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Introduccidén

Recientemente las espumas metalicas han adquirido una gran importancia como materiales
de ingenieria, sus propiedades permiten que este tipo de materiales puedan ser utilizado en
diversas areas; construccion, aeroespacial, petrolera, automovilistica, biomeédica, etcétera.

Una espuma metalica se fabrica a partir de un metal o aleacion metélica, contiene en su
estructura poros que permiten obtener propiedades como, baja densidad y en consecuencia,
menor peso, ahorro en material, resistencia al impacto, absorcién de energia al someter el
material a esfuerzos de compresion, aislamiento acustico y térmico, entre otras propiedades.

Es por lo anterior que continuamente las espumas metalicas se encuentran en estudio, para
mejorar las propiedades existentes y afiadir nuevas a las mismas.

Actualmente existen diversos tipos de fabricacion de este tipo de materiales, los cuales se
dividen segun el estado de la materia; solido, gaseoso o liquido.

Actualmente los métodos de fabricacién mas utilizados son; fabricacion por metalurgia de
polvos (sinterizacion), fabricacion por método in situ, y fabricacion por agente espaciante o
método de infiltracionjError! Marcador no definido..

En el presente trabajo de investigacion se aborda la fabricacion de espumas metélicas de
Aluminio serie 1100, a partir del método de infiltracion en estado liquido a través de un
material de preforma, en este caso Cloruro de Sodio. Sin embargo, dado el auge de este tipo
de materiales, se busca modificar sus propiedades al afiadir en el proceso de fabricacion, el
agente refinador Al-5Ti-0.25C.



Capitulo I: Marco Tedrico

1.1 Introduccion a los materiales porosos

Desde la aparicion del hombre en la tierra, los diversos tipos de materiales han jugado un
papel crucial para el desarrollo y crecimiento del ser humano. Los primeros materiales fueron
empleados en la forma inicial en la que se presentaba la materia prima, sin embargo, el
continuo desarrollo del hombre obligd a éste a desarrollar materiales con caracteristicas
especificas, los materiales porosos son un ejemplo de ello.

Se denomina material poroso a aquel que posee huecos en su estructura, pueden contener aire
o algun otro tipo de fluido, este tipo de materiales pueden contener porosidades que van desde
el 20 hasta el 95% [1]. Los panales de abejas son un ejemplo de ello, su maravillosa estructura
es capaz de proporcionar un material con alta resistencia debido a las interconexiones
formadas por los canales hexagonales huecos, haciendo de este un material poroso, que
finalmente nos arroja como resultado un material liviano y tenaz. De la misma forma, los
huesos del cuerpo humano entran en esta categoria, gracias a su gran similitud con una
esponja son denominados “huesos esponjosos”. Su morfologia esta disefiada para brindar
resistencia, estructura y movilidad (Figura 1).

bt A A A A 4 S S 2 24 J
CORO S ® B®C < T
STV STBE e =
WP PECTPTI SISO ® T
: ootdooooo-cdtou

Figura 1. Ejemplos de materiales porosos en la naturaleza a) hueso esponjoso, b) panal de
abejas.

Por otra parte, los solidos celulares son una clasificacion de los materiales porosos; estos se
constituyen por un conjunto de pequefios compartimentos con caras o bordes solidos
interconectados [2]. Existen tres estructuras tipicas de los sélidos celulares, la primera se
conforma de canales poligonales unidos mediante sus aristas, dada la similitud con un panal
de abeja, estas estructuras son comunmente llamadas ‘“honeycombs”. La segunda
configuracién consiste en poliedros interconectados que atestan la red a lo largo de las tres
dimensiones, de igual forma, en la tercera categoria, los poros se encuentran dispuestos en la
red de manera analoga a la segunda, la Unica diferencia radica en que estos se localizan
aislados unos de otros, la figura 2 ejemplifica los tres tipos de estructura.
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Partiendo de la definicion anterior, los poros se clasifican en dos tipos, aquellos que se
localizan aislados de sus vecinos se denominan poros cerrados, mientras que los que se
encuentran interconectados unos con otros son llamados poros abiertos.

Los materiales porosos son altamente utilizados en aplicaciones ingenieriles tales como
filtros, absorbedores de energia, disipadores de sonido y temperatura, implantes biomédicos,
entre otros. La principal aplicacion que se dara a este tipo de materiales se encuentra
estrechamente relacionada con la porosidad, la morfologia del poro y el tamafio de poro, la
Tabla 1 muestra los principales requerimientos de un material poroso para diversas
aplicaciones.

Los materiales porosos pueden ser clasificados en distintas categorias, por ejemplo; tamafio
de poro, morfologia del poro, material o método de produccion. Otra forma de categorizar
este tipo de materiales en la literatura es por el porcentaje de porosidad; baja porosidad, media

porosidad, alta porosidad [3].

Figura 2. Ejemplos de sélidos celulares: (a) estructura tipo "honeycomb", (b) estructura en tres
dimensiones con poros interconectados, (¢) estructura en tres dimensiones con poros aislados [2].

Tabla 1. Materiales porosos y sus requerimientos para diferentes aplicaciones [3].

Distribuidor de

Filtro Catalizador Biorreactor gas Sensor
Porosidad abierta >30 >30 >30 >30 >30
Tamafio de poro Depepde.dle la Depe_nde.d,e la Para bagterlals: 5-30pum >um Depe_rlde_qe la
aplicacion aplicacion Para enzimas: 10-100nm aplicacion
D|str|Pu0|on del Estrecho Estrecho (_Depgnde de | Estrecho (Dep_eﬁde de la Estrecho Estrecho
tamafio de poro la aplicacion) aplicacion)
Superficie especifica
por unidad de Depende de la 1-2000 m"2/g >1mn2/g Depende del >1mA2/g
aplicacion tamafo de poro
volumen
Permeabilidad Alta Depe_n de'd,e la Depende de la aplicacion Alta Depe_rlde_qe la
aplicacion aplicacion
Resistencia Alta Depende de la Alta Alto, dependiendo Depende de la
mecanica aplicacion de la aplicacion aplicacion
Funcion de
. L - e Potencial de superficie deteccion
Otros Resistencia quimica | Funcion de catalisis apropiado Condicion de

superficie apropiada
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1.2 Caracteristicas de los materiales porosos

El comportamiento que presentan los materiales porosos es una conjuncion de las
caracteristicas que posee el material base y la naturaleza de sus poros, como resultado de ello
se pueden obtener diversos intervalos de propiedades mecanicas, acusticas y térmicas que
son ideales para aplicaciones que requieren resistencia al impacto, estructuras ligeras,
disipacion de sonido o temperatura, entre otras. La figura 3 exhibe algunas de las
caracteristicas que posee un material sélido comparado con espumas de distinta especie.

(a) DENSIDAD (b) CONDUCTIVIDAD (c) MODULO DE YOUNG (d) RESISTENCIA
100759 105 % 105 o N
[ " " n(Eerémicos solidos L
Metales sélidos
<+ Metales sélidos Solidos
1 Metales sélidos 4 Cceramicos sélidos Wl s sslidos . 13 Ceramicos sdlidos

Ceramicos solidos Metales, ceramicos, Metales, ceramicos, S6lidos Metales sélidos

espumas

Sélidos

espumas

Polimeros sélidos
i T Polimeros sdlidos Elastoméros
i3

Espumas metalicas Caucho Polimeros sélidos

y ceramicas Espumas poliméricas
53 v

~ Espumas poliméricas
02 S
% Espumas 1 tipicas

Espumado de metales

Espumas poliméricas y ceramicos

tipicas PJp~005

Espumas poliméricas

B . PIp~004

Espumas poli.méncas
especiales f/f=0002

Espumas poliméricas

R P Espumas elastoméricas
1074 especiales f/f~=001

Figura 3. Propiedades presentes en solidos y diferentes tipos de espumas, (a) densidad, (b)
conductividad, (c) médulo de Young y (d) resistencia [4].

Como se menciond con anterioridad, la geometria, distribucion, tamafio y ubicacion de los
poros repercute de manera significativa en las propiedades finales de los s6lidos porosos.
Una de las clasificaciones méas utilizada en la literatura consiste en categorizar los poros
segun su accesibilidad a los alrededores, tal como se expone en la figura 4. Los poros
definidos por las letras (b), (c), (d), (¢) y (f) son considerados poros abiertos ya que mantienen
conexidn con la superficie en al menos un extremo (b y f). Otro tipo de poros pueden tener
contacto con el exterior en dos extremos a través de todo el conducto del poro, tal como se
ejemplifica en el poro (e). En contraste, los poros cerrados son introducidos a la matriz
mediante burbujas de aire o algun otro mecanismo térmico, lo que provoca que no exista
ningdn tipo de comunicacioén con sus poros vecinos (a) [4]. Este tipo de poros influye
significativamente en las propiedades mecanicas del material, pero no se encuentra asociado
con la permeabilidad ni la adsorcion del mismo.

Una caracteristica importante de este tipo materiales que influye significativamente en las
propiedades mecanicas es la porosidad. Esta se define como la cantidad de huecos presentes
en la estructura del mismo. Existen diversos métodos y procesos para evaluar la porosidad
de este tipo de materiales, una de las técnicas mas usadas consiste cuantificar el volumen
neto del metal y el volumen total, de esta forma se obtiene la fraccion de espacio ocupada
por el material, dichos voliumenes pueden ser determinados a partir de la masa del material y
su densidad, o a partir de la utilizacién de equipos como picnémetros de helio.
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Figura 4. Clasificacion esquematica de los poros, segun su disposicién con el entorno; (a) poro
cerrado, (b) y (f) poros abiertos solo en un extremo, (c), (d) y (g) poros abiertos, (e) poro abierto
por dos extremos (a través del conducto del poro) [4].

Otra cualidad que va de la mano con la porosidad es la densidad, gracias a esta propiedad se
es posible fabricar elementos rigidos y ligeros utilizados en industrias como la aeroespacial,
la medicina, en el area de la construccion, en el area automotriz entre otras.

De la misma forma, la rigidez es otra particularidad importante de estos materiales, gracias a
la cantidad de poros presentes en su estructura, estos materiales son ideales para aplicaciones
donde el amortiguamiento es primordial. Estructuras tipo “sandwich” han sido desarrolladas
con la intencién de mejorar la relacion resistencia-peso; dicha estructura consiste en dos
placas adheridas a una matriz porosa que las separa, tal como se observa en la figura 5, este
tipo de configuraciones son excelentes cuando son sometidas a solicitaciones de compresion
y esfuerzos cortantes.

Figura 5. Ejemplos de estructuras tipo "Sandwich"[5].
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1.3 Definicion de espuma metalica

Una espuma metalica es un tipo de solido celular compuesto por una matriz metalica con
poros distribuidos en su estructura aleatoriamente, los cuales pueden contener aire o algun
otro tipo de fluido. La figura 6 muestra una espuma metéalica fabricada a partir del método de
infiltracion en estado liquido.

Figura 6. Espuma metéalica de aluminio fabricada a partir del método de infiltracion en estado
liquido.

La fabricacion de una espuma metalica debe llevarse a cabo desde el estado liquido del metal
(o una temperatura muy cercana a ésta), para asi garantizar condiciones de fluidez que
permitan la formacion de la espuma metélica [6] y evitar errores que pudieran presentarse
durante el proceso, tales como falta de material en zonas especificas.

1.4 Comportamiento mecanico

Conocer las propiedades mecéanicas de un material es fundamental para determinar las
aplicaciones que éste tendra. Una forma de conocer las propiedades mecénicas de una
espuma metélica es a través de un ensayo de compresion uniaxial.

La curva esfuerzo-deformacion que se obtiene de ensayar una espuma metalica se muestra
en lafigura 7. En ella se observan 3 zonas principales, la zona | corresponde a la deformacion
lineal de donde se pueden obtener datos como el médulo de Young o médulo de rigidez, es
importante mencionar que el médulo de Young se encuentra estrechamente relacionado con
el material de la pared celular.

