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Resumen

La fabricacién y caracterizacidon de espumas metalicas sintacticas es el tema
principal del presente trabajo, para lo cual se realizaron ademas de multiples
pruebas de fabricacion de espumas, estudios a diferentes tiempos y temperaturas
de sinterizado de los reforzantes (esferas huecas de Fe), asi como de la interaccion

entre la matriz (AlSi12) y las esferas reforzantes.

Las espumas metalicas sintacticas de matriz metalicas (ESMM) que fabricamos
contienen como reforzantes esferas huecas de Fe, mientras que la matriz fue una
aleacion de aluminio con alto contenido de silicio para proporcionar mejor fluidez

durante la infiltracion.

Las pruebas de sinterizado fueron el paso inicial, que nos permitié fabricar nuestras
ESMM de manera satisfactoria. Las pruebas de sinterizado también nos dieron
resultados satisfactorios en cuanto al empaquetamiento que se podria obtener con
diferentes temperaturas y tiempos de sinterizado, dandonos oportunidad de fabricar
espumas con diferentes porcentajes de porosidad. Estas espumas fabricadas
fueron caracterizadas por diferentes técnicas, determinandose el efecto de las
variables experimentales sobre las propiedades fisicas y mecanicas de las espumas
obtenidas.

Los resultados obtenidos muestran que fue posible obtener espumas sintacticas sin
defectos, con porosidades que estuvieron entre 51 y 56 %, con densidades relativas
entre 0.73 y 0.78. Las propiedades mecanicas correspondieron a las esperadas
para este tipo de materiales, con tres regiones diferentes, de acuerdo con la
respuesta de los refuerzos y las paredes de la matriz. Asimismo, se encontraron

diferentes productos interfaciales, que influyeron en estas propiedades.

11
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Introduccion

Existen distintas clasificaciones para las espumas metalicas, siendo una de ellas las
espumas compuestas. Estas espumas, como su nombre lo indica, son formadas por
mas de una clase de material, ya sea que estén reforzadas con fibras, nanotubos,

0 que los poros sean esferas huecas de algun material ceramico o metalico [1].

Las espumas compuestas reforzadas con esferas huecas son llamadas espumas
sintacticas, y su matriz esta constituida principalmente por un metal de baja
densidad como el Al y sus aleaciones. Las esferas huecas pueden ser esferas de
ceramico, tales como alumina o carburo de silicio; o esferas huecas metalicas, como
pueden ser Fe o acero. Las espumas constituidas por matriz metalica y esferas
huecas metalicas son llamadas espumas sintacticas de matriz metalica (ESMM)
[2][3]. Dichas espumas presentan mejoras significativas en comparacién con las
espumas metalicas convencionales, gracias a la pared de la esfera, que brinda un
reforzamiento extra, manteniendo una baja densidad. Por tal motivo, en el presente
trabajo nos enfocamos en encontrar los mejores parametros de fabricacion de

ESMM, y en el estudio de la formacién de interfases entre la matriz y la esfera.

De acuerdo a la literatura, existen distintos métodos para fabricar ESMM [2,3], en
los cuales se usan mallas metalicas sobre las esferas para evitar que floten en el
momento de afiadirse el metal liquido, ya que en estos métodos de obtencién de
espumas los equipos funcionan con vacio y presion para infiltrar, lo que puede
provocar turbulencia y separacién entre las esferas. Ademas, al ser huecas
presentan menor densidad que la aleacion fundida a infiltrar. En el presente trabajo,
utilizamos un equipo disefiado para la fabricacion de espumas metalicas
convencionales sin generar vacio [4], y en el que puede aplicarse la presion
requerida para la infiltracion del AlSi12 entre los espacios huecos de la preforma
sinterizada de esferas huecas. Por este motivo, realizamos una sinterizacion de las
esferas antes de la infiltracion para lograr una preforma hueca uniforme [5], y asi

lograr un efecto similar al de la malla de acero utilizada por otros grupos de
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investigacion, evitando asi que las esferas floten al afadir el metal fundido y al

aplicar presion para la infiltracién.

Los materiales utilizados para la fabricacion de nuestras ESMM fueron
seleccionados para obtener altas propiedades mecanicas y una facil fabricacion. La
matriz es una aleacion de aluminio con un contenido de silicio del 12 % (AISi12),
conocida comercialmente como Aluminio 4047. Con esta concentracion de silicio la
aleacion se aproxima a la composicion del punto eutéctico, siendo esta aleacion la
de mas bajo punto de fusion, cercano a 577°C. Ademas, la adicién de tan alto
contenido de Si hace la aleacion muy fluida, lo que da una alta factibilidad de
infiltracién de la aleacion por los espacios vacios entre las esferas [6-9]. La parte
porosa sera formada por esferas huecas de Fe, con una pureza del 99.97%, que

fueron producidas en la empresa Hollomet GmbH.

Una vez fabricadas las espumas, se realizé una extensa caracterizacion por medio
de microscopias opticas y electrénica de barrido, ademas de difraccién de rayos X.
De la misma manera, se realizaron pruebas de compresion siguiendo los estandares
de la norma ASTM E9.

13



' Universidad Nacional Auténoma de México

Instituto de Investigaciones en Materiales Objetivos

Objetivos

Objetivo General:

- Estudiar el efecto de las esferas huecas de Fe reforzantes sobre las
propiedades mecanicas de espumas metalicas sintacticas de matriz AlSi12.

Objetivos especificos:

- Caracterizar las esferas huecas de Fe

- Caracterizar la aleacion de aluminio AlSi12.

- Analizar el efecto del tiempo y la temperatura sobre la sinterizacion de
esferas huecas de Fe.

- Caracterizar las preformas sinterizadas obtenidas.

- Analizar y discutir las condiciones para obtener un sinterizado 6ptimo de las
esferas huecas como preforma, para ser sometida a infiltracién.

- Estudiar la formacién de interfases entre la matriz de AISi12 y las esferas
huecas de Fe, modificando temperatura y tiempos de permanencia de
infiltracion.

- Fabricar espumas metalicas sintacticas utilizando las preformas previamente
sinterizadas.

- Caracterizar las espumas sintacticas obtenidas.
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Hipétesis

Es posible fabricar espumas sintacticas de matriz metalica por infiltracién utilizando
preformas de esferas de Fe huecas previamente sinterizadas. Esto evitaria la
dispersion de las esferas al ser infiltradas, ademas de que no seria necesario utilizar
mallas sobre las esferas antes de infiltrar. El grado de sinterizado afectaria de

manera importante las propiedades mecanicas y fisicas de las espumas obtenidas.
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Justificacion

Con el paso del tiempo, el desarrollo de los materiales sigue avanzando,
satisfaciendo nuevas necesidades modernas. La fabricacion de materiales porosos
es nuestro tema de estudio, los cuales con el paso de los afios han originado las
espumas metalicas, materiales con baja densidad para aplicaciones en campos

como la industria automotriz, aeronautica y meédica, entre otros.

Las espumas metalicas compuestas, y mas especificamente las espumas
sintacticas, cuentan con una matriz generalmente ligera, y presentan una mayor
resistencia que las espumas convencionales, manteniendo bajas densidades. Esto
ha abierto un mayor numero de aplicaciones para este tipo de materiales. Por tal
motivo es de vital importancia el estudio de nuevos procesos de fabricacion para las
espumas sintacticas, que faciliten su fabricacidén y permitan obtener elevadas
propiedades mecanicas. Asimismo, el estudio de la interaccion entre el metal liquido
y los reforzantes utilizados, en este caso esferas huecas de Fe, es imprescindible
para garantizar la buena union y elevadas propiedades mecanicas. El presente
estudio apoyara en el aumento del acervo existente sobe los procesos de
manufactura de estos materiales y las interacciones entre sus componentes, siendo

un tema novedoso.
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Capitulo 1.

Marco Teorico
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1. Marco Teoérico

1.1 Materiales porosos:
Los materiales porosos estan presentes extensamente a nuestro alrededor y juegan
un rol importante en muchos aspectos de nuestra vida diaria. En la naturaleza,
algunos ejemplos de materiales porosos comunes son las rocas, el pan y los

huesos, como puede apreciarse en la Figura 1.

Figura 1. Materiales porosos con diferente matriz. a) estructura de roca pomex, b) madera, c¢) hueso.

Estos materiales muestran una estructura que nos abre un gran campo de
investigacion, y que apoyan a introducir el concepto de metal poroso. Este tipo de
materiales ha sido conocido por algunos anos, y a finales del siglo XX y en este siglo

XXl su estudio ha originado un numero de importantes descubrimientos [1].

1.2 Metales Porosos

Los metales porosos son una clase de materiales funcional-estructural con
combinaciones unicas de propiedades fisicas y mecanicas, gracias a su estructura
porosa y matriz metalica. Los metales porosos son el resultado de la combinacién

de gases y metal, donde los gases ocupan generalmente entre un 50 % y un 90 %
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de la estructura total, por lo que se consiguen densidades muy bajas (por ejemplo,
para matrices de Al, cuya densidad es de 2.7 gcm=, ésta puede bajar a una
densidad 0.3 gcm?). Las propiedades de estos materiales son, por un lado,
caracteristicas del metal del que estan formados y, por otro, derivadas de su

estructura porosa, la cual brinda baja densidad y otras propiedades [10].

1.3 Espumas metalicas

Las espumas metalicas son metales porosos con combinaciones unicas de
propiedades térmicas, mecanicas, acusticas y eléctricas, deseables en muchas
aplicaciones de ingenieria. Las altas relaciones rigidez-peso y la capacidad de
absorber grandes cantidades de energia a niveles de tension relativamente
constantes hacen que las espumas metalicas de celda cerrada sean materiales
atractivos para piezas estructurales de automdéviles y zonas de deformacion, asi
como piezas estructurales para aeronaves y naves espaciales, donde minimizar el

peso es una prioridad sin sacrificar el desempefio del material [11].

Las espumas metalicas pueden ser divididas en 3 clases, donde la distribucion de
porosidad es diferente y provee distintas morfologias y propiedades mecanicas para

cada clase de espumas [12]:

= Espumas metalicas convencionales
- Espumas de celda cerrada: poros no conectados

- Espumas de celda abierta: poros conectados

= Espumas metalicas compuestas:
- Espumas reforzadas: con fibras, particulas o nanotubos
- Espumas sintacticas: esferas huecas como porosidad, se aprecian las

paredes de las esferas huecas y la presencia de porosidad no conectada.

La Figura 2, muestra de manera grafica los conceptos anteriores.
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Espumas

Celda abierta Celda cerrada Sintactica
99O 2
ﬁ ‘

o L

Reforzada
Celda abierta

Reforzada Reforzada
Celda Cerrada Sintactica

Espumas Compuestas: Reforzadas con particulas o fibras

Figura 2. Clasificaciéon de espumas [12]

En todos los tipos de espumas metalicas, la base es un metal y como porosidad un
gas que reduce el peso estructural (Figura 3). Los materiales resistentes pero mas
densos, como el acero, pueden ser remplazados con materiales ligeros como el Al

o el Mg, aunque estos pueden ser significativamente mas costosos [12].

| 3 ¥ S
b) W 7
ol J o DA

Figura 3.a) Espuma metalica de celda cerrada. b) Espuma metalica de celda abierta. (Chuan, 2017)
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Porosidad. Cuando hablamos de espumas metalicas como materiales porosos,
decimos que su principal caracteristica es la porosidad, también llamada fraccion
volumétrica, la cual puede calcularse ya sea por método analitico o experimental, lo
que dependera del tipo de porosidad de la espuma [8, 9]. Para calcularlo podemos

utilizar la Ecuacion 1:

_ PP P
pl,_pg Ap.';

=1- P, Ecuacion 1. Porosidad

p

donde p es la densidad de la espuma, ps la densidad de la matriz, pr la densidad

relativa de la espuma, y pg la densidad del gas, pero como esta densidad es tan

pequena se puede despreciar.

