro de la espuma debido a la geometria mas compleja

gue representa los poros internos de la espuma.

Se logré producir materiales compuestos y eliminar el material de sacrificio para la
obtencion de espumas, las cuales mostraron un rango de porosidad entre 67% y 77%. Los
valores de densidad porosidad muestran un comportamiento congruente con el tamano
de poro. A medida que el tamaio de poro se ve incrementado, la densidad de las espumas
disminuye, mientras que la porosidad se ve incrementada. Por otro lado, la densidad de la
espuma de Mg es menor que el valor obtenido por una espuma de Al, producida mediante

el mismo método y con el mismo tamano de poro y, por lo tanto, su porosidad es mayor.

El @P/longitud fue calculado con el objetivo de ser capaces de comparar la caida de

presidn entre todas las espumas realizadas, ya que cada espuma tiene una longitud
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diferente. En todas las espumas se observd que, mientras mayor fue el flujo de aire hecho
pasar a través de la espuma, mayor fue la caida de presion. Una vez mas, la caida de
presidon presenta una tendencia con respecto al tamafio de poro (tamafio de pellets de
NaCl utilizado). A medida que el tamano de poro se incrementa, el valor de caida de

presion disminuye.

Con todas la mejoras realizadas durante la produccién de las primeras espumas, se
fabricaron espumas de magnesio de poro abierto con tamafios de poro en un rango entre
1 mm y 2 mm, con una estructura homogénea, mediante el método de infiltracion
utilizando preformas constituidas por particulas esféricas de NaCl, las cuales se utilizaron
para maquinar probetas y estudiar las propiedades mecdnicas de las espumas de Mg

producidas mediante este método.

El efecto del tamafio de poro y la densidad relativa sobre las propiedades mecanicas y la
absorcién de energia fueron investigadas en las muestras bajo las presentes condiciones
de trabajo (es decir, después de las optimizaciones). La muestra con el menor tamafio de
poro (1Imm) y que presentod el menor porcentaje de porosidad, mostrd las mejores
propiedades mecanicas: médulo de Young de 0.72 GPa, limite de fluencia de 2.5 MPa y

una capacidad de absorcion de energia de 5.5 MJ/m”>.

Se encontré una correlacién entre las propiedades estudiadas para la caracterizacion de

estas espumas y el tamafio de poro.
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