Por otra parte, la zona Il corresponde a una meseta cuasi-constante, que se lleva a cabo
durante grandes deformaciones y aproximadamente a esfuerzo constante, la pendiente de
dicha meseta puede modificarse 0 no, esto dependera de la distribucion de los poros en el
material celular.

De acuerdo con el incremento de la carga aplicada, los poros que conforman la estructura
comienzan a colapsar y a expulsar el fluido presente dentro de los poros, cominmente aire.
Una vez que las paredes de la celda tienen contacto entre si se efectla la ultima zona (zona
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I11), nombrada “densificacion” debido a que se elimina totalmente el fluido de los poros y
aumenta la densidad del material, en esta Gltima etapa se necesitan grandes esfuerzos para
continuar deformando el material [7].

Densificacion — |

* ZONATII /
gpl - —~—

~
Meseta (Deformacion plastica)

Esfuerzo ©

ZONA1

ZONAIII

" Elasticidad lineal
0 - €. 1
Deformacion € D

Figura 7. Curva esquematica esfuerzo-deformacion de una espuma metélica sometida a
compresion uniaxial [8].

|
|
I

Las espumas metalicas presentan buena capacidad de absorcidén de energia con elevada
eficiencia, debido a que las fuerzas estan controladas por el nivel de esfuerzo al que se
absorbe la energia cinética [8]. Sin embargo, el comportamiento mecanico de una espuma
metalica nunca serd comparable con el del material sélido, la figura 8 expone el
comportamiento de ambos tipos de materiales. En la imagen se puede observar que la energia
absorbida por unidad de volumen en ambos materiales es la misma, no obstante, el valor del
esfuerzo méximo posee una diferencia bastante notable.

% K
L ()
!
N '
g . Y
2 o (b)
wi s,
‘\
E,™,
" &5

Deformacién

Figura 8. Curva esfuerzo-deformacion para (a) un sélido y (b) para una espuma metélica [9].
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El trabajo por unidad de volumen en un ensayo de compresion uniaxial en una espuma
metalica se lleva a cabo al alcanzar un 50 a 70% de deformacion. Dicha zona es la ideal en
la que este material puede absorber la energia, es decir, el trabajo requerido para deformar la
espuma es equivalente a la energia cinética de una masa, por lo cual con el espesor correcto
se podria absorber toda la energia durante un impacto [10]. La figura 9 exhibe el
comportamiento antes descrito.

- Zonade

. seguridad
Zonaideal para

absorber energia
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Figura 9. Curva esfuerzo-deformacion durante la absorcion de energia [12].
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1.5 Métodos de fabricacion de las espumas metélicas

A causa del auge que han tenido las espumas metalicas en los ultimos 10 afios [8], se han
desarrollado distintos métodos para la produccion de estos materiales. Dichos métodos son
clasificados en la literatura segun el estado en el que se encuentra el metal a espumar, esto
es, metal en estado liquido, en polvo, vapor metalico, asi como soluciones de iones metalicos,
la figura 10 presenta una clasificacion mas amplia de lo aqui mencionado.

* Descomposicion de vapor
\ /
/ * Espuma directa con gas ‘\

* FEspumado directo con agentes espumantes
* Solidificacion Eutéctica De Gas Solido (Gasar)

Liq“ido + Polvo de fusion compacto
* Fundicion
+ Formacion por pulverizacion
Metales \ /
Celulares 4 » Sinterizado de esferas huecas N

* Atrapamiento de gas
* Espuma espesa
* Presionando alrededor de rellenos
* Sinterizacion de polvos o fibras
» Extrusion de mezclas polimero/metal
\ * Reaccion de sinterizacion /

Tones ]—‘ * Deposicion electroquimica

Figura 10. Clasificacion de los procesos de fabricacion de las espumas metalicas.

1.5.1 Espumado de metales

Aunque el espumado de metales surge como un infortunio, la constante exploracion del tema
llevo a perfeccionar esta técnica, si bien al inicio no se poseia un control total sobre este
proceso, a traves de los afios se ha conseguido que este sea uno de los més utilizados para la
fabricacion de este tipo de materiales. La produccion de espumas metalicas de metales como
el aluminio, el magnesio o el zinc, ha sido viable gracias a este método de fabricacion [11-
18].

El espumado de metales consiste en elevar de manera considerable la viscosidad del metal a
espumar, esto se lleva a cabo afiadiendo particulas ceramicas o elementos de aleacion que
generan particulas estabilizadoras en el metal fundido, de este modo, se evita que el gas
inyectado a la masa fundida suba rapidamente a causa de la diferencia de densidades.
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1.5.2 Espumas metalicas mediante Alporas®

El método Alporas® fue desarrollado por la compafiia japonesa Shinko, este consiste en
afiadir al metal en estado liquido un agente espumante el cual al llegar a una cierta
temperatura reacciona expeliendo gas dentro de la masa fundida y generando altos
porcentajes de porosidades. Gracias a este método, es posible generar grandes lotes de
espumas metalicas de aluminio, con una estructura de celda cerrada ultraligera [19].

Para la correcta ejecucion del método Alporas® es indispensable estabilizar las burbujas de
gas dentro del metal con el objetivo de evitar que las fuerzas de flotacion las transporten a la
superficie. A fin de conseguir esto, se incorpora y mezcla el aluminio a 680 [°C] con 1.5%
en peso de calcio con la intension de espesar el metal. Una vez que el metal ha alcanzado la
viscosidad deseada, se afiade a la mezcla 1.6% de hidruro de titanio (TiH2) con la finalidad
de liberar hidrogeno (gas) y titanio que entran en solucién solida [21].

Con las correctas agitaciones mecanicas es factible esparcir homogéneamente las burbujas
dentro del metal, de manera que se tiene un mayor control de la dispersion y el tamafio de los
poros. El procedimiento anterior, permite obtener tamafios de poro de 2 a 10 [mm],
porosidades entre 84 y 95% y densidades en un rango de 0.18 y 0.24 [g/cm”3]. Un bloque
fabricado con esta técnica puede medir 45x 205 x 65 [cm] y pesar hasta 160 [kg]. Gracias a
esta técnica, se posee un dominio mas amplio del tamafio y la densidad de las celdas de
acuerdo con la solicitacion a cumplir.

1.5.3 Gasar, solidificacion eutéctica de gas sélido

El procedimiento para el espumado de metales denominado Gasar [20] explota que algunos
metales forman un sistema eutéctico con gas hidrogeno para conseguir una masa fundida
saturada de hidrogeno, dicho proceso consiste en fundir algin metal en una atmosfera de alta
presion (regularmente 50 atm), para posteriormente disminuir la temperatura y que el metal
saturado de hidrogeno sufra una transicion eutéctica en un sistema heterogéneo de dos fases
“solido + gas™ [21].

Debido a que la composicion eutéctica depende de la presion del sistema, la presion externa
y el contenido de hidrogeno deben coordinarse. Si la composicion del metal se localiza cerca
de la concentracion eutéctica, entonces se llevara a cabo una reaccion de segregacion. La
solidificacion direccional del metal se lleva a cabo con la eliminacion del calor, conforme el
frente de solidificacion avanza a través del metal (velocidades de 0.05 a 5 [mm/s]), el
contenido de hidrogeno aumenta y provoca la formacion de burbujas. En la figura 11 se
observan las etapas a ejecutarse para la produccion de espumas mediante este método.
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Figura 11. Espumado de metales por el método GASAR [23].

Este método de produccion puede lograr porosidades en un intervalo de 5 al 75%, no
obstante, los poros generados poseen una geometria alargada en direccion al frente de
solidificacion, consiguiendo un didmetro de 100 um a 10 mm y una longitud de 100 um a
300 mm [22]. En la figura 12 se aprecia una espuma metélica producida por el método

descrito anteriormente.

Figura 12. Estructura del poro de una espuma metélica producida por el método "gasar™

(superficie paralela a la direccidn de los poros) [23].
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1.5.4 Hydro/Alcan, espumado por inyeccion de gas

La produccion de espumas metélicas a partir del meétodo Hydro/Alcan se lleva a cabo al
afiadir al metal en estado liquido, particulas cerdmicas, las cuales pueden ser; oxido de
aluminio, carburo de silicio u oxido de magnesio, dichas particulas son afiadidas con la
finalidad de aumentar la viscosidad del metal. Posteriormente es afiadido gas (helio, argén o
aire) por medio de impulsores giratorios. La funcién de los impulsores es producir burbujas
distribuidas homogéneamente en la masa viscosa creada con anterioridad (aunque no siempre
resulta de este modo).

La espuma metélica es expulsada a la superficie con ayuda de una banda transportadora
donde se mantiene estable debido a las particulas ceramicas afiadidas al inicio del proceso y
donde da paso al proceso de solidificacion. La figura 13 ejemplifica el proceso Hydro/Alcan.

El nombre “Hydro/Alcan” se debe a que Hydro Aluminium en Noruega y Alcan International
en Canada producen materiales utilizando las técnicas originales patentadas [24-28].
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Figura 13. Espumado directo de materiales fundidos mediante inyeccion de gas [29].

La ventaja de este método de produccion radica en que es relativamente econémico y sencillo
y las caracteristicas de la espuma final pueden ser modificadas al cambiar los parametros de
operacion. Con este proceso se pueden obtener placas continuas y espesores variados [8].

Por otra parte, la desventaja principal consiste en que este método no puede ser utilizado con
cualquier metal, esto debido a que no todos los metales consiguen la viscosidad deseada,
ademas, es complicado controlar completamente la dispersion del gas en el metal, por lo que
pueden existir poros en la estructura que superan las dimensiones esperadas, repercutiendo
asi en sus propiedades mecanicas.
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1.5.5 Infiltracion de metal en estado liquido

El método de infiltracion en estado liquido reside en la utilizacion de un material de preforma
que es sacrificado una vez terminado el proceso, dicho material de preforma puede ser
organico o inorganico, la Unica restriccion es que este sea de facil disolucion para poder
retirarlo de la estructura del material y obtener una espuma metalica.

Una de las técnicas mas frecuentemente usadas consiste en fundir el metal a espumar con el
objetivo de disminuir su viscosidad y obligarlo a infiltrar a traveés de los huecos generados
por particulas de cloruro de sodio (NaCl), sin embargo, este material de preforma restringe a
los metales con los que puede ser utilizado, pues solo se puede implementar con aquellos
cuyo punto de fusién se encuentre por debajo del punto de fusién del cloruro de sodio
(801[°C)).

La figura 14 ejemplifica la manera en que se lleva a cabo la produccion de espumas metalicas
a partir de este método. Como resultado de este procedimiento se obtiene un material
compuesto por el metal y la preforma, finalmente para la obtencion de la espuma metélica
final, la preforma es disuelta mediante distintos métodos (de acuerdo con la preforma
utilizada) [30].

L1l e
i

Metal

Sal metalica

| ] = ] l ]

Figura 14. Ejemplificacion del método de infiltracion en estado liquido.

La utilizacion de este proceso permite obtener espumas metalicas con tamafio de poro que
van desde 50 um a 5 mm y porosidades de hasta un 80%. La principal desventaja de este
método radica en las variables que no se pueden controlar, como lo son la geometria de los
granos de sal, asi como la localizacién de los mismos.
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1.5.6 Sinterizacion de polvos metalicos

Para llevar a cabo el método de sinterizacion de polvos metalicos solo es necesario que el
metal a espumar posea la capacidad de sinterizarse, es por ello por lo que este método resulta
relativamente sencillo. Existe una gran variedad de metales que pueden emplearse con esta
técnica, consiguiendo porosidades desde 20 a 50% [31].

Este procedimiento se lleva a cabo a partir de tres pasos fundamentales; preparacion del polvo
metalico, compactacion del mismo y finalmente la sinterizacion [24]. Existen técnicas para
aumentar la porosidad de este tipo de materiales, estas consisten en el empleo de esferas
huecas en lugar de polvo metélico, de esta forma, la espuma metalica poseera en su estructura
una fraccion de aire mucho mayor, afectando directamente la densidad del material final.