1.3.1 Propiedades de las espumas metalicas convencionales.

Las propiedades de las espumas metalicas estan directamente ligadas a la
composicion quimica, proporcién y morfologia entre las zonas sélidas y porosas que
componen su estructura. Las propiedades unicas las hacen atractivas para una
amplia gama de aplicaciones industriales y de disefio. Su continua mejora y
adaptacién para satisfacer los nuevos requerimientos y desafios en diversas
industrias las convierten en un material innovador y valioso en el desarrollo de

productos y tecnologias avanzadas.[13].

Para analizar el comportamiento de las espumas y sus posibles usos, se han

dividido sus propiedades en tres grupos: fisicas, quimicas y mecanicas.
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Propiedades Fisicas:

Densidad: La densidad relativa de las espumas metalicas se encuentra en el rango
0.15 — 0.7, donde los poros ocupan del 50 al 90 % del volumen total. Esto se
determina por métodos volumétricos (peso y geometria) o mediante analisis de
imagen de la estructura del poro interno. Otras propiedades fisicas que solo

mencionaremos son propiedades térmicas, elasticas, eléctricas y acusticas.

Propiedades quimicas:

Las espumas metalicas se fabrican tanto de metales puros como de aleaciones, lo

cual hace que se comporten de diferente forma frente a la corrosion.

Propiedades mecanicas:

Las propiedades mecanicas de las espumas metalicas dependen,
fundamentalmente, de su densidad relativa y la estructura del poro que las forma.
Espumas con densidades altas pueden presentar una curva esfuerzo-deformacion
con comportamiento mas plano, debido a la mayor resistencia que proporciona la

eliminacién de las paredes de la espuma durante la deformacion [13].

Por lo anterior sabemos que las espumas metalicas cuentan con propiedades
unicas. La Tabla 1 muestra la comparacion de 8 espumas metalicas de aleaciones
de aluminio y sus principales propiedades [10, 14]. Aunque se fabrican de diferentes
aleaciones, como son el caso del Cu, Ti y Mg, las de aluminio son las mas
ampliamente reportadas. Esto debido a las ventajas que éstas ofrecen, como son

su baja densidad y reciclabilidad.
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Tabla 1. Propiedades de algunas espumas metalicas convencionales [10,14].

Espuma de aluminio
PROPIEDAD UNIDAD , o AMGISI ANGISL ANt
ASi12  AlSi12 (6061) (6061) (6061) i i i
Densidad glom® 06 08 0,5 06 08 0,5 06 038
Modulo de Young GPa 49 8,4 39
Resistencia a compresian sin piel [MPa] 188 302 143 22 436 78 19 228
P con piel [MPa] 161 29 14,1 203 358
Absorcion de energia a compresion por volumen [k’ 31 7.1 44 5.3
g P por masa [kilkg] 53 975 986 119 8 84
6,1(50°C) 7,8(50°C)
Conductividad térmica WimK 16,7 (20°C) 184 (20°C) 6,9(100°C) 8,8(100°C)
7,7(200°C) 9,8(200°C)
Capacidad calorifica kJ/kgK 0,88 9.2 0,9 09
Coeficiente de dilatacion lineal [10%/K] 1992206 231

1.3.2 Principales aplicaciones de las espumas metalicas convencionales.

Sus principales aplicaciones son donde se requiere aligeramiento de estructuras.
En la mayoria de las aplicaciones con funcion estructural la principal limitacién a la
hora de elegir un material es el peso especifico o densidad [9]. Mas adelante se
muestran de manera detallada las principales aplicaciones de estas espumas

metalicas.

También se estan explorando varias aplicaciones en otras areas, como en la
fabricacion de dispositivos meédicos y equipos electronicos. Se espera que la
demanda de estas espumas siga creciendo en los proximos afos debido a sus
propiedades unicas y a su capacidad para mejorar el rendimiento y la eficiencia de
los productos en una variedad de industrias [10]. En la Figura 4 se muestran las
principales aplicaciones dependiendo de la porosidad de la espuma. El tipo de
porosidad hace que estas aplicaciones sean tan variadas, y puedan disefiarse de
acuerdo con ello. Estas aplicaciones se dividen dependiendo de la porosidad en

estructurales y funcionales.
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Figura 4. Aplicaciones de las espumas metalicas dependiendo de su tipo de porosidad [10]..

Una de las principales formas de utilizar las espumas metalicas es a través de su

incorporacion dentro de otras piezas, o en forma de paneles compuestos. Estas

estructuras son conocidas como tipo sandwich (Figura 5).

Figura 5. Paneles sandwich basados en espuma de aluminio [15].

Aislantes térmicos y de sonido.

Las espumas metdlicas cuentan con ventajas frente a otros tipos de materiales

celulares, ya que son resistentes al fuego y a la corrosién, lo que los convierte en

materiales ideales para su uso en ambientes hostiles.
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En términos de aplicaciones industriales, las espumas metalicas se utilizan en la
fabricacion de paneles aislantes térmicos para hornos y calderas, revestimientos y
aislamiento para tuberias, y materiales de absorcion acustica para la construccion

de edificios y vehiculos [9].

Figura 6. Uso de espuma de aluminio en maquinas de molienda para la absorcion de vibraciones
mecanicas y acusticas, o filtros e intercambiadores de calor. [9]

Industria de automotriz

Una las propiedades principales de las espumas metalicas es su capacidad de
absorcién de impactos de alta energia, ya que combinan la rigidez propia del metal
con la deformabilidad de las estructuras porosas. En la Figura 7 se observan

algunos usos que se le puede dar en la industria automotriz gracias a esta

caracteristica.
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Figura 7. Espumas metalicas utilizadas en industria automotriz, a) relleno de parachoques frontal, b) relleno
de faldon lateral de un Ferrari F 360. [9],

Industria aeroespacial

En relacion con el aligeramiento estructural, otra ventaja de las espumas metalicas
es su flotabilidad, lo cual unido a su excelente rigidez las convierte en claras
candidatas a ser utilizadas en el sector naval y aeroespacial, como puede apreciarse

en la Figura 8.

Figura 8. Cono interior del cohete Airane 5. [15]
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1.4 Espumas sintacticas

Las espumas sintacticas son formadas por reforzante de esferas huecas de distintos
materiales, como pueden ser polimeros, metales y ceramicos insertados en una
matriz, principalmente de aleaciones de aluminio. Por lo anterior existen diversas
clases de espumas sintacticas: espumas sintacticas de matriz polimérica (PMSF),
espumas sintacticas de aluminio reforzadas con esferas ceramicas (AMSF), y
espumas sintacticas de matriz metalica con esferas huecas de metal (ESMM) [16—
20, 21]. La Figura 9 muestra algunos ejemplos de PMSFs Y MMSFs.

Figura 9. PMSFs Y MMSFs [21]

1.4.1 Esferas huecas

Como se menciond anteriormente, las esferas huecas pueden ser de distintos
materiales. Dependiendo de la aplicaciéon sera la seleccidén de estos, como puede
apreciarse en la Tabla 2, donde tenemos los principales materiales utilizados para

las esferas, asi como sus caracteristicas de fabricacion [12].
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Tabla 2. Caracteristicas de algunas esferas huecas

Material Diametro Manufactura Costo aproximado (USD)
Alimina Bk Washington Mills $2 a $3 por libra
4/10,10/20,20/36 :
Alumina, Si-C, B-C, Deep Springs .
Mulita (mm) 1,3,7,10 Technology $50 a $200 por libra
Acero (Maraging Deep Springs .
350) 0.5, 1.5 (mm) Tochnolog) $75 a $150 por libra
Acero(carbono e Hollomet
inoxidable) 2a12 (mm) (Dresden $110 a $320 por litro
Alemania)
Flyash 5a 500 (um) Toulsa USA $1.05 a $1.25 por libra

En la Figura 10 observamos la variedad en tamafos de las esferas huecas, asi
como micrografias donde se observan diferentes espesores de pared. Esta
dimension, al igual que el diametro de las esferas, varia dependiendo del fabricante
y de las propiedades que se busquen obtener. También cambian de manera
importante las caracteristicas de las esferas, como pudieran ser su porosidad
interna, propiedades mecanicas, composicidn, entre otros factores importantes que

afectan de manera significativa su comportamiento.
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100 pm 20 pm
Pm—

Figura 10. a) Esferas huecas de distintos diametros, b) microscopia de esferas huecas y su espesor de
pared, c) cara de esfera hueca y caracteristicas de su superficie. [22, 23]

1.4.2 Composicion de esferas huecas.

Como se mencioné anteriormente, en las espumas sintacticas se suelen utilizar
cenosferas y materiales ceramicos porosos como son esferas huecas de vidrio y
ceramica, cenizas volantes, entre otros, asi como esferas huecas metalicas de
acero inoxidable, o acero al bajo carbono. Como ejemplo de los diferentes
reforzantes, en la Figura 11 observamos estructuras porosas conformadas por 5
diferentes tipos de esferas huecas, donde morfolégicamente se observa el cambio

en su coloracién y tamafo.
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Figura 11. Estructuras compuestas porosas formadas por distintos tipos de esferas huecas [22].

1.4.3 Fabricacion de esferas huecas de Fe

Debido al uso cada dia mas extendido de las esferas de Fe como reforzantes, es
gue en esta seccidon estamos incluyendo algunas generalidades sobre la fabricacion
y propiedades de las esferas de Fe utilizadas para reforzar las espumas sintacticas.
Ademas, comparando costos con las esferas huecas de ceramicos, las esferas
huecas metalicas son mucho mas econdmicas [3]. Las esferas huecas de hierro se
producen principalmente mediante pulvimetalurgia por el proceso desarrollado por
Jaeckel en 1987 [24], consistente en recubrir particulas aglutinantes (esferas
verdes) con un suspension de Fe, seguido de un tratamiento térmico donde las
esferas verdes se transforman en esferas huecas solidas por medio de sinterizacion.
La fabricacidn de las esferas huecas metalicas por sinterizacion se produce cuando
las particulas de polvo se calientan hasta aproximadamente el 80% de su
temperatura de fusion. En la Figura 12 observamos el esquema que describe las
partes del proceso de la fabricacion de las espumas sintacticas, en especifico de
las espumas utilizadas para el presente trabajo, que son las espumas Hollomet,

mencionadas en la Tabla 2.

El proceso de fabricacién (Figura 12) consiste en una camara que contiene los
polvos metalicos de un tamarfo de particula entre 1 y 10 ym, disueltos en un fluido

a alta temperatura. La mezcla es expulsada por la abertura de la camara y es
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soplada con gas (argdn), formando una esfera con un diametro de entre 1 y 6 mm,
y espesor de pared de entre 20 y 200 um, lo cual es definido por la tensidn superficial
y fuerzas hidrostaticas. Al caer la esfera, ésta se solidifica a medida que el fluido se

evapora. Este proceso es conocido como método de soplado axial.

~___— Ingreso de Gas

___— Camara

_— Mezcla
(Fluido y particulas metalicas)

Esfera en proceso de

O T soplado

_— Esfera terminada

oO—

Figura 12. Fabricacion de esferas huecas por el método de soplado axial [25,26].

1.4.4 Espumas sintacticas de matriz metalica (ESMM)

Para fines especificos, nos enfocaremos en las espumas que estan compuestas por
matriz de aluminio y poros de esferas huecas de Fe o acero. Estas pertenecen a las
espumas sintacticas de matriz metalicas (ESMM), también conocidas como

espumas metalicas compuestas (CMF, por sus siglas en inglés) [3, 6, 7, 27].