Las esferas empleadas en este método pueden llegar a poseer un diametro que va desde 1.5
a 10 mm y con espesores de pared en un rango de 5 a 400 um [33], gracias a esta forma de
fabricacion, se pueden obtener espumas metalicas de celda abierta y celda cerrada.

Una de las desventajas de este método reside en que la unién de las esferas en los puntos de
contacto (sinterizacién), no es siempre sencilla, dado que metales como el aluminio forman
una capa de oxido en su superficie, impidiendo que las esferas puedan unirse. Distintos
procesos han sido desarrollados para resolver esta problemética, como lo son; la deformacion
previa del material a sinterizar o la adicion de agentes auxiliares durante la sinterizacion.

Una de las principales ventajas de emplear este método cosiste en la reproductibilidad de las
espumas metéalicas, puesto que, a diferencia de otros procedimientos, existe un mayor control
del tamafio de los poros y la geometria de estos. En la figura 15 se pueden apreciar dos
espumas metalicas de magnesio producidas por este método.

Figura 15. Espumas metalicas de magnesio obtenidas mediante metalurgia de polvos [32].
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1.5.7 Alulight, espuma metélica mediante metalurgia de polvos

Alulight es el nombre de una compafiia austriaca que produce este tipo de materiales, es por
ello por lo que se le atribuye dicho nombre a este proceso de produccion de espumas
metalicas. Alulight consiste en la compactacion de la mezcla del metal en polvo con un
agente de expansion con la finalidad de obtener un producto mas denso. El objetivo de la
compactacioén es incrustar en la matriz metalica el agente de soplado afiadido al inicio del
proceso, aparentemente sin crear porosidades.

Una vez realizado esto, se incrementa la temperatura del material compuesto muy cerca de
la temperatura de fusion del metal base. Es asi como el agente de expansion se descompone
y el gas expulsado es alojado dentro de la matriz metélica creando una gran cantidad de poros,
este procedimiento puede llegar a tardar segundos o minutos, esto dependera del agente de
expansion empleado [33].

El método Alulight ha permitido obtener espumas metalicas de aluminio con poros de tamafio
milimétrico, asi como porosidades que van de 63 al 89%. La figura 16 expone una espuma
metalica fabricada a partir de este método.

Figura 16. Seccion transversal de una espuma metalica de plomo fabricada mediante polvos
compactos.

1.6 Aplicaciones de las espumas metélicas

Las espumas metélicas poseen propiedades que dependen en gran cantidad de la morfologia,
distribucion y tamario de los poros que esta posea en su estructura. Existen actualmente una
gran variedad de técnicas y procesos para espumar un metal. Por tanto, las propiedades
finales de la espuma metéalica dependeran del proceso por el cual se produjo y en menor
cantidad del material de la pared celular.

Por ejemplo, espumas metélicas de poros esféricos y celda cerrada son empleadas en su
mayoria en aplicaciones donde se requiere mayor absorcion de energia, mientras que las
espumas que poseen poros irregulares de celda abierta son ideales para aplicaciones de
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permeabilidad. En la figura 17 se puede observar la relacion entre tipo de aplicacion para las
espumas metalicas y la porosidad.

!
Estructural
Componentes de
soporte de carga
Implantes Absorbentes de
biomédicos energia
Soporte de
Aplicacién catalizadores
Absorbentes
Intercambiadores
de calor
Funcional &t
Abierta Parcialmente abierta Cerrada
Tipo de porosidad

Figura 17. Aplicaciones de materiales porosos segun el tipo de porosidad [24].

Otro aspecto importante que considerar para determinar la aplicacién de las espumas
metalicas es el costo de produccion, ya que es necesario que estos sean viables para su
produccion a gran escala.

1.6.1 Industria automotriz

La industria automotriz es una de las industrias mas beneficiadas por los materiales porosos,
ya que estos suelen poseer mayor resistencia cuando son sometidos a pruebas de impacto
[34]. Ademas de esto, las espumas metalicas representan para esta industria un ahorro en
peso y por ende en combustible, reducen las emisiones acusticas, disipan el calor debido a la
gran cantidad de area superficial que estos materiales poseen y por supuesto, por la cantidad
de energia que son capaces de disipar al someterlas a fuerzas de impacto.

En la figura 18 se aprecia la combinacion ideal de los aspectos mencionados con anterioridad,
usualmente, la combinacion de estos aspectos se puede encontrar en espumas metalicas de
celda abierta fabricadas con aluminio.
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Figura 18. Combinacién ideal de propiedades mecéanicas de las espumas metalicas para su
aplicacion en la industria automotriz[24].

1.6.2 Industria petrolera

Los materiales porosos son altamente utilizados en la industria petrolera y en aquellas
industrias donde filtrar fluidos como; refrigerantes, gasolina, corrientes de aire, aceites,
suspensiones etc. sea la principal necesidad.

El aprovechamiento de esta caracteristica se encuentra estrechamente relacionado con la
propiedad de permeabilidad que este tipo de materiales poseen, dicha propiedad se refiere a
la capacidad de un material de permitir el paso de un fluido a través de el sin que este
produzca cambios en su estructura [35]. Tal propiedad aumenta conforme aumenta la
porosidad y el tamafio de los poros, sin embargo, también se encuentra estrechamente
relacionada con la naturaleza del fluido, es decir, velocidad, presién, viscosidad, etc. [36]

Las espumas metéalicas de cobre son un claro ejemplo de ello, éstas son utilizadas como filtros
para imposibilitar que suciedades, 0xidos u otros agentes no esperados crucen a través de las
lineas de suministro de aire para interferir con las valvulas y los controles. De igual modo,
metales como el bronce, el niquel y el acero inoxidable poroso [37] son continuamente
utilizados para filtrar particulas de tamafio micrométrico que pueden contaminar el sistema
y el fluido en cuestion [38].

Se han desarrollado en los ultimos afios, aplicaciones novedosas para las espumas metalicas
de celda abierta, tal es el caso de las espumas me magnesio, las cuales brindan una alternativa
a los problemas ambientales actuales. Este tipo de espumas poseen la propiedad de absorber
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CO> (dioxido de carbono) a partir de una reaccion quimica que tiene lugar dentro de la
estructura del material [39].

1.6.3 Industria biomédica

Muchos de los materiales empleados en la ingenieria son réplicas de aquellos que se
encuentran en la naturaleza, este es el caso de los materiales porosos. El cuerpo humano
posee dos tipos de estructura Osea; cortical y trabecular; esta Ultima es también llamada
“hueso esponjoso” ya que posee una gran similitud con una esponja. De acuerdo con varios
autores, un implante poroso debe poseer un médulo de Young equivalente al hueso que se va
a sustituir, de esta forma se pueden desarrollar implantes con el mddulo adecuado para
asegurar el correcto funcionamiento del implante, asi como garantizar una buena
compatibilidad bioldgica y estimular el crecimiento 6seo a través de los poros de la espuma
metélica de celda abierta [40].

Metales como el titanio y el cobalto-cromo son ampliamente utilizados en esta industria
gracias a su biocompatibilidad. Implantes y protesis de estos materiales han sido
desarrollados como recubrimientos porosos debido a que permite el crecimiento del tejido a
partir de la estructura porosa del material. La figura 19 muestra algunas aplicaciones de las
espumas metalicas en la industria de la medicina.

Figura 19. Materiales porosos utilizados como protesis 0seas; a) cuerpo vertebral, b) hueso
cigomatico macizo facial [41-42].

El magnesio también es un material altamente utilizado para la fabricacion de implantes
biodegradables, esto se debe a que una vez que el tejido ha crecido a través de los huecos del
material poroso, el cuerpo humano tiene la capacidad de absorber este metal gradualmente
eliminandolo asi del sistema [43].
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1.6.4 Industria aeroespacial

La industria aeroespacial al igual que la industria automotriz es beneficiada por las mismas
propiedades y caracteristicas de las espumas metélicas, sin embargo, para la industria
aeroespacial la reduccion de costos es primordial. Una forma de reducir considerablemente
los costos de los materiales utilizados por esta industria es cambiando las costosas estructuras
tipo “honeycombs” (figura 20) por paneles tipo “sandwich” o placas de aluminio espumado
[24], las cuales ademas de ser mas econdmicas, poseen una mayor resistencia al pandeo.

Figura 20. Estructura tipo "honeycomb™ [44].

Ademas de lo mencionado anteriormente, otra ventaja importante de las espumas metalicas
es que pueden adquirir distintas geometrias, mientras que las estructuras “honeycombs” son
por lo regular de una geometria determinada. Por dicha razdn, algunos fabricantes de
helicdpteros ya se encuentran cambiando los componentes de panal de abeja utilizados
actualmente, por piezas de espuma metalica [24].

Para la industria aeroespacial las propiedades que poseen las espumas metalicas como rigidez
y amortiguamiento representan una combinacion muy valiosa. Actualmente las espumas
metalicas de aluminio se hallan en valoracion como elementos de choque que absorben
energia para las plataformas de aterrizaje de vehiculos espaciales y como refuerzo para
estructuras de soporte de carga en satélites, reemplazando materiales que causan problemas
en las condiciones ambientales adversas en el espacio [24].

1.6.5 Industria de la Construccion

Pese a que las espumas metalicas aun no son totalmente utilizadas en el area de la
construccidn, los sélidos celulares representan una gran ventaja en esta area, esto debido a la
relacién resistencia peso que se puede obtener con ellos, un claro ejemplo de ello son las
estructuras tipo “sandwich” descritas en la seccion 1.2.

Otra ventaja importante de este tipo de materiales que es aprovechada por la industria de la
construccion reside en que ademas del ahorro en peso y material, este tipo de estructuras
permiten el paso de la luz y el aire a través de ellas, mejorando asi la apariencia de las
construcciones y significando un ahorro energético en las mismas (Figura 21). Aunado a esto,
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los sélidos celulares exhiben propiedades adicionales que son ventajosas en este tipo de
aplicaciones, por ejemplo, propiedades acusticas o la resistencia al calor.

Ahora bien, las espumas metélicas de aluminio podrian ser muy Utiles para disminuir el
consumo de energia de los ascensores. A causa de la frecuente aceleracion y desaceleracion
y la alta velocidad de los ascensores modernos, la construccion liviana es un tema importante.
A pesar de ello, no siempre las normas de seguridad admiten la aplicacion de materiales
ligeros. En vista de que las espumas de aluminio pueden actuar como absorbentes de energia

y como material estructural rigido al mismo tiempo, estas aplicaciones parecen muy
prometedoras [24].
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Hipotesis
Espumas metélicas fabricadas con aluminio refinado mostraran un incremento en su
capacidad de absorcion de energia en comparacion con espumas fabricadas de
aluminio puro.
Seré factible obtener espumas metalicas de poro abierto de aleaciones de memoria de
forma mediante el proceso de infiltracion en estado liquido con matrices austenitica
y martensitica.

Objetivo general

Aumentar la capacidad de absorcidn de energia de espumas metalicas de aluminio
1100 de poro abierto fabricadas mediante el proceso de infiltracion en estado liquido.
Disefar y manufacturar proceso de fabricacion de espumas metalicas de poro esférico
y celda abierta de aleaciones con memoria de forma.

Objetivos particulares

Fabricar la aleacion refinante Al-5Ti-0.25C

Estudiar el efecto que ocasiona la aleacion Al-5Ti-0.25C al ser afiadida al aluminio
durante el proceso de fundicién.

Fabricar espumas metalicas refinadas y no refinadas de dos tamafios de poro distintos
mediante el proceso de infiltracion en estado liquido.

Realizar andlisis microestructurales a ambos tipos de espumas metalicas (espumas
refinadas y no refinadas).