A diferencia de las espumas metalicas convencionales, las ESMM muestran menos
defectos estructurales, ya que las esferas huecas que se utilizan para formar el poro
también se utilizan como refuerzo de la matriz. Ademas, estas esferas huecas tienen
tamano, forma y espesor uniformes, con lo que existe un mayor control sobre la
cantidad y morfologia de los poros encapsulados en la matriz, y en caso de desear
modificar las propiedades de la espuma, pueden variarse las caracteristicas de la
esfera. Esto da como resultado mejores propiedades mecanicas, principalmente
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elevada relacion resistencia-peso (baja densidad-alta resistencia, a la compresion y
flexion). Ademas, el uso de estas esferas provee alta absorcion de energia. En la
Figura 13 se muestran las estructuras macro y micro de espumas metalicas
sintacticas de aluminio, y se observa claramente como las esferas quedan unidas a
la matriz. Los defectos que se puedan originar en esta zona de contacto dependeran

del proceso de fabricacién [16-20, 28].

Figura 13. a) Espuma sintactica de Al, reforzada con esferas huecas de Fe (diametro 3.7 mm). b) Espumas
sintacticas de Al, reforzadas con esferas huecas de acero inoxidable (diametro 4mm). ¢) micrografia de espacio
entre esferas donde se observa la matriz, la interfase con las esferas y las fases formadas. [7].

1.4.5 Métodos de fabricacion de ESMM

Existen distintos métodos de fabricacion de espumas sintacticas de matriz metalica,
siendo metalurgia de polvos e infiltracion los principales. Este ultimo es uno de los
métodos mas utilizados para fabricacion de este tipo de espumas, y dependiendo
de la mojabilidad de la matriz y el refuerzo, puede o no utilizarse atmédsfera
controlada y presion de gas [6, 7]. La matriz, como se ha mencionado anteriormente,
es principalmente de aluminio y sus aleaciones. El aluminio como metal puro tiene
baja resistencia y no puede ser usado en aplicaciones donde la resistencia a la
deformacion y a la fractura son esenciales. Por lo tanto, otros elementos son
agregados al aluminio, principalmente para mejorar su resistencia. Por tal motivo
las aleaciones de aluminio combinan una baja densidad y una alta resistencia, lo

que las hace atractivas en aplicaciones donde la resistencia especifica es la mayor
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consideracion del disefio [29]. Para la fabricacidon de espumas por infiltracién se
requiere elevada fluidez de la aleacion liquida. En cuanto al reforzante, la fabricaciéon
de espumas sintacticas se realiza de una manera similar, con diferentes tipos de
esferas, tanto de bajo carbono como de acero inoxidable, como lo muestra el trabajo
de Brown y colaboradores [27]. En estos trabajos, el proceso de infiltracion consiste
en colocar las esferas huecas en un molde cilindrico y sujetas con una malla de
alambre ubicado sobre ellas. Las esferas y el molde son precalentados en el horno
a 700 °C, al tiempo que el aluminio es fundido en un crisol. El aluminio fundido es

colado en el molde, y se enfria con aire o0 agua, antes de ser desmoldado [27].

Trabajos de Orbulov y colaboradores [2] muestran como se fabrican las espumas
por medio de presion de infiltracion: en el primer paso, las microesferas se vierten
en un molde hasta la mitad y se densifican golpeando suavemente para obtener una
estructura de paquete cerrado al azar. La fraccion de volumen maximo que se puede
alcanzar con las esferas de diametros similares es 64%. Después de esto, se coloca
una capa separadora de alumina en la parte superior de las microesferas y sobre
este se coloca un bloque de material de matriz. El molde se coloca en la camara de
infiltracion, la camara se cierra y desgasifica mediante una bomba de vacio. El
calentamiento adecuado es asegurado por tres zonas de calentamiento y las
temperaturas de la matriz y las microesferas son monitoreadas por termopares.
Después de la fundicion de la matriz, la bomba de vacio se apaga y se deja entrar
gas argon en la camara a una presion previamente ajustada. Debido a esto, se
presenta una diferencia de presion entre el molde (con vacio) y la camara (presion
de argdn). Esta diferencia de presion es lo que fuerza al metal fundido a infiltrarse
en el espacio entre las microesferas. Después el molde se retira y enfria a
temperatura ambiente para su solidificacion [2, 30]. En la Figura 14 observamos de

manera esquematizada dicho proceso.
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Figura 14. Esquema de la camara de infiltracién [2,30].

Autores como Rabie [3] patentaron su proceso de fabricacion mediante presion de
infiltracion, con su propio dispositivo que consiste igualmente en una camara para
el acomodo de las esferas, las cuales son encapsuladas en material de la matriz,
dicha matriz es sinterizada, para sujetar de manera segura las esferas al momento
que estas sean infiltradas. El metal liquido fluye a través de un ducto que llega al
molde de las esferas, y las infiltra de manera ascendente con presion de gas [3,31].
La figura 15 muestra el prototipo patentado por estos autores para la fabricaciéon de

espumas sintacticas.

pileta Tope del

llenado

Cavidad con
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\l
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Figura 15. Prototipo utilizado para la fabricaciéon de espumas metalicas sintacticas. A) vista del prototipo
completo. B) vista interior del prototipo, donde se observan partes y funcionamiento [31].
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Gupta y colaboradores [12], desarrollaron un molde para la fabricacién de espumas
mediante infiltracion, lo cual se muestra en la Figura 16, resaltandose sus partes. El
molde cuenta con un recubrimiento delgado de grafito (#7), las esferas huecas
ocupan la mitad del molde (# 6) donde se mantiene un golpeteo continuo para lograr
una fraccion de volumen del 65%. Posteriormente, las esferas huecas se fijan en
posicion mediante una red de acero inoxidable 316L (# 5) y se coloca en un horno
(Lindberg/Blue M) para precalentamiento (300 °C durante 0.5 h). Mientras tanto, el
material de la matriz se funde 50 °C por encima de su punto de fusion en un horno
de induccion Power-Trak 15-96. # 4 la matriz fundida se vierte en el molde sobre
las esferas huecas, y un gas inerte (Ar) se inyecta al sistema a través de un reductor
de presion y el sistema de tuberia superior (# 1 y 2) a una presion de infiltracién de
400 kPa. Una placa de acero se coloca en el camino del gas para romper su flujo y
producir turbulencias. El gas del espacio entre las esferas huecas se agota a través
de la tuberia rellena de estera de Al203 (# 8 y 9) en la parte inferior del molde.
Después de la solidificacion y enfriamiento, el molde es abierto por fresado [12].

Figura 16. Molde para infiltracién de espumas sintacticas [12].
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1.4.6 Propiedades mecanicas de las ESMM

Al igual que las espumas metalicas convencionales, las propiedades mecanicas de
las espumas sintacticas dependen principalmente del material usado como matriz,
de las esferas reforzantes, y de la fraccion volumétrica de la porosidad. Estos tres
parametros son analizados a continuacion, incluyendo el efecto sobre las

propiedades mecanicas [21].

Dependiendo del material de la matriz, se pueden obtener densidades en un rango
de 0.15a 1.0 gcm= (caso de aleaciones ligeras) y resistencias a la compresién entre
10 y 100 MPa [32]. En el caso de las espumas con esferas de diametro uniforme,
por las limitaciones en la geometria y ordenamiento aleatorio de las particulas, se
puede lograr el empaquetamiento maximo a una porosidad cercana al 63 % [33].
Estudios realizados para ESMM con esferas de distinto tamafio muestran
porosidades mayores, donde las esferas mas pequefas se posicionan entre las de
mayor tamafno, asegurando una alta porosidad, como es el caso del trabajo de Tao
y colaboradores [23], en el cual la porosidad se logré aumentar del 55 % a 59 %

variando la proporcidn entre esferas finas y gruesas.

Las esferas huecas dentro de la matriz tienen un importante efecto en la resistencia
a la compresion de las ESMM, esto debido a que sus paredes localizan la
deformacion inelastica causante de fallas en el caso de las espumas de celda
abierta, lo que les permite soportar entre 5 y 10 veces mas presion hidrostatica. Por
otro lado, al reducir el tamafio de las esferas se garantiza una mayor resistencia a
la compresioén, debido a que éstas contienen menos defectos en su microestructura
en comparacion a las de mayor tamano. Las propiedades mecanicas de estas
espumas también pueden ser mejoradas aumentando la relacién entre el espesor

de pared y el diametro de la esfera [21] .

Dicho en otras palabras, dado que las particulas espaciadoras (esferas huecas) son
duras con alto médulo y rigidez, la carga de compresion es soportada en gran
medida por estos elementos durante la deformacion. La Figura 17 muestra un
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ejemplo del grafico esfuerzo deformacion resultado de la prueba de compresion
segun la norma ISO 13314. La pendiente del area lineal es el gradiente cuasi-
elastico (QEG) y el 1% de compensacion del limite elastico se acepta como
resistencia a la compresion (0com). La tension de meseta (opit) €s la media aritmética
de los valores de tension entre el 20% y el 40% de deformacién. Asimismo, la
deformacion de densificacion (gqden) €s la correspondiente para 1.3 veces la tension
de meseta, mientras que W es la energia absorbida, y se calcula a partir del area

bajo la curva tension/deformacion hasta 50% de deformacion [21].

Punto final de densificacion

Deformacién (MPa)

-:\"'0.01 01 02 03 04 05 06 07

Esfuerzo

Figura 17. Determinacion de las caracteristicas mecanicas del grafico esfuerzo deformacion [21].

Tras las observaciones mecanicas, los investigadores [21] destacan que pueden
producirse diferentes tipos de curvas de tension/deformacion, como se muestra en
la Figura 18, lo cual va a depender de la estructura de los poros del relleno y del tipo
de aleacion de la matriz. Por ejemplo, debido al endurecimiento por deformacion y
al tratamiento térmico, la curva 1 de la Figura 18 presenta una tendencia creciente,
mientras que la curva 2 muestra una tendencia decreciente. La curva 3 representa
el Al sintactico relleno con refuerzo poroso/celular y la curva 4 pertenece al

comportamiento tedrico ideal con una regidn de meseta perfecta.
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Figura 18. Ejemplos de curvas esfuerzo- deformacién de espumas sintacticas [21].

1.4.7 Aplicaciones de las espumas sintacticas

Las espumas sintacticas con matriz metalica son excelentes opciones para la
absorcidn de energia en aplicaciones de transporte terrestre, aeroespaciales y
militares. Estos materiales tienen un bajo nivel de rebote, una deformacién a un nivel
de esfuerzos casi constante, y son ligeros y resistentes, lo que los hace ideales para
proteger contra impactos y choques. Ademas, pueden ser muy eficientes en la

absorcion de energia cuando se comparan con otros materiales [34].

Las espumas sintacticas con matriz metalica también pueden ser utilizadas para
mejorar la absorcién de la energia del choque en el transporte ferroviario de alta
velocidad. Las posibles areas de aplicacion incluyen: paneles tipo sandwich de
espuma de aluminio de peso ligero tipo sandwich para suelos, tabiques y puertas
de paneles eléctricos, elementos primarios de absorcion de energia para impactos

en alféizares de deslizamiento o zonas deformables al final de los vehiculos de
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pasajeros, cabezales secundarios de absorcion de energia para reducir lesiones en
la cabeza durante impactos, y elementos de absorcidn de energia para asientos
deslizantes con rieles para reducir lesiones a los pasajeros durante el impacto con

los respaldos de los asientos [34].

Aplicaciones Aeroespaciales

Rolls-Royce ha registrado una patente en la Oficina de Patentes y Marcas de los
Estados Unidos para un método de fabricacién de perfiles aerodinamicos para
motores de turbinas de gas (para palas de rotor o estatores de palas) [35]. El perfil
aerodinamico consta de un laminado de dos laminas de metal y un nucleo de
espuma sintactica. Segun las reivindicaciones de la patente, la espuma sintactica
podria estar hecha de aleaciones de aluminio, titanio, niquel, magnesio o acero.
Powdermet Inc. propuso el uso de espuma sintactica de aluminio y titanio para
reemplazar los marcos absorbentes de energia dentro de las cajas de ventiladores
de los motores de turbina como una alternativa para reducir el peso de las cajas de
ventiladores de paredes gruesas y como una alternativa mas compacta a los

ventiladores de paredes delgadas.

Aplicaciones en la Marina

Las aplicaciones iniciales de las espumas sintacticas se desarrollaron en estructuras
marinas, donde el comportamiento de flotabilidad natural junto con la baja absorcién
de humedad y la alta resistencia a la compresion hidrostatica proporcionaban
ventajas significativas sobre las espumas convencionales. Durante las ultimas dos
décadas, una mayor comprension de las propiedades de estos materiales ha

permitido una variedad de otras aplicaciones. [37].

La mayoria de las aplicaciones completamente desarrolladas con materiales

compuestos ligeros se encuentran solo en un numero relativamente pequefio de
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buques de guerra, o en componentes no estructurales de los grandes buques vy
submarinos [38]. La Marina de los Estados Unidos de Norteamérica ha investigado
extensamente y desarrollados materiales compuestos ligeros de alto rendimiento
como alternativa a los metales monoliticos, para enfrentar sus necesidades de
mejorar el rendimiento operacional de los buques de guerra, es decir, un mayor
alcance, sigilo, estabilidad y carga util. Rawal y Lanning [34] han publicado el
desarrollo de un panel compuesto de titanio reforzado con microesferas de
ceramica: Ti/ ((Al203) mb / Al) //Ti, para ser utilizado en aplicaciones submarinas

avanzadas [34].

Aplicaciones Biomédicas

Las aleaciones de titanio se han utilizado ampliamente en implantes ortopédicos
debido a su buena biocompatibilidad, alta relacion resistencia mecanica/peso, bajo
modulo elastico, alta resistencia a la fatiga y excelente resistencia a la corrosion.
Sin embargo, una desventaja de utilizar estos materiales es que los implantes a
menudo se aflojan (inconsistencia en la conexion implante/hueso o interfaz cemento
0seo0) debido al efecto de proteccién contra la tension entre las aleaciones de titanio
con alta tenacidad (aproximadamente 120 GPa) y la continuidad O&sea)
(aproximadamente 18.6 GPa). Este fendbmeno conduce a la pérdida y debilitamiento
del hueso. Una estrategia para reducir este efecto es utilizar materiales de implante
que imiten la estructura y las propiedades de hueso humano, donde la distribucion
de carga en la interfaz hueso/implante no se vea alterada por la presencia del
implante. Se han publicado los resultados preliminares sobre las propiedades
mecanicas y bioldégicas de una espuma sintactica compuesta de titanio vy
microesferas ceramicas (diametro: 150 micras, composicién: ~ 60% de SiOz, ~ 40%
de AlO3, 0.4 a 0.5% Fe20s3), fabricada por pulvimetalurgia [38]. Los datos
reportados en este estudio sugieren que las espumas sintacticas con matriz de
aleacion de titanio tienen potencial como materiales para implantes ortopédicos y

merecen una investigacion mas profunda [34].
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Aplicaciones Estructurales

Las espumas sintacticas de matriz metalica ofrecen muchas ventajas significativas
para aplicaciones estructurales debido a su alta tenacidad, alta energia de impacto
especifica y capacidades de absorcion de sonido y energia. Las aplicaciones
propuestas en ingenieria civil y estructuras incluyen marcos y estructuras livianas,
aislamiento térmico y estructuras de proteccion. Sin embargo, dado que los costos
de fabricacion de estos materiales siguen siendo altos, dichas aplicaciones pueden
limitarse a nichos de mercado muy especificos donde el rendimiento es mas

importante que el costo [34].

Aplicaciones en Empaques Electronicos

Se ha encontrado que la espuma sintactica de Al-2024 con cenizas de combustion
era superior a la espuma de Al-2024 para aplicaciones de blindaje electromagnético.
En la gama de frecuencias de 1 a 600 MHz la propiedad de apantallamiento de la
aleacion Al-2024 estaba en el intervalo de -36 a -46 dB, mientras que la de la
espuma sintactica estaba en el intervalo de -40 a -102 dB. Mediante una cuidadosa
seleccién de la matriz y el material de las microesferas huecas se pueden desarrollar

nuevos tipos de materiales de embalaje electrénico ligero de alto rendimiento [34].

Aunque ya se mencionaron que las aleaciones de aluminio estan entre las matrices
mas utilizadas para la fabricacion de las espumas sintacticas, a continuacion, se

profundizara en el uso de espumas utilizando estas aleaciones.

1.5 Caracteristicas de las aleaciones de aluminio utilizadas en ESMM

El aluminio es el elemento metalico mas abundante en la corteza terrestre,
representando mas del 8 %. Es un metal ligero, con una densidad de 2.7 gcm3,
mientras que para sus aleaciones es de 2.56 a 2.95 gcm3. Esto es un tercio de la

densidad del acero, lo cual lo hace ideal para aplicaciones varias, donde esta
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propiedad sea imprescindible. El aluminio tiene alta conductividad térmica vy
eléctrica, resistencia a la corrosion, facilidad de trabajado y aumento de la
resistencia al ser aleado. Estas propiedades lo convierten en el metal no ferroso
mas utilizado. El uso del aluminio ha contribuido al desarrollo del ser humano a
través de la historia, influyendo en diversos aspectos para las necesidades humanas

y tecnoldgicas, lo que permite el desarrollo de los procesos industriales.

El aluminio, para su mayor funcionalidad y aprovechamiento, se alea con otros
elementos, lo cual lleva a mejorar sus propiedades. Cada elemento aleante aporta
distintas propiedades, obteniendo asi un gran numero de aleaciones de aluminio,
que pueden clasificarse principalmente en aleaciones para forja y para fundicion. En
los parrafos siguientes encontramos cual es el efecto de cada elemento en la

aleacion formada con aluminio.

Silicio: Los usos principales del silicio en el aluminio son mejorar la colada, prevenir
el agrietamiento en caliente y mejorar el rendimiento de la fundicion. Las aleaciones
comerciales de aluminio y silicio varian en composicion desde composiciones
hipoeutécticas hasta 25% de Si. Para secado lento es mejor usar el tipo 5% a 7%
Si, para colado en molde permanente se recomienda 7% a 9% Si, y para colado

rapido se recomienda 8% a 12% Si [39].

Cobre: Aumenta de manera notable la resistencia a la traccion y la dureza, tanto
en condiciones de colada como al ser tratado térmicamente. Las aleaciones que
contienen de 4 a 6% Cu tienen una respuesta mas efectiva al tratamiento térmico.
Por lo general, el cobre reduce la resistencia a la corrosion y, en ambientes muy
especificos en ciertos tipos de aleaciones induce a la corrosion bajo tension. Las
adiciones de cobre reducen la resistencia al agrietamiento en caliente y disminuyen

la colabilidad en piezas fundidas [39].

Hierro: Es altamente soluble en estado liquido, pero insoluble (0.04% Fe) a
temperatura ambiente. Por ello aparece como compuestos intermetalicos

insolubles, siendo los mas comunes AlsFe, AlsFeMn y a-AlFeSi. Mejora la
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resistencia al agrietamiento en caliente, la resistencia a la fluencia a altas
temperaturas, y disminuye la tendencia a la adhesion en fundicién a presion. El
hierro refina el grano en los lingotes de fundicion. Un incremento en el contenido de
hierro aumenta la resistencia mecanica, pero disminuye notablemente la ductilidad,
por la presencia de las segundas fases. En presencia de altos contenidos de hierro,
dichas fases afectan adversamente la colabilidad y las caracteristicas de
alimentacion de las piezas fundidas. Junto con el manganeso y el cromo, el hierro

ayuda a formacion de fases que pueden retirarse por escorificacion de la colada [39]

Magnesio: Mejora notablemente la resistencia y la dureza en las aleaciones Al-Si
tratadas térmicamente. Las composiciones recomendadas para aluminios de alta
calidad varian en el rango de 0.40 a 0.70%. Las aleaciones binarias Al-Mg se utilizan
ampliamente cuando se requiera un acabado superficial brillante, buena resistencia
a la corrosién y una excelente combinacién entre resistencia y ductilidad. Las
composiciones entre 4 a 10% Mg, asi como aquellas que contienen mas de 7% Mg
son tratables térmicamente, cuya desventaja principal es la inestabilidad en las

caracteristicas de envejecimiento a temperatura ambiente.

Manganeso: Incrementa la resistencia mecanica, ya sea por solucién sélida o por
precipitados intermetalicos finos. Se usa en la fundicién para corregir la forma
acicular de los precipitados aciculares ricos en hierro y disminuir su efecto
fragilizante, aunque promueve una estructura fibrosa en los lingotes. Se encuentra
que el manganeso incrementa la sensibilidad al agrietamiento de las aleaciones
tratables térmicamente. ara evitar la formacién de cristales primarios intermetalicos
[39].

Como se menciond6 anteriormente, las aleaciones de aluminio pueden clasificarse
en dos grupos principales: aleaciones para forja y para fundicién, dependiendo del
meétodo de fabricacion [40]. En la Figura 19 se muestra una tabla de las aleaciones
mencionadas, divididas en forjadas y fundidas, reconociendo de esta manera su

nomenclatura dependiendo de su principal elemento aleante.
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Aleaciones forjadas:

Lo Al comercialmente purc { =99% Al} Mo endurecible por envejecimiento
2 Al-Cuy Al-Cu-Li Endurecible por envejecimiento
Bxxx Al-Mn Mo endurecible por envejecimiento
A A-S]y AlMg-Si Endurecible por envelecimiento si Mg ests presente
S Al-Mg Mo endurecible por envejecimiento
Bt M-Mg-Si Endurecible por envejecimiento
Txux Al-Mg-Zn Endurecible por envejecimiento
Bxxx Al-Li, Sn, Zr,o B Endurecible por envejecimiento
S Mo usada actualmente
Aleaciones fundidas:
Tax.x® Al comerciante puro Mo endurecible por envejecimienio
23003, Al-Cu Endurecible por envejecimienio
Fno.x. Al-SIFCu or Al-Me-Si Algunas son endurecibles por envejecimiento
Axx.x. AI-Si Mo endurecible por envejecimiento
Sixx_x. Al-Mg Mo endurecible por envejecimiento
T . Al-Mg-Zn Endurecible por envejecimiento
B x. Al-Sn Endurecible per envejecimiento
O, . Mo usada actualmente

AEY primer digito muestra el elemento principal de aleacign, el segundo digite muestra modificacidn; los
titimos dos digifos muestran el porcentaje decimal de la concentracidn de Al (p. ef. 1060: seré una
alezcidn con 99.6% de Al).

bET itimo digito indica la forma del producte, 1 o 2 es lingote (depende de la pureza) y O para fundicidn,

Figura 19. Aleaciones de aluminio [40].

Muchas de las aleaciones fundidas de aluminio contienen suficiente silicio para
causar la reaccion eutéctica, provocando en las aleaciones bajos puntos de fusion,
buena fluidez y facilidad de moldeo. La fluidez, es la capacidad del metal liquido
para fluir por un molde sin solidificarse prematuramente, y la facilidad de moldeo se
refiere a la facilidad con la que una buena pieza fundida puede hacerse con la
aleacion [40]. Las propiedades de las aleaciones de aluminio-silicio estan
controladas por endurecimiento por solucion sdélida de la matriz a-aluminio,
endurecimiento por dispersién por la fase 3 (silicio), y solidificacion, que controla el
tamano primario del grano, asi como la naturaleza del microconstituyente eutéctico.
Un rapido enfriamiento obtenido en colada en matriz o fundicibn en molde
permanente aumenta la resistencia al refinar el tamafo de grano y el

microconstituyente eutéctico. El refinamiento del grano usando adiciones de boro y
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titanio, la modificacion usando sodio o estroncio para cambiar la estructura
eutéctica, y el endurecimiento con fosforo para refinar el silicio primario se hacen
todos en ciertas aleaciones para mejorar la microestructura y de esta forma, el grado

de endurecimiento por dispersion [40].