Observar el comportamiento mecanico de espumas metélicas de aluminio puro y
aluminio refinado para determinar si existe o no beneficio al afiadir el compuesto Al-
5Ti-0.25C.

Fabricar espumas metélicas de aleaciones con efecto de memoria de forma con celda
abierta y poro esférico mediante el proceso de infiltracion en estado liquido.
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Capitulo 11: Desarrollo Experimental

2. Introduccién

El Propdsito principal del presente trabajo de investigacion radica en modificar las
propiedades mecanicas de las espumas metalicas de aluminio sin alteraciones considerables
en la composicion quimica. Es por ello por lo que se realizaron diversos procedimientos para
conseguir el objetivo antes mencionado, tal metodologia se muestra en la figura 22.

Metodologia
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Figura 22. Metodologia seguida en el presente trabajo de investigacion.
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2.1 Fabricacion de la aleacion Al-5Ti-0.25C

Los compuestos de Al-Ti son altamente utilizadas como refinador de grano en aleaciones de
aluminio; distintas composiciones y sus efectos han sido reportados en la literatura [45-48].
El compuesto Al-5Ti-0.25C ha sido examinado previamente para demostrar su eficacia como
refinador de grano en aluminio de alta pureza [49]. Por lo anterior, se determind dicha
aleacion como refinador de grano en el presente proyecto de investigacion.

Se fabricaron 150 gramos de la aleacién Al-5Ti-0.25C de acuerdo con los porcentajes y los
pesos mostrados en la Tabla 2. Para una correcta elaboracion del agente refinador, se
fundieron previamente 149.625 gramos de la liga Al-Ti en un horno de arco eléctrico Edmund
Bihler MAM 1, la homogeneidad de la fundicion fue ratificada, mediante agitacion mecanica
y debido a las corrientes naturales de conveccion por campo eléctrico de horno.

Tabla 2. Composicion en peso de los elementos del agente refinador.

Porcentaje [%] Masa [g]
Aluminio 94.75 142.125
Titanio 5 7.5
Carbono 0.25 0.375
Masa Total 150 gramos

La aleacion Al-Ti obtenida fue sometida a un proceso de cilindrado para eliminar la escoria
superficial y facilitar la difusion del carbono a través de todo el material. Dicho
procedimiento se llevd a cabo colocando 0.375 gramos de nano-carbono situado al centro del
lingote obtenido (figura 23) y sometido a un tratamiento térmico de difusion a 1000[°C]
durante 3 horas en un horno tubular marca Lindberg® con un flujo de argén de 0.02 [MPa]
para garantizar la completa difusién del carbono en la liga Al-Ti.

Figura 23. Aleacion Al-5Ti con nano-carbono situado en el centro de la probeta antes del
tratamiento térmico de difusion.
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La figura 24 expone cada uno de los pasos llevados a cabos para la correcta fabricacion del
agente refinador. EI procedimiento anterior encuentra justificacion en el diagrama Ti-C, ya
que, si los tres elementos que componen el agente refinador se funden en un solo paso, existe
la posibilidad de formar fases intermetélicas que podrian obstruir el objetivo principal de este
compuesto.

La composicion final de la aleacidn fue analizada mediante un equipo de fluorescencia de
rayos-X (XRF) marca Brunker® modelo Titan S1 con el objetivo de asegurar que poseia los
porcentajes correctos de cada uno de los elementos aleantes.
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pureza 99.99% Fundicién en horno
de arco eléctrico
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Figura 24. Proceso de fabricacion del refinador Al-5Ti-0.25C.
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2.2 Estudio adicional de la aleacion Al-5Ti-0.25C

Debido a que las particulas generadoras de los principales puntos de nucleacion durante la
solidificacion son carburos de titanio TiC y el compuesto AlsTi, se fabricaron cintas del
refinador Al-5Ti-0.25C mediante la técnica “melt spinning” (figura 25) la cual consiste en la
solidificacion rapida de un “hilo” de metal fundido que desciende sobre un disco de cobre
que gira a altas velocidades, obligando al metal a solidificar en cuanto entra en contacto con
el disco. Cintas de refinador fueron obtenidas mediante esta técnica utilizando un equipo
“melt spinner” marca Edmund Biithler GmbH® ilustrado en la figura 26, con una velocidad

de disco de 20 [?] ya que a esta velocidad de consigue una mayor homogeneidad en el ancho

y longitud de la cinta. Las cintas fabricadas fueron afiadidas a la fundicién del aluminio en
relacién de 3 gramos de refinador por cada 200 gramos de aluminio serie 1100.
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Figura 25. Diagrama representativo de la técnica "melt spinning".

El objetivo de este estudio radica en analizar el efecto que causa “congelar” la fase de alta
temperatura, impidiendo la ordenacion de &tomos mediante la solidificacion extremadamente

rapida. Las velocidades de enfriamiento que se logran a partir de este método van de los 10*

alos 107 [5] [51].

N

Figura 26. Equipo melt spinner utilizado para la fabricacion de cintas metélicas [50].
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2.3 Fabricacion de Aluminio Refinado

Aluminio refinado fue fabricado en un horno de induccion EMA 40 KVA utilizando
atmosfera controlada de argon de alta pureza (99.99). Se afiadieron 1973.23 [mg] de agente
refinador a 500 [g] de aluminio serie 1100, seguido de un proceso de colada convencional en
una lingotera de acero tratada previamente (figura 27).

——

Figura 27. Proceso de colada convencional de aluminio refinado.

Para evaluar el efecto ocasionado por el refinador en la microestructura del aluminio serie
1100 se cortaron dos muestras de cada especie, es decir, aluminio refinado y aluminio sin
refinar. Cada una de las muestras fueron encapsuladas en baquelita conductora y pulidas
metalograficamente por técnica convencional dando un acabado espejo. La microestructura
y la macroestructura fueron reveladas con los reactivos; &cido hidrofludrico (0.5% &cido
fluorhidrico + 99.5% Agua)[52], y (60% &cido clorhidrico + 30% &cido nitrico + 5% &cido
fluorhidrico + 5% agua) respectivamente. Las muestras fueron estudiadas mediante
microscopia optica (Olympus Vanox AHMT3) y electronica de barrido (Microscopio de
barrido Benchtop SEM modelo JCM6000). EI macroataque observado en el aluminio

refinado y sin refinar se observa en la figura 28.

0O CM 1 2 3 4 S5

Figura 28. Aluminio refinado (a) y no refinado (b) montado en baquelita y atacado quimicamente.
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2.4 Fabricacion de espumas metalicas

Espumas metalicas de aluminio refinado y no refinado fueron fabricadas mediante el método
de infiltracion en estado liquido y haciendo uso de cloruro de sodio (NaCl) como material de
preforma. Ya que el objetivo principal del presente trabajo de investigacion se centra en
modificar las propiedades mecanicas de espumas metélicas de aluminio serie 1100, dos
tamafios de particula fueron fabricados (1-2 y 2.38-3.35 mm respectivamente), esto con la
finalidad de verificar que las propiedades mecanicas presentan alteraciones debido al agente
refinador afiadido durante la fundicién y no atribuido a otros factores como; tamafio de poro,
porosidad o tamario de pared de poro.

El método de infiltracion en estado liquido consiste en fundir el metal en cuestion y hacerlo
pasar por los orificios formados entre cada una de las particulas de la preforma. Dicho
material de preforma debe cumplir ciertas especificaciones, tales como; estabilidad quimica
con el metal fundido, facil disolucion sin perjudicar el metal, mayor punto de fusién que el
material a espumar, entre otras.

Figura 29. Dispositivo utilizado para la fabricacion de espumas metélicas.

Para la fabricacion de las espumas metéalicas se utilizo el dispositivo mostrado en la figura
29, dicho dispositivo cuenta con un sistema de valvulas que posibilitan el acceso al crisol. La
valvula 2 es conectada a una bomba de vacio que permite eliminar todas las impurezas
presentes antes de la fundicion, la valvula 3 regula el acceso de gas argdn que ademas de
generar una atmosfera inerte, es fundamental para la correcta infiltracion del metal a través
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de los huecos formados por el material de preforma, asimismo, el mandémetro sefialado con
el nimero 1 otorga la lectura de la presion dentro del dispositivo durante todo el proceso de
fabricacion. Por otra parte, el mecanismo se conforma de 2 tapas, una superior (4) y una tapa
inferior (7), las cuales junto con un sistema de esparragos (6) y tuercas (5) tienen como
objetivo sellar completamente el dispositivo para evitar derrame de material durante la
infiltracion. La parte més importante del proceso se lleva a cabo dentro del crisol sefialado
con el numero (8). Dentro de él es colocada la preforma en la parte inferior, en este caso
cloruro de sodio (NaCl), mientras que el metal a espumar es colocado sobre éste, tal como se
observa en la figura 30. El dispositivo es introducido a un horno eléctrico vertical marca
Carbolite® a una temperatura de 780 [°C] durante una hora, para garantizar que el metal
funda completamente.

Presion de Argon

Presion de Argon

Espuma
Metalica

Figura 30. Ejemplificacion del proceso de infiltracion de una espuma metélica.

Una vez que el metal ha fundido completamente e infiltrado por algunos poros superficiales
de la preforma, es afiadida una presion de argon llamada “presion de infiltracion”, dicha
presion tiene como objetivo ayudar al metal a infiltrar completamente por cada uno de los
poros de la preforma. La presion de infiltracion juega un papel importante en el proceso de
fabricacion, ya que, si la presion afiadida excede del valor permitido, la preforma se
compactara y el metal no podra infiltrar. De la misma forma, si la presion resulta insuficiente,
la espuma metalica resultante tendra grandes zonas de “no infiltracion”, es decir, la espuma
metalica no sera homogenea en toda su estructura. La figura 31 ilustra estos tipicos errores
cometidos durante la produccién de espumas metalicas.

(b)

Figura 31. Fallas de infiltracion presentes durante la produccion de espumas metélicas, (a)
exceso de presion de infiltracion, (b) Insuficiente presion de infiltracion.
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Los parametros utilizados para la fabricacion de espumas metalicas en el presente trabajo de
investigacion se muestran en la tabla 3. Dichos parametros fueron obtenidos a partir de la
realizacion de una simulacién (figura 32) la cual imita el metal liquido infiltrando a través de

la preforma, con el objetivo de localizar los puntos criticos durante la infiltracion y obtener
los pardmetros adecuados.

Tabla 3. Pardmetros para la fabricacion de espumas metalicas de aluminio.

Parametros de fabricacién de espumas metélicas poro 1-2 [mm)]

Vacio 1.3x1071 [Torr]
Temperatura 780 [°C]
Presion inicial 0.5 k_g]
cm?
Presion de infiltracion 15 [k_g
cm?
Parédmetros de fabricacion de espumas metalicas poro 2.38-3.35 [mm] ]
Vacio 1.3x1071 [Torr]
Temperatura 780 [°C]
Presion inicial 0.5 k_g]
cm?
Presion de infiltracion 1.25 kg
o]
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Figura 32. Metal infiltrando a través de la preforma (a) 5% de infiltracién, (b) 25% de infiltracion
y () 40% de infiltracion.

2.5 Fabricacion y preparacion de muestras

Una vez obtenidas las espumas metalicas se procedio a la realizacion del maquinado de las
mismas. Cabe mencionar que el proceso de manufactura debe realizarse cuando la espuma
metéalica aln conserva la sal en su estructura, ya que de lo contrario esta podria deformarse.

El maquinado se realiz6 a una velocidad de cabezal de 500 [rpm] y cortes sucesivos de 25
milésimas de pulgada hasta obtener un diametro de 25.4 [mm], para posteriormente realizar
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cortes cada 20 [mm] y obtener probetas para ensayos de compresion segun lo que establece
lanorma ASTM E89. En la figura 33 se puede observar el procedimiento efectuado.

Figura 33. Procedimiento de manufactura efectuado, (a) torneado, (b) cilindro obtenido y (c)
probeta de compresian.