1.5.1 Aleacion AlSi12

De acuerdo a lo anterior, se puede decir que entre las aleaciones para fundicion
utilizadas para fabricar espumas metalicas por infiltracion sobresalen aquellas con
altos contenidos de Si. La Figura 20 muestra una seccion del diagrama de fases
binario Al-Si. Las aleaciones pueden ser clasificadas en hipoeutécticas (<12% Si en
peso), eutéctico (12-13 % Si en peso) e hipereutéctico (14-25 %Si en peso). Las
aleaciones comerciales de Al-Si que contienen Fe, forman principalmente dos tipos
de fases intermetalicas por la reaccion eutéctica: a-Ali2FesSi, y B- AloFe2Si [41].

RN

Liguid

T

Al 4
£00 Liquid
N.tl 12.3

5000 |{ Al .
‘ Al + Si

Ligquid + 51

Temperature, (°C)

400 - - -
0 5 10 15 20 25 30

Weight % Si

Figura 20. Seccién del diagrama de equilibrio del Al-Si. Indicando el porcentaje de Silicio para el punto
eutéctico. [42]

45



) NACONAL AUTONGHA 7 Wiy
=0 X5
e (|, POR

»
M1

Universidad Nacional Autonoma de México Capitulo1.
Instituto de Investigaciones en Materiales Marco tedrico

Del analisis de varios trabajos encontrados en la literatura, se puede resumir que la
aleacion AlISi12 esta entre las mas utilizadas por su elevada fluidez, suministrada
por el elevado contenido de Si. Ademas, gracias a su bajo punto de fusién (570 °C),
y muy buena capacidad de fundicion y fluidez, que son ideales para realizar la
infiltracion [6, 7]. Su densidad es de 2.56 g cm™ [43]. La Tabla 3 muestra
composiciones tipicas de aleaciones AlSi12 utilizadas para fabricar espumas
sintacticas. Cabe mencionar que la aleacion utilizada para este trabajo fue obtenida
en laboratorio, con Al y Si, donde nosotros calculamos los porcentajes y cantidades

de material a fundir, ademas de que se utilizaron materiales con elevada pureza.

Tabla 3. Concentracién de elementos en % atémico de la aleacion AlSi12.

Elementos Referencia
Si Fe Cu Mn Zn Ti Otras Al
212 <055 <005 <035 =<0.15 =0.2 =<0.15 resto [44]
12.38 0.127 0.002 0.005 0.007 0.01 resto [43]
12.8 0.1 0.1 86.0 [16]

Las aleaciones Al-Si presentan diferencias microestructurales significativas, lo cual
depende de su contenido de Si fundamentalmente, pero también de la adicion de
algunos elementos aleantes que pueden modificar la microestructura, asi como del
proceso de fabricacion y variables tales como tiempo y temperatura. Esta
microestructura igualmente puede modificarse al realizar tratamientos térmicos. En
la Figura 21 se aprecian ejemplos de las microestructuras de estas aleaciones,
donde se aprecian diferentes morfologias del eutéctico Al-Si. También se aprecian

particulas de Si primarias [45].
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Figura 21. Microestructuras de aleaciones AISi, donde se aprecian diferentes morfologias del eutéctico Al-Si
[45].

1.6 Interacciones matriz-reforzante en las ESMM

Durante el proceso de fabricacidén de las espumas sintacticas pueden ocurrir
reacciones entre la matriz y el reforzante, con la formacion de compuestos
intermetalicos alrededor de las esferas huecas. Estos intermetalicos pueden
formarse por la reaccion directa en la interfase, o por interdifusion de los atomos de

la matriz y el reforzante.
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Se ha comprobado que la composicion, el tamafio y la distribucion de estos
compuestos intermetalicos dentro de la microestructura rigen los mecanismos de
fallo y el tipo de emision acustica liberada bajo carga por las muestras fundidas. Las
fallas de las muestras fundidas se observan desprendiendo las esferas de la matriz.
En muchos casos, partes de la capa intermetalica permanecen unidas a las
superficies de la esfera, mientras que el resto de la capa de la esfera queda en la
matriz. Esto indica que el fallo se inicia dentro de la capa metalica interna. También
se ha reportado que las grietas estan confinadas en la capa intermetalica y no se
extienden por la pared de las esferas, lo cual indica que la matriz ductil tiene el

efecto de debilitar la punta de la grieta y desacelerar su crecimiento [27].

Las EMMS han sido investigadas en muchos aspectos, pero comunmente se
enfocan a la microestructura y pruebas mecanicas, ademas de a los métodos de
produccion. En cuanto a la microestructura, la parte mas importante de las EMMS
son las capas de interfase entre el material de la matriz y el refuerzo de esferas
huecas, ya que esta capa es la responsable de la transferencia de carga adecuada
entre los constituyentes [46]. Las interacciones matriz-refuerzo han sido
escasamente investigadas y necesitan mas atencion. Entre estas interacciones
estan: pérdida de elementos de aleacidén, reacciones, modificaciones en la
microestructura de la matriz, modificacién de tamafo de grano, cambio en las
secuencias y cinéticas de precipitacion, y difusion interfacial de elementos. Estas
interacciones pueden verse significativamente modificadas por la adicion de
diferentes elementos de aleacidén a la matriz, necesitando analisis mas profundos
para una correcta seleccién del sistema matriz-refuerzo [47]. Por tal motivo, a
continuaciéon se detallaran algunas posibles interacciones Al-Si-Fe debido a las
caracteristicas de las espumas que se fabricaran en el presente trabajo (Fe de las
esferas y Al-Si de las aleaciones).
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1.6.1 Formacion de interfases

De acuerdo con la energia de mezclado entre los componentes principales de la
matriz y de la esfera, se obtiene el diagrama de energias de mezclado de la Figura
22. Los valores estan dados en unidades de kd/mol. De acuerdo con estos valores,
entre mas negativo es el valor la energia de mezclado también es mayor, por lo que

la afinidad entre los elementos para formar compuestos sera mayor [48].

Figura 22. Diagrama de energias de mezclado entre los elementos de mayor abundancia dentro de la
esfera sintactica a estudiar.

De acuerdo con la Figura 22, la mayor energia de mezclado es para el Fe-Si,
seguida del Al-Si y en ultimo lugar tenemos la energia entre el Al-Fe. A pesar de
esto, si ocurre la formacion de fases entre tales elementos. Esto puede relacionarse
con los diagramas de fases, ya que en estos se observa la solubilidad y las
temperaturas que se requieren para la formacion de fases entre compuestos.
Asimismo, y de acuerdo con lo reportado, se ha observado la factibilidad de la
formacion de intermetalicos. El diagrama de fase Al-Fe presenta varias fases
intermedias, aparte de la fase de alta temperatura FesAls (£). Estas fases
intermedias estables son: FeAlz (triclinico), Fe2Als (70-73 % Al, ortorrombico) y FeAls
(o FesAl13 74.5-76.6 at.% Al, monoclinico). El diagrama de fases Al-Si es un simple
eutéctico, con la reaccion eutéctica a 577 °C y 12.2 at.% Si. También se reportan
las fases: Fe2Si (estable entre 1212 y 1040 °C; hexagonal), FesSis, FeSi, BFeSi2
(tetragonal) y aFeSiz (ortorrombico) [49].
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Aunque el hierro es altamente soluble en aluminio liquido y sus aleaciones, tiene
muy poca solubilidad en el solido (max. 0.05 % en peso, 0.025 % atémico). Por tal
motivo, tiende a combinarse con otros elementos para formar particulas de fase
intermetalicas de varios tipos. En ausencia de Si, las fases dominantes son AlsFe y
AlsFe, pero cuando esta presente Si, como en las aleaciones de fundicion mas
comunes, las fases dominantes son la fase hexagonal a-AlsFe2Si y la fase
monoclinica/ortorrombica B-AlsFeSi (también reportada estequiometria Als.sFeSi)
[50]. La formacién de la fase 6-AlsFeSi2 también se ve favorecida por el alto
contenido de silicio en las aleaciones eutécticas de AlISi. Esta fase se considera que
es la que contiene mayor cantidad de Si de las fases AlFeSi [51]. La Tabla 4 muestra
los porcentajes atomicos de los elementos aleantes dependiendo de la fase [49].

Tabla 4. Fases AlFeSi [49].

Fase Composicion (%at.)
a 71.25-68.75 Al, 10-12.5 Si, ~37 Fe
B 67-65 Al, 17-19 Si, ~16 Fe
o] 53.5-46 Al, 30.5-38 Si, ~ 16 Fe

En el trabajo desarrollado por Maitra y Gupta (2003) [52], reconocen varias
interfases en un gran numero de experimentos realizados por arriba de
temperaturas de fundicién de las aleaciones de aluminio, y debajo del punto de
fusién del Fe [52]. Las morfologias encontradas en la mayoria de sus resultados
resultan ser en forma de plaqueta como lo reportado anteriormente. En la Tabla 5,

se muestra las fases y nomenclaturas, asi como su composicion atomica (%at.) [52].
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Tabla 5. Fases y nomenclatura AlFeSi [52]

Fase Al Si Fe
FeAls (0) 72.39 4.97 22.64
Fe2Als (n) 68.53 3.9 27.56
FeAl (B2) 49.43 16.46 34.11
Ts 69.37 12.13 18.5
Te 67.54 17.28 15.17

En su trabajo Maitra y Gupta (2003) [52] también encontraron un gran numero de
interfases intermetalicas binarias y ternarias debido a las variaciones de
temperatura. La fase binaria FeAls se observd en asociacién con el liquido que
solidificd en productos de cristalizacion secundarios y ternarios. Se han observado
varias fases ternarias, llamadas, 11, T2, T3, T4 y Te. Estas fases han cristalizado
directamente del liquido a través de reacciones invariantes o monovariantes, las
cuales se observan en imagenes obtenidas en microscopia electronica de barrido.
Se encontrd que su crecimiento ocurrié estando unas rodeadas de otras, formando
morfologias y tonalidades caracteristicas de cada fase. A mayores magnificaciones
se observaron formas cada vez mas irregulares, aunque se trate de la mencionada
forma de plaquetas para la fase . Dicho comportamiento se atribuye a los tiempos

de tratamiento a los que fueron sometidas cada muestra.

Las fases intermetalicas que contienen hierro, mencionadas anteriormente, se
observan claramente dentro de las microestructuras de las aleaciones Al-Si, y
generalmente se pueden distinguir bajo el microscopio por su forma dominante
(morfologia) y color, ya sea siendo o no atacado para revelarlos
metalograficamente. La fase a (AlisFesSi2) se forma con una morfologia de escritura

china, mientras que B (AlsSi2Fe2 0 AlsSiFe) aparece con una morfologia de plaqueta.
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Se debe tener presente que aunque la fase 3 tiene forma de plaquetas en tres
dimensiones, cuando se observan en una imagen bidimensional, las plaquetas
parecen ser agujas, y a menudo se las describe de forma enganosa. La fase 0 tiene
morfologia de plaquetas delgadas que también parecen agujas [51]. Las diferentes
morfologias de estos intermetalicos de hierro son en parte responsables del impacto

del hierro en la colabilidad y las propiedades mecanicas [50].