Una vez conseguidas las dimensiones deseadas, las muestras fueron sometidas a una limpieza
profunda para eliminar todo el cloruro de sodio presente en su estructura. La primera
disolucién se llevo a cabo sumergiendo la espuma dentro de agua destilada durante 30
minutos. Posteriormente se realizaron 3 bafios ultrasonicos de 20 minutos cada uno para
garantizar la completa eliminacion de la preforma utilizada dentro de la estructura del metal.
Al finalizar la disolucion, las muestras fueron ingresadas a un secador marca Riossa® a 150
[°C] durante 30 minutos para retirar toda la humedad. Las probetas obtenidas se observan en
la figura 34. Es importante mencionar que suprimir totalmente el material utilizado como
preforma afianza los resultados obtenidos.
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Figura 34. Probeta para ensayos de compresion segun la norma ASTM E89.

2.6 Calculo de la porosidad

Con el objetivo de disminuir las variantes que se pudieran presentar en cada una de las
probetas fabricadas y que pudieran ocasionar alteraciones en la cuantificacion de la energia
absorbida, se llevo a cabo el célculo de la porosidad en cada una de las muestras, esto se
realizd mediante dos procedimientos.

El primer procedimiento se efectué pesando cada una de las probetas antes y después del
proceso de disolucion de la sal, posteriormente a partir de la formula; p = % y haciendo uso
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de la densidad del aluminio (2.7 [i]) se obtuvo el volumen total y el volumen del metal.

cm3

Una vez obtenidos estos datos se cuantifico la porosidad empleando la siguiente formula:

Volumeny,iq — Volumeny ora;

P J = 100 .......(Ec.1
orosidad Volumenmo x100 (Ec.1)

El segundo procedimiento para medir la porosidad se realiz6 de manera mas exacta, pues la
cuantificacion del volumen del metal presente en la espuma metalica se llevé a cabo con la
ayuda de un picnémetro de helio marca Ultrapyc 1200e®. EI funcionamiento de dicho equipo
se fundamenta en la ley de Boyle-Mariotte que relaciona la presion y el volumen de una
determinada cantidad de gas, a una temperatura constante, es decir, cuantifica el
desplazamiento del volumen del gas ingresado a la cdmara, en este caso helio, realizando una
medicién muy precisa del volumen real de un sélido, una vez obtenido el volumen, la formula
anterior fue aplicada del mismo modo para obtener el valor de la porosidad.

Ambas mediciones fueron efectuadas a cada una de las probetas ensayadas para un control
mas preciso de las caracteristicas de cada espuma.

2.6 Caracterizacion mecanica

Dado que la hipoétesis planteada indica que las espumas metélicas de aluminio absorberan
mayor energia al afiadir Al-5Ti-0.25C como elemento refinador, es importante corroborar
que en el material sin espumar se cumple esta premisa. Por ello, se realizaron pruebas de
compresion en una maquina universal INSTRON® modelo 5500R a 6 probetas sélidas de
aluminio refinado y aluminio sin refinar, el ensayo se realiz6 a una velocidad de cabezal de

0.5 [%] y con una frecuencia de adquisicion de datos de 5 [%]. La figura 35 ejemplifica el
ensayo de compresion y la curva esfuerzo-deformacion gue se obtiene, la cual fue sometida
a un analisis de area bajo la curva para demostrar si existe una mayor cantidad de absorsion

de energia al someter las muestras a dicho ensayo.
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Figura 35. Ejemplificacion de un ensayo de compresion.
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Las mismas pruebas de compresion se realizaron a las espumas metalicas refinadas y no
refinadas, el anélisis se llevo a cabo en 6 muestras de cada especie para efectuar un estudio
estadisticamente correcto.

2.7 Tratamientos térmicos

Con el objetivo de aumentar la absorcion de energia de las espumas metélicas sometidas a
pruebas de compresion, se realizo un estudio de calorimetria de barrido diferencial (DSC)
con la finalidad de identificar la temperatura a la cual los granos presentes en el aluminio
comenzaban a formar una estructura mas homogénea, recristalizando unos a partir de otros.

El estudio DSC permitié conocer la temperatura adecuada para realizar los tratamientos
térmicos, siendo estd de 480[°C] (figura 36), sin embargo, dado que se desconocian los
tiempos optimos para realizar dicho procedimiento, muestras de espumas metélicas fueron
sometidas a tratamientos de 24, 48, 72, 168, 336, 504, 672 y 840 horas, en una mufla
convencional marca Carbolite®.

e

Flujo de calor corregido (W/g)
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Figura 36. Resultados obtenidos a través de calorimetria de barrido diferencial (DSC).

Todas las muestras fueron analizadas por microscopia 6ptica (Olympus Vanox AHMT3) y
electronica de barrido (Microscopio de barrido Benchtop SEM modelo JCM6000) con el
propdsito de realizar un conteo de limites de grano y hallar los parametros correctos para la
realizacion de los tratamientos térmicos. El conteo de limites de grano se llevé a cabo a partir
del software Image J; la figura 37 muestra el analisis realizado y el conteo de particulas
presentes en un area determinada.

40



4154 114333

Figura 37. Conteo de limites de grano mediante el software Image J.

Una vez que el tiempo y la temperatura de los tratamientos térmicos fue determinada, se
realizaron nuevamente ensayos de compresion de espumas refinadas y no refinadas para
examinar si existe beneficio en la absorcion de energia de las espumas metalicas sometidas
a tratamientos térmicos. Seis espumas metalicas de cada especie (refinadas y no refinadas)
fueron ensayadas a compresion para realizar un estudio comparativo estadisticamente
correcto. Se realiz6 un analisis de area bajo la curva de cada uno de los diagramas esfuerzo-
deformacion obtenidos para calcular la tenacidad de cada una de las probetas.
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2.8 Estudio de homogeneidad de poro en espumas metélicas

Puesto que el método de fabricacion empleado en el presente trabajo de investigacion carece
del control total de variables tales como; geometria del agente espaciador, localizacion de las
particulas, control de porosidad, infiltracion adecuada a lo largo de toda la estructura, entre
otras, se decidio realizar una tomografia en espumas en dos tamafios de poros distintos (1-2
mm y 2.38-3.35 mm). Dicha tomografia consiste en 8 cortes transversales a lo largo de la
espuma metalica con la finalidad de medir la superficie en cada uno de los cortes y corroborar
que la espuma metéalica es homogénea en toda su estructura. La figura 38 ejemplifica los
cortes realizados en la espuma metalica.

Figura 38. Cortes transversales realizados a una espuma metalica.

Se obtuvieron 8 secciones de cada espuma metalica las cuales fueron pintadas y pulidas para
resaltar su superficie y realizar un adecuado conteo del &rea en cada una de ellas. En la figura
39 se pueden apreciar las secciones finales en dos tipos de tamafio de poro distintos.

Figura 39. Secciones obtenidas de dos tamafios de poro distintos (a) 1 -2 mmy (b) 2.38-3.35 mm.
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El andlisis realizado se llevdo a cabo nuevamente con ayuda del software Image J,
primeramente, se modifican los parametros de brillo y contraste para tener una mejor
visualizacion de la espuma metélica, posteriormente se rellena el area a calcular para
finalmente realizar el conteo de la superficie (figura 40). El estudio descrito anteriormente se
efectud a cada una de las ocho piezas obtenidas de cada espuma metalica para corroborar si
la estructura es uniforme a lo largo de toda la espuma.

Results

File Edit Font Results

[area  [Mean  [Min [Max |
1 17.100 140282 39 233

Figura 40. Analisis realizado a cada seccion de espuma metalica obtenida (a) ajuste de brillo y
contraste, (b) seleccion de area a calcular y (c) calculo de area.
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Capitulo I11: Resultados Y Discusion

3.1 Microestructura de la aleacién Al-5Ti-0.25C

El ataque quimico efectuado a la aleacion Al-5Ti-0.25C revel6 la microestructura de las fases
presentes, observado la fase AlsTi en forma de agujas sobre una matriz de aluminio (figura
41), més adelante dicha conjetura fue corroborada través de analisis de fluorescencia de
rayos-X. Ademas de esto, se observd que el agente refinador exhibia distribuido
homogéneamente en toda su estructura el compuesto carburo de titanio, significando un
correcto proceso de fabricacion de este material.

La morfologia y la cantidad de las fases AlsTi y TiC presente el en agente refinador, posee
una importancia relevante en el presente trabajo de investigacion dado que, durante la
solidificacion del metal a refinar, los principales puntos de nucleacién son aquellos formados
a partir de dichas fases.
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Figura 41. (a) Refinador montado en baquelita y atacado quimicamente, (b) microestructura de
refinados a 5X.

En la figura 41 se logra observar la morfologia de la fase AlsTi cuyo tamafio oscila entre 30
y 260 [um]. Cabe destacar que la fase se encuentra distribuida homogéneamente a lo largo
de toda la pieza fundida, por lo cual podemos concluir que el tratamiento térmico de difusién
fue realizado satisfactoriamente.

Por otra parte, el andlisis de microscopia electronica de barrido reflejo que particulas de
carburo de titanio (TiC) se encontraban distribuidas en el agente refinador de forma uniforme
(figura 42), tales particulas presentaron dimensiones de 0.3 a 1.5 [um], lo cual denota que el
agente refinador fue fabricado de forma adecuada y fue reproducido conforme a lo reportado
en la literatura [51,53].
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Figura 42. Particulas de TiC observadas mediante microscopia electrdnica de barrido 5000X.

3.2 Resultados del estudio adicional de la aleacion Al-5Ti-0.25C

Las cintas metalicas obtenidas a partir de la técnica “melt spinning” (figura 43), mostraron
en su superficie una microestructura tipo granular con particulas de TiC distribuidas dentro
de los granos, dichas particulas con un intervalo de magnitud que varié de 0.25 a 0.75 [um]
(figura 44). Se puede argumentar que los pardmetros utilizados para la produccion de este
tipo de materiales fueron los correctos, esto fundamentado en la cantidad y la distribucion de
particulas de TiC en toda la microestructura, lo cual, como ya se mencion6 con anterioridad,
propician los principales puntos de nucleacion durante la solidificacion.

Figura 43. Cintas obtenidas mediante la técnica "melt spinning™.

La razon principal por la cual se realizé el presente estudio se centra en los beneficios que se
pueden obtener de la solidificacion rapida. Al elevar a grandes temperaturas la aleacion Al-
5Ti-0.25C, propiciamos la formacion y distribucion de nuevas particulas de AlsTiy TiC las
cuales al entrar en contacto con el disco de cobre quedan “congeladas” dentro del material.
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Figura 44. Microscopia electronica de barrido realizada a cintas de refinador a) 10,000X y b)
25,000X.

3.3 Refinamiento de aluminio 1100

El refinamiento del aluminio serie 1100 se llevo a cabo mediante dos técnicas; a través de
refinador en barra y con cintas metalicas fabricadas mediante solidificacion rapida, los
resultados obtenidos de ambos procedimientos se presentan a continuacion.

3.3.1 Aluminio con refinador en barra

El efecto obtenido en el aluminio serie 1100 al afadir durante el proceso de fundicion el
agente refinador Al-5Ti-0.25C se observa en la figura 45. Pese a que a primera instancia el
macroataque revelara una estructura columnar en el aluminio refinado, el andlisis de
microscopia Optica dejd ver que existia una reduccion considerable en el tamafio de grano.

Figura 45. Metalografias realizadas al aluminio a) refinado 5X y b) no refinado 5X.
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Con el objetivo de cuantificar la eficacia del agente Al-5Ti-0.25C como elemento refinador,
se realiz6 una cuantificacion del area ocupada por los limites de grano presentes en la

estructura con ayuda del software image J, revelando que estos ocupaban un 10.54% mas
area en comparacion con los limites de grano presentes en el aluminio de fundicion, la figura
46 exhibe el conteo de particulas realizado por el software para cada una de las imagenes.