En el caso de espumas sintacticas de matriz metalica (ESMM), casi todos los
estudios estan relacionados con aleaciones ricas en Si, debido a que este
compuesto facilita la fabricacion de las ESMM por el método de infiltracion, dando
lugar también a la formacion de diferentes intermetalicos Al-Fe-Si [53] . En la Figura
23 pueden apreciarse ejemplos de interfases e intermetalicos formados debido a la
interaccién Al-Fe dentro de una espuma sintactica. Como se observa, las principales
interfases son Fe2Al7Si en forma de laminas, e interfases FeAlsSi en forma de agujas
gris claras. Como se aprecia en la Figura 23a, a mayores magnificaciones se
observa como la esfera esta rodeada por un anillo de interfase, modificando su

tonalidad de gris a medida que se acerca a la matriz [54,55].

Figura 23. Interfases formadas entres esferas en una espuma sintactica [54,55].
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1.7 Mojabilidad

Otro concepto importante al pensar en espumas sintacticas, ademas de la
formacion de interfases, es la mojabilidad entre la matriz y el reforzante. El concepto
de mojabilidad se refiere a la capacidad que posee un liquido para extenderse sobre
un sustrato sélido. Una buena mojabilidad es una condicidon necesaria pero no
suficiente para una union fuerte entre matriz y reforzante, pues también es
importante que exista una unidon mecanica o una union mediante fuerzas de Van
Der Waals. De lo contrario es posible que se puedan generar vacios en la interfaz
entre refuerzo y matriz, situacion indeseable, ya que pueden ser sitios potenciales
de inicio de falla dentro del material. Comunmente, el angulo de contacto es medido
depositando una gota de liquido sobre una superficie plana de un sustrato solido.
La Figura 24 describe graficamente el concepto de mojabilidad, y cémo el angulo
de contacto disminuye a medida que es mejor la mojabilidad del liquido con el
sustrato[8,56].

Vapor
Solido
¥

Vapor Liguido =90°
Solido

Wi
Vapor ' fauid 8 <90°
v« Liquido 78\ .

Solido

Figura 24. Angulo de contacto entre una gota de liquido y un sustrato [8,57].
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1.8 Sinterizado de esferas huecas utilizadas como preforma.
El uso del sinterizado de esferas huecas de Fe se esta planteando en la hipotesis
del presente trabajo para obtener preformas, para posteriormente ser infiltradas y
asi obtener espumas sintacticas de matriz de Al. Ademas, como se vera mas
adelante, las esferas huecas de Fe se obtienen por sinterizado. Por tal motivo se
incluye esta seccion sobre el sinterizado. Este proceso es conocido en metalurgia
de polvos como el proceso para unir polvos y crear estructuras definidas [1,58].
Consiste en calentar los compactados crudos o verdes en un horno de atmésfera
controlada, a una temperatura por debajo del punto de fusion del material a
sinterizar, pero lo suficientemente elevada para permitir que se unan las particulas

individuales.

El material puede moverse desde la superficie de la particula, desde el volumen de
la particula o desde el borde de grano entre particulas, por mecanismos de difusiéon
superficial, volumétrica o en borde de grano. Para realizar el proceso de sinterizado,
la temperatura y el tiempo de permanencia estan relacionados con la composicién,
el estado superficial y las propiedades requeridas por el producto. La temperatura
ideal de sinterizado es aproximadamente 0.5 Tm (Tm, temperatura de fusion) y un
tiempo tan largo como sea necesario [1]. Para metales en solucidn solida, la
temperatura de sinterizacion es 2/3-3/4 Tm. Por ejemplo, la sinterizacién de Fe
ocurre a 1000-1200 °C y para el Cu a 700-900 °C. La permanencia generalmente
es corta si el sinterizado ocurre a altas temperaturas, y es larga si se realiza a bajas
temperaturas. En la practica, el tiempo de sinterizado se determina por
experimentacion. Generalmente, baja temperatura de sinterizacion y corto tiempo

de duracion son preferibles para el sinterizado [1,58].

En el presente trabajo introducimos otro término conocido como fusién incipiente,
mejor utilizado en metales sélidos. Este término describe una temperatura critica a
las cuales las fases del limite de grano comienzan a fundirse [59]. Para conocer el
grado de sinterizado nos basamos en estudios previos, donde se establece
cuantificar dicho fendmeno. La penetracion on del sinterizado y el cuello de
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sinterizado (xn) son dos variables que definen a este fendmeno, y se aprecian en la
Figura 25, donde se esquematiza claramente a que nos referimos cuando hablamos

de dn Y Xn.

b)

Figura 25. a) La penetracion representada con el simbolo &n; b) Cuello de sinterizado representado con
el simbolo x» [60].

El proceso de sinterizado se define por 3 etapas fundamentales. En la Figura 26 se
puede apreciar un esquema de estas etapas, asi como la modificacion de la forma

de las particulas que son sinterizadas [60].

(a) Modelo de dos esferas. (b) Proceso de coalescencia de dos
esferas.

Figura 26. Esquema para la sinterizacién de dos espaciadores [60, 61].
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2. Desarrollo Experimental

Con la finalidad de lograr obtener los resultados esperados, durante el presente trabajo se
realizaron experimentos y pruebas antes de realizar la fabricacion de las espumas.
Igualmente se llevo a cabo una extensiva caracterizacion de cada material utilizado, para
finalmente analizar las espumas obtenidas. A continuacion, se muestra la secuencia

experimental realizada.

Obtencion de material de entrada: ) )
Pruebas de sinterizado en esferas

Esferas huecas de Fe y aleacion huecas de Fe
AlSi12. '
) ,,I — > Caracterizacion estructural y
Caracterizacion estructural y microestructural. MEB. DRX
microestructural. MO, MEB, DRX, Densidad. ’
Densidad.

v

Pruebas de interfase matriz

(AISi12 ) reforzante (esferas de Fabricacion de espumas
Fe). — sintacticas. Disp(;sitivo para
Caracterizacion microestructural. infiltracion.

MEB, DRX, Densidad.

!

Carcaterizacion estructural,
microestructural y mecanica de
las espumas obtenidas. (MEB,

DRX, Densidad, Compresion)
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2.1 Obtencion de material de entrada.

Nos referimos como materiales de entrada a los materiales precursores que se
utilizan para la fabricacion de las espumas sintacticas, siendo estos las esferas
huecas de Fe y la aleacién de aluminio AlSi12, los cuales se obtuvieron de la

siguiente manera:

2.1.1 Esferas Huecas.

Las esferas huecas de Fe (Figura 27) fueron adquiridas en la empresa Hollomet
GmbH, ubicada en Dresde, Alemania. Estas esferas, comercialmente conocidas
como esferas huecas grado Globomet debido a su composicién metalica, son
obtenidas a partir de hierro pentacarbonilo (Fe(CO)s), y cuentan con una pureza de

97 — 99 % de Fe. Esta informacién es proporcionada por el proveedor.

Figura 27. Esferas huecas de hierro

Para la caracterizacion de las esferas, se encapsulé una pequena cantidad de ellas
en un porta muestras con resina epoxi, como se muestra en la Figura 28. Una vez
montadas se prepararon metalograficamente para su observaciéon y estudio

morfoldgico, incluyendo diametro, espesor y caracteristicas de las paredes.
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Figura 28. Esferas encapsuladas y preparadas metalograficamente: a) vista transversal, b) isométrica.

2.1.1.1 Caracterizacion de las Esferas Huecas

1.- Andlisis de didmetro v espesor de pared de las esferas: esta caracterizacion se

realiz6 por medio de analisis de imagenes, obtenidas utilizando un Microscopio
Estereoscoépico Motic SMZ-168. El analisis consistio en medir el diametro de las
esferas y el espesor de sus paredes, con ayuda del software ImagedJ [65]. Los

resultados se presentan en forma de histogramas de frecuencias

2.- Difraccion de Rayos X: para corroborar los datos de la ficha técnica, se realizo

un estudio de rayos X para obtener informacién relacionada con las fases presentes
en las esferas. Este estudio fue realizado a un angulo 26 de 10 a 80 grados, con un
tiempo por paso de 0.3 s, utilizando un difractometro D2Phaser de Bruker, mediante
radiacién radiacion CuKa (A = 1.54 A), operado a 30 kV y 25 mA. Las esferas
utilizadas para este estudio, fueron esferas que se aplanaron y colocaron en un

portamuestras para obtener solo un plano para la difraccion.

3.- MEB: el estudio mediante microscopia electrénica de barrido se realizd
principalmente para el andlisis de las paredes de la esfera, estudiando asi su

espesor y porosidad. Para ello se utilizé un Microscopio Electrénico de Barrido
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marca JEOL modelo JSM-IT300, operado a 20 kV, el cual cuenta con un doble
detector EDS marca BRUKER XFlash6130.

2.1.2 Aleacién AlSi12

La aleacion AlSi12 fue fabricada en un horno de inducciéon Leybold-Heraeus tipo
IS1/EM (Figura 29a), con atmdsfera controlada de Ar, en un crisol de grafito. Este
equipo estd ubicado en el laboratorio de Materiales Metalicos Avanzados del
Instituto de Investigaciones en Materiales (lIM) de la UNAM, Ciudad de México. Se
utilizaron como materiales precursores aluminio y silicio (Figura 29 b y c) con una
pureza del ~99.9%. El vaciado se realizdé en un molde convencional y se obtuvieron

lingotes de 9 x5x 4 cm (Figura 29d).

Figura 29. Horno y materiales utilizados en la fabricacion de la aleacion AISi12.

Una vez fabricada la aleacion, se realizé un estudio de composicion quimica

mediante un equipo de Fluorescencia de Rayos X, marca Bruker modelo Titan S1,
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gue se encuentra también en el laboratorio de Materiales Metalicos Avanzados del
[IM-UNAM, Ciudad de México.

2.1.2.1 Caracterizacion de la aleacion AlSi12

La caracterizacion de la aleacidon obtenida se realizd de forma similar a la

caracterizacion de las esferas huecas:

1.- Difraccién de Rayos X. Se llevo a cabo bajo las mismas condiciones que las

utilizadas para las esferas. Las muestras que se utilizaron para este estudio fueron
de 2x1.5x0.5 cm, de cada uno de los lingotes que se obtuvieron previamente de

dicha aleacion.

2.- Microscopia Optica. Para el analisis metalografico mediante microscopia optica,
se utilizé un microscopio metalografico marca LABOMED modelo MET400, con opcidn
de un objetivo de hasta 10, 20 y 50, 100x. Ademas, cuenta con una fuente de luz ultra
brillante de 6V-30W, con un alto indice de reproduccion de color que ilumina fielmente los
especimenes. Las muestras estudiadas, al igual que para rayos X, se prepararon a
terminacion espejo utilizando lijas de carburo de silicio con grano desde 80 hasta
2000. El pulido se realizé en un pafio con pasta de diamante de 1 um y alumina de

0.5 um.

3.- MEB. EIl estudio microestructural de la aleacion se realizé utilizando tanto
electrones secundarios como retrodispersados, esto con la finalidad de analizar

posibles fases aparte del eutéctico Al-Si.

2.2Sinterizado de las esferas huecas
El estudio del sinterizado de las esferas huecas de Fe, nos permitid decidir las
condiciones Optimas para realizar dicho proceso previo a la fabricaciéon de las
espumas. Las pruebas de sinterizado se realizaron es una mufla marca XINYU SA2
(Figura 30).
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Figura 30. Izquierda mufla XINYU SA2, derecha mufla abierta donde se ve el interior de ésta, ya con las
esferas antes de iniciar sinterizado

Las temperaturas de sinterizado propuestas fueron desde 700 hasta 1200 °C, con
tiempos de permanencia de 1, 2 y 3 horas. Con estas condiciones de sinterizado se
esperaba obtener buena unién entre las esferas, pero sin compactacion completa,
ya que si esto ocurre no quedaria espacio vacio para la infiltracién de la aleacion
Al-Si. Al comenzar la experimentacién observamos que a una temperatura 700 °C
no ocurria union entre las esferas, mientras que a temperaturas mayores a 1100° C
ocurria una fusion total entre las esferas, por lo que la porosidad entre ellas fue nula.
Por tal motivo decidimos proponer unicamente 3 temperaturas (800, 900 y 1000 °C)
y 3 tiempos (1, 2 y 3 h). Esto se corresponde con un disefio de experimentos
multifactorial nk, donde n indica el niumero de variaciones de las condiciones de
entrada (n = 3) y k, es el numero de variables de entrada al sistema, resultando en

un total de 32 = 9 experimentos (k = 2: tiempo y temperatura).