Figufa 46. Conteo de particulas realizadas para (a) aluminio refinado y (b) aluminio sin refinar
(aumento 5X).

De igual manera, se llevd a cabo una evaluacion del tamafio de grano obtenido al refinar el
aluminio comercial serie 1100, dando como resultado un tamafio promedio de 38.3 [um] al
medir 200 granos de forma aleatoria a lo largo de toda la microestructura.

3.3.2 Aluminio refinado con cintas

El procedimiento descrito con anterioridad fue ejecutado del mismo modo para cuantificar la
eficacia del agente refinador Al-5Ti-0.25C en forma de cintas. El analisis realizado con el
software Image J exhibi6é un aumento del 3.76% en la cantidad de limites de grano en el
aluminio refinado con esta modalidad en comparacién con el aluminio serie 1100 de
fundicion. Sin embargo, al observar la microestructura obtenida (figura 47) es posible
apreciar que adn existe estructura dendritica dentro de los granos, lo cual resulta poco
favorable para la mejora de las propiedades mecanicas.
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Figura 47. Microestructura de aluminio refinado a partir de cintas 5X.
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Del mismo modo se realiz6 la medicion aleatoria de 200 granos a lo largo de toda la muestra
con lo cual se obtuvo un promedio de tamafio de grano de 250.27 [um], 6.5 veces mas grandes
que las particulas en el aluminio refinado con barra. No obstante, presentd una
microestructura mas homogénea en toda la muestra.

En vista de que el aluminio refinado con cintas presentaba microestructura dendritica y un
tamafo de grano mayor que el aluminio refinado en barra, se estipuld continuar con la
investigacion haciendo uso de este tltimo.

3.4 Evaluacion de las propiedades mecanicas

Con la finalidad de evaluar el efecto causado en las propiedades mecanicas del aluminio
debido al refinador de grano, ensayos de compresion fueron efectuados a aluminio refinado
y aluminio sin refinar de acuerdo a lo que establece la norma ASTM E89. Para un estudio
estadisticamente correcto, 6 muestras de cada especie fueron ensayadas y sometidas a un
analisis de célculo de area bajo la curva esfuerzo-deformacion, de esta forma se evalué la
cantidad de absorcion de energia de cada probeta.

La figura 48 expone las curvas obtenidas de los ensayos efectuados para aluminio refinado y
aluminio sin refinar. Como puede apreciarse en la imagen, el aluminio refinado requirio
mayor cantidad de esfuerzo para su deformacion, de la misma manera, el estudio realizado a
ambas curvas revel6 que el aluminio refinado absorbia un 5% mas energia en comparacion
con el aluminio serie 1100 de fundicion, lo cual se atribuye directamente a la adicién del
compuesto Al-5Ti-0.25C durante la fundicidn. Asimismo, se constata que el tamafio de grano
presente en el material influye en la anisotropia del mismo[54], pues al poseer una
microestructura con mayor homogeneidad a lo largo de todo el material, las propiedades
mecanicas como la absorcidn de energia se veran enriquecidas.
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Figura 48. Curvas esfuerzo-deformacion obtenidas para aluminio refinado y aluminio sin refinar.
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Por otra parte, la figura 49 expone la deformacion efectuada a ambos tipos de aluminio
(refinado y no refinado), con lo cual se puede apreciar que en la probeta que contenia
refinador de grano se llevd a cabo una deformacion mas homogénea, es decir, el
abarrilamiento de la muestra se produjo con mayor uniformidad en comparacién con la
muestra de aluminio serie 1100, esto se encuentra estrechamente relacionado con la
morfologia, distribucion y tamafio de grano.

Figura 49. Probetas ensayadas a compresion de Aluminio a) sin refinador y b) con refinador.

3.5 Resultados de la fabricacion de espumas metalicas.

Espumas metalicas de aluminio refinado y sin refinar fueron obtenidas a partir del método
de infiltracion en estado liquido. Considerando que el objetivo principal del presente estudio
es incrementar la absorcion de energia de este tipo de materiales, sin realizar modificaciones
significativas en la composicion, se fabricaron 2 tipos de poro; 1-2 mmy 2.38-3.35 mm, esto
con la finalidad de corroborar que las alteraciones en las propiedades mecanicas sean debido
a la adicion del compuesto Al-5Ti-0.25C y no debido a otros factores como; tamafio de poro,
porosidad, distribucién de los poros, entre otros.

Figura 50. Espumas metalicas obtenidas del proceso de infiltracion en estado liquido, (a) 1-2mmy
(b) de 2.38-3.35 mm.
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La figura 50 muestra las espumas obtenidas a partir de este método, cada una con un diametro
de 6.5 [cm] y 13 [cm] de altura. Ya que el método de infiltracion en estado liquido utilizando
cloruro de sodio como preforma contiene variables que no son factibles de controlar durante
el proceso de fabricacion, como lo son; la geometria y la distribucién de las particulas de
NaCl, la sinterizacion entre ellas durante la fundicion, la porosidad, el tamafio de pared de
poro, entre otros factores, se optd por evaluar las propiedades mecéanicas de 6 probetas
obtenidas de una misma espuma metélica, esto con el fin de reducir las variables antes
mencionadas y evitar que tengan algun efecto sobre la determinacion de las propiedades
mecénicas (figura 51).

Figura 51. Ejemplificacion de las probetas obtenidas de una espuma metalica.
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3.6 Estudio de homogeneidad de poro en espumas metélicas

El andlisis efectuado a lo largo de las espumas metalicas dejo ver que el método de
infiltracion en estado liquido para ambos tamafios de poro se realizo correctamente con los
parametros mencionados en la seccion 2.4. El area contabilizada en cada una de las 8
secciones obtenidas de fraccionar las espumas metalicas, mostraron un comportamiento
similar, por lo cual se puede argumentar que las espumas metalicas mantienen una estructura
homogénea a lo largo de la misma. Las Tabla 4 y 5 exponen el area contabilizada en cada
una de las 8 secciones obtenidas para ambos tamafios de poro, asi como la porosidad
superficial obtenida para cada muestra.

Tabla 4. Porosidad superficial obtenida para el analisis de una espuma metélica dividida
en 8 secciones (Tamafio de poro de 2.38-3.35).

ESPUMAS DE PORO GRANDE 2.38-3.35 MM

ESPUMA | Area % de area Porosidad
ocupada  ocupada por superficial
por los metal
poros
1 12.872 41.029 58.971
2 13.438 42.833 57.167
3 13.880 44.242 55.758
4 13.002 41.443 58.557
5 13.478 42.961 57.039
6 12.623 40.235 59.765
7 12.645 40.305 59.695
8 13.355 42.568 57.432

Tabla 5. Porosidad superficial obtenida para el analisis de una espuma metélica dividida
en 7 secciones (Tamafio de poro de 1-2 mm).

ESPUMAS DE PORO CHICO 1-2 MM

ESPUMA @ Area % de area Porosidad
ocupada  ocupada por superficial
por los metal
poros
1 17.260 55.015 44,985
2 16.982 54.129 45.871
3 17.150 54.665 45.335
4 17.521 55.847 44.153
5 16.993 54.164 45.836
6 17.182 54.767 45.233
7 17.215 54.872 45.128
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Como se puede observar en ambas tablas, las secciones mostraron un comportamiento muy
similar entre ellas, con lo cual se puede descartar que la alteracién en las propiedades
mecénicas se deba a una variacion en la morfologia de las muestras ensayadas. La figura 52
ejemplifica el comportamiento de la porosidad de acuerdo con la altura a la que fueron
obtenidas las muestras. Cabe destacar que este estudio se realizé con la finalidad de
comprobar que los pardmetros de fabricacion fueron los adecuados para cada uno de los dos
tamafios de poro trabajados en la presente investigacion, asimismo, se buscd minimizar el
error debido a las variables que son inasequibles de controlar durante el proceso de

fabricacion.
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Figura 52. Comportamiento de la porosidad superficial a lo largo de una espuma metalica.
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3.7 Resultados de porosidad

Una vez obtenidas las probetas para ensayos de compresion y eliminado toda la sal presente
en la estructura, las muestras se sometieron a un estudio de medicién de porosidad tanto
tedrica como experimentalmente. Los resultados de ambas mediciones se muestran en la tabla
6 para ambos tipos de tamario de poro.

Tabla 6. Resultados obtenidos al medir porosidad en cada probeta.
Medicion Picnometro

Experimental
2.38-3.35 1-2[mm] 2.38-3.35 1-2[mm] Porcentaje Porcentaje

[mm] [mm] de error 1- deerror
2mm 2.38-
3.35mm
Porosidad Porosidad Porosidad Porosidad
[%] [%] [%] [%]

1 64.23 63.92 64.89 65.1 1.81 1.02
=3 2 62.9 63.4 65.23 62.9 0.79 3.57
§ _§ 2 3 63.1 62.87 64.6 63.25 0.60 2.32
= E g 4 62.8 64.99 63.14 64.23 1.18 0.54
2% 5 634 65.7 64.2 64.34 2.11 1.25
6 62.9 63.8 63.5 64.76 1.48 0.94
c 1 64.1 63.6 65.23 63.45 0.24 1.73
S5 2 63.5 62.8 65.122 63.56 1.20 2.49
@ é % 3 63.8 63.5 65.1 63.87 0.58 2.00
= _g 5 4 62.9 63.4 63.98 64.12 1.12 1.69
E © 5 63.7 64.8 64.1 64.29 0.79 0.62
6 63.9 64.33 62.98 65.4 1.64 1.46

Los resultados obtenidos con ambos procedimientos dejan ver que la porosidad para ambos
tipos de espumas metéalicas se encuentra en un rango de 64% de porosidad, con lo cual se
puede garantizar que poseen caracteristicas similares y que cualquier alteracion en la
medicion de las propiedades mecénicas no esta asociado a cambios en la porosidad.

De la misma forma, al comparar ambos métodos para cuantificar la porosidad de las
muestras, el error relativo mas grande que se obtiene resulta ser de 3.57 y el menor de 0.60,
dichos valores se localizan en un intervalo permitido para los fines del presente trabajo de
investigacion.
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3.8 Caracterizacion microestructural de espumas metélicas

El analisis metalografico efectuado a ambos tipos de espumas metalicas (refinadas y sin
refinar), se muestra en la figura 53. En ella se observa claramente las modificaciones sufridas
por el aluminio al afiadir el compuesto Al-5Ti-0.25C durante el proceso de fabricacion, de la
misma forma se percata que la estructura posee una distribucion mas homogénea, asi como
una mayor cantidad de limites de grano en comparacion con la espuma metalica fabricada
con aluminio puro.
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Figura 53. Microestructura de las espumas metalicas observadas en microscopio ptico 50X: a)
aluminio serie 1100, b) aluminio serie 1100 + Al-5Ti-0.25C.

Asimismo, el analisis de microscopia electronica de barrido efectuado a las espumas

metalicas exhibe de forma mas evidente el aumento de particulas mencionado anteriormente

(figura 54). En dicha imagen se observa una reduccion clara del tamafio de dendritas

presentes en el aluminio comercial al afadir el agente refinador, de igual manera se aprecia

una mayor homogeneizacion de las mismas. Las modificaciones sufridas se deben a que la

adicion del compuesto Al-5Ti-0.25C provoco un aumento en el nimero de embriones durante

el proceso de solidificacién, dando lugar a la nucleacion de los cristales, modificado asi la

estructura del aluminio, los resultados son satisfactoriamente comparados con los reportados
en la literatura [55].
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Figura 54. Microestructura de las espumas metalicas observadas en microscopio electrénico de
barrido 100X, (a) aluminio serie 1100y (b) aluminio serie 1100 + Al-5Ti-0.25C.
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La cuantificacion del aumento de particulas se realizé con ayuda del software Image J. El
andlisis se llevd a cabo en un area unitaria de cada una de las diferentes fotografias expuestas
anteriormente, en el aluminio comercial se contabilizaron 5670 particulas, mientras que en
aluminio refinado se encontraron 16214, representando esto un aumento de particulas de
185% en la microestructura del aluminio refinado.

3.9 Evaluacion de las propiedades mecanicas de espumas metélicas

Las curvas esfuerzo-deformacion obtenidas de las pruebas de compresion realizadas a ambos
especimenes, exhibieron que las espumas metalicas que contienen el agente Al-5Ti-0.25C
absorbian mayor cantidad de energia. La tabla 7 evidencia los resultados obtenidos al realizar
el analisis de area bajo la curva en cada una de las 6 espumas ensayadas para cada especie.

Tabla 7. Resultados obtenidos del andlisis de area bajo la curva realizado a las espumas metélicas.

ESPUMAS METALICAS

Energia absorbida [MPa]
Refinada Sin Refinar  Refinadas Sin Refinar
1-2 mm 1-2 mm 2.38-3.35 mm 2.38-3.35 mm
1 8.039 7.23 11.169 10.2
2 8.99 7.53 11.678 10.6
3 9.05 7.82 11.98 10.98
4 8.32 7.89 11.78 11.17
5 8.78 7.12 12.12 10.66
6 8.94 8.12 12.45 11.22
PROMEDIO 8.69 7.62 11.86 10.81

Como se puede observar en la Tabla 7, las espumas metalicas de tamafio de poro de 1-2 mm
absorbieron 13.38% mas energia en comparacion con aquellas que no contenian refinador.
De la misma forma, las espumas metalicas de tamafio de poro de 2.38-3.35 mm absorbieron
un 9.71% mas energia que las espumas metalicas sin refinar.
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Figura 55. Curva esfuerzo-deformacion de espumas metalicas refinadas y no refinadas (1-2mm).
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Figura 56. Curva esfuerzo-deformacion de espumas metéalicas refinadas y no refinadas (2.38-
3.35mm).
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3.10 Resultados de los tratamientos térmicos efectuados

Con la finalidad de aumentar la cantidad de energia absorbida por las espumas metalicas que
contenian refinador de grano, estas se sometieron a un tratamiento térmico de 480°C a
diferentes tiempos.

Debido a que no se encontraron grades variaciones en la microestructura en los tratamientos
térmicos efectuados a 24, 48, y 72 horas, se decidié continuar con el tratamiento a 168, 336,
504, 672y 840 horas.

Las siguientes imagenes muestran el comparativo realizado en la microestructura de las
espumas metalicas sometidas a los tratamientos térmicos antes mencionados, asi como su
comparacion con aquellas que no poseian el compuesto Al-5Ti-0.25C.

S

metélica (a) sin agente refinador, (b) con agente refinador
(Aumento 5X).

T AN N

Figura 57. Microestructura de espuma

Figura 58. Microestructura de espumas metalicas sometidas a tratamiento térmico de 168 horas
(a) sin agente refinador, (b) con agente refinador (Aumento 5X).
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Figura 59. Microestructura de espumas metalicas sometidas a tratamiento térmico de 336 horas
(a) sin agente refinador, (b) con agente refinador (Aumento 5X).
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Figura 60. Microestructura de espumas metélicas sometidas a tratamiento térmico de 504 horas

(a) sin agente refinador, (b) con agente refinador (Aumento 5X).

Figura 61. Microestructura de espumas metalicas sometidas a tratamiento térmico de 672 horas
(a) sin agente refinador, (b) con agente refinador (Aumento 5X).
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Figura 62. Microestructura de espumas metalicas sometidas a tratamiento térmico de 840 horas
(a) sin agente refinador, (b) con agente refinador (Aumento 5X).

Como se puede observar en las imagenes anteriores, los tiempos de 504 y 672 horas
mostraron una mayor homogeneizacion de los limites de grano, asi como un aumento en la
cantidad de los mismos, sin embargo, el analisis éptico no resulta suficiente para establecer
un tiempo adecuado de tratamiento térmico, por dicha razén, se realiz6 una medicién del area
y el perimetro de 100 granos en cada una de las muestras tratadas, con la finalidad de conocer
cual poseia el tamafio de grano méas pequefio ya que este es el objetivo principal de afadir el
compuesto Al-5Ti-0.25C durante la produccién de espumas metélicas.

Como producto de la medicién de 100 granos en cada una de las muestras tratadas
térmicamente, se construyeron las graficas mostradas a continuacion. La figura 63 muestra
el comportamiento del area del grano al aumentar el tiempo de tratamiento térmico, en esta
grafica se puede observar que el grano mas pequefio se consigue alrededor de las 500 horas.

De la misma forma, la figura 64 presenta el comportamiento del perimetro del grano al
aumentar el tiempo de tratamiento térmico e igualmente que, en el caso anterior, el tamafio
mas pequefio de grano se localiza alrededor de las 500 horas.

Resulta evidente en ambas imagenes que la adicion del compuesto Al-5Ti-0.25C altera
considerablemente el tamafio de grano presente en la microestructura de las espumas
metalicas, por lo cual se valida la eficacia y la correcta produccion de este compuesto como
agente refinador, tal como se ha reportado en la literatura con otras series de aluminio [56].
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Figura 64. Comportamiento del perimetro del grano al
aumentar el tiempo de tratamiento térmico.
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3.11 Pruebas mecénicas posteriores al tratamiento térmico.

Con el objetivo de cuantificar el beneficio de los tratamientos térmicos en la absorcién de
energia de las espumas metélicas, se realizaron nuevamente pruebas de compresion. Dichas
pruebas de compresion fueron realizadas de la misma manera a las espumas que no contenian
refinador, esto con la finalidad de obtener un estudio comparativo correcto.

La Tabla 8 evidencia la cantidad de energia absorbida por cada una de las 6 muestras
ensayadas de los dos tipos de poro sometidas a un 60% de deformacion. Como se puede
observar en ella, las espumas metélicas de tamafio de poro de 2.38-3.35 mm absorbieron en
promedio un 19.16% mas energia en comparacion con aquellas que no poseian el agente
refinador. Por otra parte, las espumas fabricadas con un tamafio de poro de 1-2mm
absorbieron un 31.2% maés energia que las espumas sin refinar. Gracias a estos resultados es
posible aseverar que el aumento en la cantidad de absorcion de energia esta relacionado con
la adicion del compuesto Al-5Ti-0.25C y no debido a otros factores, diversos autores han
estudiado el efecto del titanio y el carbono en las aleaciones de aluminio, obteniendo
resultados comparables con los aqui reportados [56-57].

Tabla 8. Resultados obtenidos del analisis de area bajo la curva realizado a las espumas metalicas
posteriormente a los tratamientos térmicos.

ENERGIA ABSORBIDA [MPA]

Refinada Sin Refinar Refinadas Sin Refinar
1-2 mm 1-2 mm 2.38-3.35 mm 2.38-3.35 mm
1 23.49 17.58 24.53 21.38
2 22.35 18.01 25.32 22.55
3 22.28 17.29 25.52 21.91
4 23.47 18.29 25.8 22.02
5 23.59 17.52 26.89 21.42
6 23.86 17.23 27.85 21.6
PROMEDIO 23.17 17.65 25.99 21.81

Las graficas obtenidas de los ensayos de compresion realizados se observan en la figura 65
y 66. Resulta evidente el beneficio obtenido en la capacidad de absorcion de energia de las
espumas metalicas al afiadir el compuesto Al-5Ti-0.25C.
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Figura 65. Gréfica esfuerzo-deformacion de espumas metélicas
refinadas y no refinadas posterior a los tratamientos térmicos (1-2mm).
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Figura 66. Gréfica esfuerzo-deformacion de espumas metalicas refinadas y no refinadas

posterior a los tratamientos térmicos (2.38-3.35mm).
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Conclusiones (Primera Parte)

De acuerdo con los objetivos planteados en el presente trabajo de investigacion, se puede
concluir lo siguiente:

El agente refinador Al-5Ti-0.25C fue fabricado de forma adecuada mediante el
procedimiento descrito en el presente trabajo de investigacion, de la misma forma se
lograron obtener las fases AlsTi y TiC, mismas que fungieron como principales
puntos de nucleacion durante la solidificacion.

Se corrobord mediante la técnica de microscopia Optica y electronica de barrido, que
el aluminio que contiene el compuesto Al-5Ti-0.25C posee mayor cantidad de granos
en comparacion con el aluminio serie 1100 de fundicion, de la misma forma se
observd una mayor homogenizacién de los mismos a lo largo de toda la estructura.

De la misma forma, el analisis realizado al aluminio que fue refinado con el mismo
compuesto, pero fabricado a partir del método “melt spinning” (cintas metalicas),
deja ver que aunque la microestructura posee una mayor homogeneidad, aun se
observaban gran cantidad de dendritas en la misma y un tamafio de grano mayor que
el obtenido en el aluminio con el agente refinador en barra, por dicha razén este tipo
de refinador no fue utilizado en los estudios posteriores, ya que el crecimiento
dendritico ocasiona desventaja en las propiedades mecanicas.

Las pruebas de compresion realizadas al aluminio refinado y no refinado dejaron ver
que el primero presentaba una mayor absorcidn de energia, asi como una deformacion
mas homogénea respecto al aluminio que no contenia refinador.

Se logré determinar los parametros correctos para la fabricacion de espumas
metalicas de aluminio y aluminio refinado mediante simulaciones numéricas. Existe
una importante relevancia en la presion de infiltracion ya que, si la presion es escasa,
el material solo fundira por encima de la preforma, de la misma manera, si la presion
de infiltracion es excedida, solo se conseguira compactar el material de preforma, en
este caso sal, impidiendo que el metal fundido infiltre a través de este.

Gracias a la diseccion realizada a dos espumas metalicas fabricadas a partir del
método de infiltracion en estado liquido, se comprobd que estas eran homogéneas a
lo largo de toda su estructura. Esto es importante ya que descartamos la posibilidad
de que la modificacion en las propiedades mecanicas se deba a una alteracion en la
espuma metalica como puede ser; cambio en la porosidad, geometria de los poros,
localizacion de los mismos, etcétera.
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Adicional a lo anterior, los estudios de porosidad efectuados a cada una de las
espumas metéalicas obtenidas, exhibid que esta oscilaba entre un 62 y un 65%,
encontrandose todas las probetas en este intervalo. Resulta de suma importancia
asegurarse que las probetas ensayadas posean las mismas caracteristicas unas de
otras, ya que un cambio en la porosidad repercute significativamente en las
propiedades mecéanicas del material, esto debido a que existe menor cantidad de
material contenido en la pared celular, provocando que el esfuerzo requerido para
deformar sea menor que cuando existe mayor cantidad de metal en el mismo
volumen.

Se corrobor6 mediante microscopia Optica que el agente refinador Al-5Ti-0.25C
provocaba cambios significativos en la microestructura de las espumas metalicas,
esto se debid a que las fases AI3Ti y TiC actuaron como principales puntos de
nucleacion durante la solidificacion.

Las pruebas mecanicas realizadas a ambos especimenes (espumas refinadas y sin
refinar), revelaron que las espumas metalicas que contenian refinador de grano
aumentaron su capacidad de absorcion de energia un 9.71% las espumas de tamafio
de poro de 2.38-3.35mm y un 13.38% las espumas de 1-2mm. Comprobando asi el
beneficio de afiadir el compuesto Al-5Ti-0.25C al aluminio durante la fundicion.

Gracias al estudio de calorimetria de barrido diferencial (DSC) fue posible identificar
la temperatura a la cual los granos presentes en el aluminio comenzaban a formar una
estructura mas homogénea (480 °C), esto debido a que recristalizan a partir de otros
granos.

Fue posible determinar los tiempos adecuados para la realizacion de los tratamientos
térmicos, obteniendo la microestructura mas conveniente para aumentar las
propiedades mecanicas de las espumas metalicas, resultando este tiempo de 500 horas
a una temperatura de 480°C. Con la realizacion de dicho tratamiento térmico fue
posible obtener un tamafio de grano que ronda en los 5000 um? de superficie y 300
um de periferia.