Una vez que se concluyeron los experimentos, procedimos a realizar una

encapsulacion de las esferas sinterizadas en resina epoxi, similar a la de las esferas,
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para facilitar el corte, preparacion metalografica y observacion mediante
microscopia oOptica y electronica de barrido.

Los parametros seleccionados para medir el sinterizado fueron el cuello de
sinterizado (xn) (Figura 25a), la penetracién de sinterizado (6n) (Figura 25b), la
porosidad y el empaquetamiento. También se analizaron microestructuralmente las

paredes de las esferas sinterizadas.

Con los resultados obtenidos se realiz6é un estudio basado en la implementacion de
un disefio de experimentos con el apoyo del software Statgraphics Centurion
[Statpoint Technologies, “Statgraphics Centurion Manual de Usuario,” 2014, con la

finalidad de encontrar un modelo que relacione las variables independientes.

2.3 Estudio de formacioén de interfase

Los experimentos de formacion de interfase u otras posibles interacciones matriz
(AISi12) — reforzante (esferas de Fe) se realizaron a una temperatura de 700°C, y 4
tiempos de permanencia 1, 5, 10 y 20 h. Dichos experimentos se llevaron a cabo en
el dispositivo de infiltracion, mismo que se utilizé para la fabricacién de las espumas
y que se describe detalladamente mas adelante. Este dispositivo se posiciond
dentro de un horno de resistencias marca Prefinsa, modelo HR C4/12200. En
primera instancia se colocaron esferas en la camara de infiltracion, donde fueron
sinterizadas a 1000 °C durante 1h, finalizado lo cual se baja la temperatura hasta
700 °C para agregar la matriz (AlSi12). Una vez alcanzada la temperatura deseada
comenzo a contar el tiempo de permanencia, al concluir el cual se procedié a enfriar
el dispositivo sacandolo del horno hasta alcanzar la temperatura ambiente. Una vez
a temperatura ambiente, sacamos la muestra. La Figura 31 nos muestra el proceso
desde que el dispositivo esta dentro del horno y esta transcurriendo el tiempo de
permanencia, con el AlSi12 liquido y las esferas en contacto, hasta que la muestra
es desmontada del dispositivo.
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Figura 31. Imagenes del proceso de formacion de interfase.

Una vez finalizado el proceso, se obtuvieron las probetas al realizar cortes
transversales de precision (cortadora modelo JMQ-12) en las muestras. Se realizo
la preparacion metalografica hasta acabado espejo de las muestras matriz-esfera,
para iniciar la caracterizacion pertinente. También de manera mecanica obtuvimos
muestras en polvo de la superficie de las esferas, donde se asume se formaron
productos de reaccidon. Dichas muestras se analizaron mediante microscopia

electronica de barrido y DRX.

2.4 Fabricacion de ESMM

Se fabricaron espumas con 3 diferentes condiciones de sinterizado, comentadas
anteriormente, con la finalidad de comparar entre ellas la porosidad, la formacion de
interfases, y la resistencia a la compresion. Estas espumas sintacticas se fabricaron
por el método de infiltracion. El dispositivo de infiltracion utilizado fue un equipo en
tramite de patente por el IIM-UNAM (solicitud MX/a/2017/010803) para fabricacion
de espumas metalicas convencionales. Como se puede observar en la Figura 32,
se compone de una boquilla de Inyeccién (1), un sujetador (2), una camara de
infiltracion (3), y una cuchara (4). La camara para infiltracion cuenta con rosca solo

en su parte superior para cerrarla, y una entrada de gas por medio de un tubo para
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transporte del gas. La cuchara es parte de un sujetador para la manipulacion del

dispositivo.

B o

Q

Figura 32. a) Fotografia del dispositivo de infiltracion, b) partes del dispositivo de infiltracién.

Para realizar la infiltracion, el primer paso fue colocar en la camara de infiltracion las
esferas huecas, donde se realiza su sinterizado, y sobre las cuales se coloca la
aleacion a infiltrar. Una vez cargada la camara de infiltracion, el dispositivo se coloco
dentro de un horno de resistencias para realizar el proceso de fundicion e infiltracion,

como se muestra en la Figura 33.
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Figura 33. Dispositivo de infiltracion dentro del horno de resistencias Prefinsa.

Para la fabricacion de las espumas sintacticas seguimos la siguiente metodologia:

1.

Sinterizado de las esferas huecas de Fe: sinterizados a 800°C, 900°C y
1000°C, durante 1 hora.

Disminucion de temperatura de sinterizado hasta alcanzar la temperatura de
fundicién del AlSi12. Una vez alcanzada se coloco la aleaciéon Al-Si12 sobre
la preforma sinterizada, como se aprecia en la Figura 34, se mantiene la
temperatura a 700°C durante 30 minutos.

Infiltracion por medio de inyeccidn de gas: Se utilizd inyeccién de Ar para
lograr una infiltracion éptima. Se fue elevando la presiéon de 5 kg/cm? por 10
segundos, hasta alcanzar una presién de 40 kg/cm? durante 10 minutos. Una
vez realizada la infiltracion se saco el dispositivo del horno, y se dej6 enfriar
a temperatura ambiente. Seguido de esto se saca del tubo de infiltracion la

ESMM como se observa en la Figura 35.
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Camara de infiltracion.

R
Ne—
[ :
Al-Si12
[
Esferas huecas

sinterizadas

Figura 34. Esquema de acomodo de elementos para fabricacién de espuma dentro de la camara de

infiltracion.

Figura 35. a) dispositivo abierto para sacar la espuma sintactica. b) espuma sintactica.

2.4.1 Caracterizacion de las ESMM

La caracterizacion de las ESMM se inici6 con el preparado metalografico a
terminacion espejo. Se realizd6 DRX para el andlisis de las fases presentes, asi como
la deteccion de posibles productos de la reaccion entre la matriz Al-Si y las esferas
de Fe.
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Asimismo, las espumas sintacticas fabricadas se caracterizaron de la siguiente

manera:

Caracterizacion estructural:

Densidad:

Para densidad absoluta:

1. Método de Flotacion (pr), realizada en el laboratorio de Ceramicos y Polimeros
del IIM-Unidad Morelia, en un instrumento marca Santorius Lab Instruments, modelo
Quintix124-18;

2. Método tedrico: férmula convencional de densidad (p=m/v)

3. Para densidad relativa: Método tedrico por formula: p.- pespuma/p de la aleacién.

Porosidad: por medio de la Ecuacion 1, y analisis de imagenes utilizando el

programa ImageJ.

Caracterizacion microestructural:

Identificacion y analisis de fases: por medio de la observacion y el analisis de

imagenes obtenidas mediante:

1.Microscopia electrénica de barrido: Electrones secundarios, retrodispersados y
EDS.

2.Mediante los resultados de difraccion de rayos x.

Es importante destacar que fue imprescindible la preparacion de las muestras a
terminacion espejo, para lo cual primeramente se realizé desbaste con lija de SiC,
con grano del 80 al 1200, seguido de pulido con pasta de diamante de 3 ym. Una
vez realizado esto se procedio a la limpieza bajo chorro de agua y secado con aire

caliente.
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Caracterizacion mecanica: Prueba de compresion de acuerdo a la norma ASTM
E9-09, "Standard Test Methods of Compression Testing of Metallic Materials at
Room Temperature", realizada en una maquina Instron 1125-5500R, con una
velocidad de deformacién de 0.5 mm/min. Con este estudio se obtuvieron curvas de
esfuerzo-deformacién para observar el comportamiento de las ESMM sinterizadas
a diferentes temperaturas. Mediante estas curvas se determinaron propiedades
mecanicas como el modulo de Young, la resistencia a la cedencia, las diferentes
etapas de la curva esfuerzo-deformacion y la absorcién de energia, todo esto

relacionandolo con las porosidades y densidades obtenidas.

Para lo anterior, las ESMM fueron maquinadas en un torno para obtener cilindros,
como se muestra en la Figura 36, con medidas especificas de 30 £ 0.2 mm de alto

X 25 + 1 mm de diametro.

Figura 36. Muestras de espumas sintacticas preparadas para ensayo de compresion.

2.5 Diseno de experimentos

En el presente trabajo, el disefio de experimentos (DOE) se utilizé para analizar el
efecto de variables de entrada sobre las propiedades o caracteristicas obtenidas,
tanto para el caso del sinterizado como de la formacion de la interfase y de las

espumas en si, un disefio de experimentos factorial. La utilizacién de disefo
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experimental reduce el numero de experimentos necesarios. Los disefios factoriales
estan entre los mas utilizados para analizar los efectos de dos o mas variables de
entrada sobre las variables de salida [66, 67]. Los disefios factoriales n* son
empleados en experimentos en los que intervienen varios factores para estudiar el
efecto conjunto de éstos sobre una respuesta no lineal. Para la determinacién de la
relacion entre las variables experimentales, en el presente trabajo se utilizaron
disefios multifactoriales, determinando primeramente el efecto de la temperatura y
el tiempo de sinterizado de las esferas huecas de Fe sobre diferentes variables,
como fueron la penetracién, el cuello de sinterizado, la porosidad y el
empaquetamiento. En resumen, estas variables de entrada fueron 2 (k = 2:t, T), y
n= 3, lo que resulta en 3 tiempos y 3 temperaturas diferentes, como se analizara
mas adelante. Como apoyo para el disefio experimental se utilizé el software
Statgraphics XV.
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Capitulo 3.

Resultados y discusion.
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3. Resultados y Discusién

3.1 Caracterizacion de las esferas huecas de Fe.

Difraccion de Rayos X

La Figura 37 muestra el difractograma obtenido para las esferas huecas de Fe
utilizadas para fabricar las espumas sintacticas. Se observan los picos
correspondientes al hierro para valores de 26 de 45° y 65° lo cual concuerda con
otros estudios de este material [68, 69]. Estos picos corresponden a Fe cubico

centrado en las caras (bcc), para los planos (110) y (200).
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Figura 37. Difractograma obtenido para las esferas huecas de Fe.
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Microscopia 6ptica y Electronica de Barrido

-La caracterizacion de las esferas huecas de Fe mostrd que su diametro promedio
es de 3.0 £ 0.3 mm. Esto se observa en la Figura 38a, que muestra la forma y el
tamano de las esferas. Como puede verse, el diametro es variable, lo que se detalla
en el histograma de frecuencias de la Figura 38b. Este histograma revela que los
diametros oscilan entre 2.6 y 4.6 mm, distribucion que concuerda con lo reportado
en la literatura para estas esferas [7,53,70] . Por otra parte, la Figura 38c muestra
una imagen ES-MEB (electrones secundarios) de una esfera hueca, mientras que la
Figura 38d presenta una micrografia de su superficie. Se aprecia la microestructura
compuesta por particulas de Fe sinterizadas, de aproximadamente 5 um, con cuellos

de sinterizados claramente visibles, y microporosidad entre ellas.
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Figura 38. a) Forma y tamafia de esferas. b) Histograma de frecuencias del tamafio de esferas. c) Imagen de

una esfera hueca observada con ES-SEM. d) Micrografia de la superficie.
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Esferas huecas fueron montadas en resina epoxica para el estudio de sus paredes,
obteniendo una muestra con esferas incrustadas, la cual fue cortada y preparada
metalograficamente. La Figura 39a muestra una imagen MEB con electrones
retrodispersados de esferas seccionadas, donde se observan las caracteristicas de
las paredes, mientras que el histograma de frecuencia del espesor de la pared se
muestra en la Figura 39b. Como se observa, el espesor es irregular, con un
promedio de 130 = 10 ym. Esto resulta en una relacién diametro/espesor de pared
de 23, similar a lo reportado [7,53,70]. La porosidad del 13 % en las paredes también

esta acorde con la literatura.
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Figura 39. a) Secciones de 3 esferas huecas. b) Histograma de frecuencias del espesor de pared. c)

morfologia de la pared de la esfera. d) Imagen procesada en ImageJ donde se observa la microporosidad.
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3.2 Caracterizacion de la aleacion AlSi12.