Una vez realizadas las pruebas de compresion posteriores a los tratamientos térmicos,
fue posible cuantificar el area bajo la curva de cada una de las espumas ensayadas; 6
espumas metalicas refinadas y 6 espumas metalicas sin refinar, esto para cada uno de
los dos tipos de poro trabajados en la presente investigacion. En analisis de area bajo
la cuerva, reveld que el beneficio obtenido al afadir el compuesto Al-5Ti-0.25C al
proceso de fundicién del aluminio, es incrementado considerablemente con la
realizacion de los tratamientos térmicos, ya que las espumas metélicas de tamafio de
poro de 2.38-3.3bmm absorbieron un 19.16% mas energia en comparacion con
aquellas espumas que no poseian agente refinador, de la misma forma, las espumas
metalicas de tamafio de poro de 1-2mm absorbieron un 31.2% mas energia.
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A partir de lo anterior es posible concluir que la capacidad de absorcion de energia
de las espumas metalicas de aluminio fue aumentada satisfactoriamente, esto sin
alterar considerablemente la composicidn quimica del metal base y haciéndolas aptas
para aplicaciones ingenieriles, donde la absorcion de energia juega un papel de suma
importancia como lo es en el caso de la industria automotriz.

65



Capitulo IV: Disefio de un nuevo Método de
obtencion de Espumas Metalicas para aleaciones
con memoria de forma

4.1 Fabricacioén de la aleacion con memoria de forma Cu-Al-Be

Para la fabricacion de la aleacion de memoria de forma se utilizé la ecuacion de Belkahla
[58] la cual establece una correlacion entre la composicion de cobre, aluminio, berilio y la
temperatura de transformacion martensitica (Ms). Dicha ecuacion establece que:

M,(°C) = 1245 — 71%Al — 893%Be... (Ec. 2)

La ecuacién anterior solo es valida para intervalos de 10-12.50 porcentaje en peso de
aluminio y 0.30-0.65 porcentaje en peso de berilio.

Siguiendo lo establecido por Belkahla, se fabricaron 2[kg] de dos aleaciones con distinta
temperatura de transformacion, la primera corresponde a -5.41 [°C], se establecié esta
temperatura con la finalidad de obtener fase martensitica de fundicion. La segunda aleacion
fue fabricada para obtener fase austenitica a una temperatura de -107.3 [°C].

Debido a que el berilio es comercializado aleado con cobre, en la relacion Cu-4wt%Be, se
efectuaron los calculos correspondientes para determinar el gramaje de cada elemento a
utilizar segin la temperatura de transformacion deseada, la Tabla 9 sefiala las cantidades
utilizadas para la fabricacion de dos kilogramos de cada aleacion.

Tabla 9. Cantidades utilizadas para la fabricacion de la aleacién en fase austenitica y martensitica.

Austenita
%%wt Gramos
Cobre 87.9% 1758
Aluminio 11.5% 230
Berilio 0.6% 12
Martensita
Cobre 87.83% 1756.60
Aluminio 11.7% 234
Berilio 0.47% 9.40

La fundicién de los elementos aleantes se llevo a cabo en un horno de induccion magnética
marca EMA 40KVA, dentro de un crisol de grafito cubierto con nitruro de boro y bajo
atmaosfera controlada de argon de alta pureza (99.99) (figura 67). Se realizd un proceso de
colada convencional en una lingotera de acero tratada de igual forma con nitruro de boro para
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evitar la adhesion del metal fundido al molde. La aleacion obtenida de este procedimiento
fue posteriormente utilizada para la fabricacion de espumas metélicas.

Figura 67. Fundicion de elementos aleantes en horno de induccién magnética.
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4.2 Fabricacion de espumas metalicas con aleacion de memoria de forma

Para la produccién de este tipo de espumas metalicas fue necesario disefiar un nuevo proceso
de fabricacion, ya que el punto de fusion del cobre (1085 °C) no posibilita que se utilice
cloruro de sodio como material espaciador tal como se realiz6 con las espumas metalicas de
aluminio. El dispositivo fue disefiado con ayuda del software Inventor, este consta de cuatro
partes fundamentales mostradas en la figura 68, un crisol de grafito isostatico (c) con tapa
desmontable (d) y un embolo (b) roscado a un esparrago (a) cuya funcion es ejercer presion
sobre el material de preforma para que este infiltre en el metal fundido.

(@)

(b)

(c)

(d)

Figura 68. Crisol disefiado para la fabricacion de espumas metalicas de CuAlBe, (a) esparrago
sujetador de embolo, (b) embolo apisonador, (c) cuerpo principal del crisol y (d) tapa inferior
roscada al cuerpo principal.

Dada la complejidad de produccion de este tipo de materiales, el disefio del equipo cuenta
con diversas especificaciones, entre ellas; un angulo de desmolde de 4° al interior del crisol,
una tapa desmontable que permite la expulsion del material final con mayor facilidad, un
embolo con venas de desahogo que posibilitan la expulsion del aire dentro del crisol al
momento de la infiltracidn, entre otras.

Una vez manufacturado el equipo para la produccién de espumas metéalicas de CuAlBe, cada
una de las piezas fue recubierta con una capa de nitruro de boro e ingresadas a un secador
marca Riossa® modelo HSCF a una temperatura de 200 [°C] durante 2 horas. Con el
recubrimiento a cada una de las partes que conforman el crisol, garantizamos que durante la
fabricacion el metal fundido no se adhiera a las paredes del mismo y por consecuencia exista
una mayor facilidad de desmoldeo.
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Por otra parte, como se mencioné anteriormente, el material de preforma debe poseer un
punto de fusion mayor que el metal a espumar, por dicha razon y debido al punto de fusion
mas alto presente en los elementos a alear (Cobre 1085[°C]) se eligi¢ didxido de silicio (SiO2)
como material de preforma ya que es un material quimica y biolégicamente estable y cuyo
punto de fusion se encuentra por encima de los 1710 [°C].

El diéxido de silicio fue empleado en forma de silica gel, mas cominmente utilizado para la
absorcion de humedad y cuya geometria es esférica, lo cual, representa una gran ventaja en
la fabricacidon de materiales porosos dado que posteriormente sera disuelta de la estructura
dando paso a poros completamente esféricos.

Debido a la principal aplicacién del oxido de silice, es de suma importancia realizar un
tratamiento térmico previo a su utilizacién para eliminar cualquier resto de humedad presente
en ella, ya que, en caso contrario al ser elevada a grandes temperaturas, el agua que pudiese
contener podria ser expulsada violentamente. Por esta razon, se le realiz6 un secado a 300°C
durante 2 horas para posteriormente ingresarla en un horno a 700 °C por 3 horas, de esta
forma garantizamos eliminar cualquier resto de humedad. Una vez retirada la humedad, las
particulas de silica fueron sometidas a un proceso de tamizado con la finalidad de
categorizarlas segun su didmetro.

Para la fabricacion de las espumas metalicas, se efectu6 la fundicion de 1500 gramos de la
aleacion dentro del mismo dispositivo colocado en un horno de induccion magnética marca
EMA 40 KV y con atmosfera inerte de alta pureza (argon 99.99%). Una vez que el metal se
encontraba en estado liquido, alrededor de 1200 [°C], se afiadio al crisol 500 gramos de silica
previamente calentada a 700°C y mediante fuerza mecéanica fue obligada a infiltrar dentro
del metal fundido, tal como se muestra en la figura 69.

Gel de Silice

Espuma

Cu-Al-Be Metilica

Figura 69. Proceso de Fabricacidn de espumas metalicas de CuAlBe.
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La cantidad de silica afiadida durante el proceso de fabricacion posee relevante importancia
debido a que mediante ella se garantiza que la espuma metalica tendr4 completamente una
estructura de celda abierta, asegurando asi, que toda la preforma seré disuelta posteriormente.

Para la obtencion de las muestras finales, la espuma metélica fue sometida a un proceso de
maquinado para obtener muestras de una pulgada de didmetro por 20 mm de altura. El
maquinado se realizd manteniendo el material de preforma dentro de la estructura para
brindar mayor soporte y evitar dafios a las muestras (figura 70).

Una vez obtenidas las dimensiones deseadas, las muestras fueron tratadas quimicamente con
acido fluorhidrico al 40% durante 6 horas para eliminar todo el material de preforma dentro
de la estructura de la espuma metalica.

Figura 70. Proceso de torneado de espuma metélica de CuAlBe.
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4.3 Resultados de la fase presente en las espumas metalicas.

Dos tipos de espumas metalicas fueron fabricadas, una en fase austenitica y otra en fase
martensitica. Cada una de ellas fue observada mediante microscopia optica Olympus Vanox
AHMT3 para corroborar la fase presente.

La figura 71 corrobora que se obtuvo fase martensitica (a) y fase austenita (b) en las espumas
fabricadas, lo cual corrobora que la ecuacion de Belkahala fue empleada de manera correcta.

Figura 71. Microscopia Optica realizada a espumas de Cu-Al-Be (a) fase martensitica, (b) fase
austenitica 5x.

Debido a que el objetivo del presente trabajo de investigacién se centré en aumentar la
cantidad de absorcion de energia de las espumas metéalicas al modificar su microestructura,
se fabrico una espuma metalica adicional afiadiendo Zirconio como micro-aleante durante la
fundicidn, esto con la finalidad de reducir el tamafio de grano presente en su estructura. La
figura 72 expone la microestructura obtenida, donde claramente se aprecia un cambio
significativo en el tamafio de grano presente, por otra parte, también es posible apreciar la
presencia de ambas fases (martensita y austenita).

Figura 72. Microscopia oOptica realizada a espuma metélica de Cu-Al-Be con Circonio (Zr) como
elemento refinador 5x.
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A causa de las limitaciones del tiempo se tomd la decision de delimitar el presente trabajo de
investigacion hasta esta seccion, sin embargo, en investigaciones posteriores se llevaran a
cabo pruebas de mecanicas en las espumas metalicas obtenidas, para evaluar el efecto que
poseen los poros esféricos en su estructura, asi como también evaluar si es posible aumentar
la cantidad de absorcién de energia con la adicion de elementos microaleantes durante la
fundicion.

Conclusiones (Segunda Parte)

Como parte de la segunda seccion del presente trabajo de investigacion, se puede concluir
lo siguiente:

La ecuacion de Belkahala fue empleada de forma correcta, ya que fue posible obtener
dos fases distintas en la microestructura de las espumas metélicas de Cu-Al-Be
(Austenita y Martensita).

Fue de suma importancia colocar los pesos exactos de cada elemento durante la
fundicion, ya que una variacion, por minima que esta sea, resulta perjudicial para la
fase final, ya que esta puede cambiar completamente.

La implementacion de softwares fue crucial para el disefio de un nuevo dispositivo
para la produccién de espumas metéalicas de la aleacion Cu-Al-Be, ya que se pudieron
prever algunas fallas y se corrigieron antes de la produccion.

El estudio quimico de la silica y su tratamiento previo a su utilizacion como material
espaciante fueron cruciales para el disefio de este nuevo método, ya que fue posible
disolver completamente la preforma una vez obtenida la espuma metalica.

Como parte de esta linea de investigacion, seran realizadas pruebas mecanicas en las
espumas metalicas producidas por este método con la finalidad de evaluar su
capacidad de absorcién de energia.

Es importante destacar que el disefio de este dispositivo se llevd a cabo desde cero,
lo cual implicé desde el maquinado, hasta la realizacion de varios ensayos para lograr
obtener satisfactoriamente espumas metalicas de Cu-Al-Be de celda abierta con poros
esféricos.
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Anexos

A continuacion, se incluyen los planos disefiados y empleados para la fabricacion del
dispositivo con el cual se produjeron las espumas metélicas con efecto de memoria de
forma.
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