La caracterizacion de esta aleacion se llevo a cabo por medio de difraccion de rayos
X, Microscopia Optica, MEB, analisis quimico, determinacién de la densidad y

resistencia a la compresion.

Difraccion de Rayos X

Al igual que con las esferas de Fe, la caracterizacion de la aleacion comenzo6 con
DRX. Para el estudio de estas muestras se realizé un analisis de refinamiento
Rietveld, ya que nos interesaba conocer el porcentaje de las fases presentes. La
Figura 40 muestra el difractograma resultante, donde se muestran los picos
caracteristicos del Al y el Si [44, 71].
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Figura 40. Difractograma caracteristico de la aleacion AlSi12.
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En la Tabla 6 se presentan los valores del porcentaje de fases obtenidos mediante
el analisis Rietveld, con un porcentaje de error relativamente bajo (8%).

Tabla 6. Resultados del andlisis Rietveld.

Elemento %at.
Al 87.23
Si 12.77

A diferencia de la tabla 6, la tabla 7 muestra el resultado obtenido al momento de
obtener las aleaciones, mediante analisis quimico. Se observa que tenemos un
pequefio porcentaje de Fe, que se observara al momento de hacer microscopia.
Esto es comun en las aleaciones de aluminio debido entre otros aspectos a las

condiciones de manufactura.

Tabla 7. Composicidn quimica de la aleacion AlSi12

Elemento Al Si Fe

%en peso 87.488 12.15 0.1565

Microscopia optica

La caracterizacion o6ptica de la aleacion AISi12 se realizdO en un microscopio
metalografico a diferentes aumentos. En la Figura 41 se muestra la micrografia de
la aleacion, donde se aprecia la matriz de Al como la fase principal, y gran
proporcion de la fase Si eutéctico en forma de placas alargadas, reportado en
algunos trabajos como fases sin modificacién, la cual se lograria con la adicion de
elementos de aleacion tales como el Sr, y que llevaria a cabo la formacion de fases
mas pequenas y redondeadas.
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Figura 41. Micrografia del AISi12, vista en microscopio metalografico.

Microscopia electronica de barrido.

En la Figura 42 se muestra una micrografia de la aleacién AlSi12, tomada con MEB-
electrones retrodispersados, esto con la finalidad de confirmar la existencia de las
fases anteriormente reportadas. Corroborando lo observado en la Figura 41, en la
Figura 42 se muestra la fase eutéctica Al-Si, ademas de la presencia de algunas
agujas de Fe. Estas agujas estan presentes en menos del 2% en la aleacion, por lo
que decimos que es una impureza del aluminio y como se mostré en la Tabla 8
existe un 0.1565 %wt. de Fe. Por otra parte, la cantidad de la fase Si eutéctico,

medida utilizando analisis de imagenes, es del 23 %.
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Figura 42. Micrografia MEB a 100X con electrones retrodispersados.

En la Figura 43 observamos el mapeo de la aleacion AlSi12, con lo que no queda
duda que tenemos como fase principal matriz de aluminio y como segunda fase el
Si eutéctico. También se observa el Fe presente en ciertas zonas de la muestra.
Recordemos que el Fe es una impureza que existe en casi todas las aleaciones de
Al. El mapeo mediante EDS es una herramienta ampliamente utilizada para el
estudio de estas aleaciones de aluminio, ya que permite analizar la ubicacion de los
elementos de aleacion, y que en conjunto con la DRX permite identificar las fases

presentes.

78



Universidad Nacional Auténoma de México Capitulo 3.
Instituto de Investigaciones en Materiales Resultados y discusién

Al Kol Si Kol Fe Kol

250pm 250pm 250pm

Figura 43. Mapeo de la aleacion AlSi12.

3.3 Pruebas de sinterizado en esferas huecas de Fe

En la Figura 44a-c se pueden observar esferas sinterizadas durante 1 h a 800, 1000
y 1100 °C. Como se menciono anteriormente, a 700 °C no ocurrio el sinterizado,
debido a que esta temperatura no fue lo suficientemente elevada para el proceso.
Como puede apreciarse, a medida que aumentoé la temperatura aumento la union
entre las esferas (los cuellos de sinterizado se observan en los circulos en las
Figuras 44a y 44b). Por otra parte, esto hizo que la porosidad (espacio libre entre
las esferas) se redujera de manera significativa. Cuando la temperatura alcanzé los
1100 °C ocurrio la compactacion completa de las esferas, sin espacios entre ellas

debido al aumento de los cuellos de sinterizado, lo cual se analizara mas adelante.
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Estos resultados muestran que esta temperatura no se puede utilizar para fabricar
las preformas de esferas, que serian utilizadas para el proceso de fabricacion de las
espumas sintacticas. Las densidades de las esferas sinterizadas aumentaron de 0.6

gcm para el sinterizado a 800 °C hasta 1.1 gcm3a 1100 °C.

3mm B poiNS 3mm b
X T ) I

Figura 44. a) Esferas sinterizadas a 800°C x 1h. b) Esferas sinterizadas a 1000°C x 1h. c) Esferas sinterizadas
a 1100°C x 1h.

En la Figura 45a-c observamos en forma de esquema las deformaciones que
sufrieron las paredes de las esferas al incrementarse la temperatura, aumentando
la longitud del cuello de sinterizado, hasta estar las esferas completamente
compactadas (Figura 45c), donde la curvatura del cuello de sinterizado desaparece.
Esto origina que ocurra la transformacion de forma esférica a poliédrica, reportado

previamente para el sinterizado de esferas [72].

(b)

W @

Figura 45. Esquema de la deformacion de esferas al ser sinterizadas. a) Esferas sinterizadas a 800°C x 1h. b)
Esferas sinterizadas a 1000°C x 1h. c) Esferas sinterizadas a 1100°C x 1h.
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Es posible establecer una relacion entre el radio de una esfera (R), el radio minimo
de una esfera sinterizada (S) y la mitad del cuello de sinterizado (a), lo cual se

establece mediante la Ecuacion 2.

Sin@ = Ecuacion 2

=l S

Suponiendo que el espesor de la pared (t) permanece constante, el valor de
penetracion es & = 2 (R - S), incrementandose con el aumento del cuello de
sinterizado. El valor maximo del ancho del cuello de sinterizado es de 1.57 mm,
deformando completamente a la esfera, como se muestra en las Figura 44c y 45c.

La penetraciéon maxima para este valor de cuello de sinterizacién es 6 = 0.44 mm,
siendo © = 0 para las esferas apenas en contacto representado en las Figuras 44a
y 45a. Estos valores concuerdan con la maxima penetracion experimental (0.39 mm)
y cuello de sinterizacion (1.42 mm), obtenidos para esferas completamente

empaquetadas observadas en la Figura 44c.

La Figura 46a-f muestra imagenes de MEB del cuello y penetracion de sinterizado
a temperaturas entre 800, 900 y 1000 °C y tiempos de 1, 2 y 3 h. En estas figuras
también se puede apreciar las morfologias de las paredes de las esferas
sinterizadas. Se observa que el aumento del tiempo y la termperatura originan el
aumento de la penetracion y del cuello de sinterizado (Figuras 46a, 46d y 46g). Esto
hace que disminuyan los espacios entre las esferas (porosidad), aumentando el
empaquetamiento. EI aumento del ancho del cuello de sinterizado es claramente
notable en las Figuras 46b, 46e y 46h, perdiendo su curvatura a medida que el

tiempo y la temperatura de sinterizado aumentan.
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Figura 46. Imagenes MEB del sinterizado a diferentes tiempos y temperaturas (a-c 800 °C,1 h; d-f 900 °C,
2h; y g-i 1000 °C, 3h)

Lo observado en la Figura 46 ya fue comentado en las Figuras 44c y 45c. En esta
figura también se pudo apreciar que el empaquetado de las particulas de hierro
aumentd con el aumento de las temperaturas y tiempos de sinterizado, (Figuras 46c,
46f y 46i), disminuyendo la porosidad entre ellas. Esto se produjo debido a este
segundo proceso de sinterizado, el cual se suma al sinterizado realizado para la
fabricacion de las esferas. Esto llevd a un aumento en la densidad de las paredes
de las esferas, siendo importante para el incremento de las propiedades mecanicas.
Para las esferas sinterizadas a 800 °C durante 1 h (Figura 46¢) la porosidad en las
paredes bajo al 6 % (densidad de sinterizado de 7.43 g/cm?®). En la Figura 46c¢ las

particulas individuales de Fe apenas se pueden distinguir debido a la unién entre
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ellas, con pocos cuellos de sinterizado. El aumento del tiempo y la temperatura de
sinterizado llevo al desarrollo de granos polihédricos (Figuras 46f y 46i), lo que
concuerda con lo reportado por Davari et al. [65]. Estos granos estan
completamente empaquetados, sin espacios entre ellos. Los granos crecieron de
~10 um para un sinterizado de 900 °C por 2 h (Figura 46f) a ~25 um para las esferas
sinterizadas a 1000 °C por 3 h (Figura 46i). La formacién de estos granos indica que

se alcanzo la etapa final del proceso de sinterizado.

Por otra parte, en los graficos de las Figuras 47a-d se puede apreciar el
comportamiento de la penetracién, el cuello de sinterizado, la porosidad y el
empaquetamiento, para 800, 900 y 1000 °C y tiempos de 1, 2 y 3 h. Como se puede
observar, la tendenica es que aumentan el ancho del cuello y la penetracion,
disminuyendo la porosidad. Esto se debe al aumento del empaquetamiento, ya que
las esferas estan cada vez mas unidas, cambiando sus formas. Los valores
maximos de penetracion y cuello de sinterizacion para las esferas huecas
sinterizadas a 1000 ° C durante 3 h, siendo 0.37 y 1.27 mm, respectivamente,
menores que los maximos experimentales y los calculos tedricos usando la Figura

45a-c, que fueron x = 1.57 mmy & = 0.44 mm.

La porosidad minima y la densidad maxima de empaquetamiento fueron 7.17 y
92.83%, respectivamente, también obtenidos para altas temperaturas y tiempos
prolongados. Una porosidad excesiva en las esferas es indeseable para producir
espumas por infiltracion ya que la permeabilidad de la aleacion fundida disminuye.
Sin embargo, si se alcanza una fluidez suficiente del metal fundido, una porosidad
baja podria ser importante para el aumento de la densidad final de la espuma
sintactica. Esto llevaria a un mayor de refuerzo de esferas huecas y menor cantidad

de matriz metalica.
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Figura 47. a) Resultados obtenidos de penetracién de sinterizado. b) Resultados obtenidos de cuello de
sinterizado. ¢) Resultados obtenidos de porosidad. d) Resultados obtenidos de densidad de
empaquetamiento. A 800, 900 y 1000 °C por tiempos de 1,2y 3 h.

La Figura 48a-d muestra las curvas de superficie dependiendo del tiempo vy
temperatura, para la penetracion, cuello, porosidad y empaquetamiento de
sinteriado. Estos gréaficos fueron obtenidos utilizando Statgraphics Centurion XV.
Como puede observarse, las esferas que se sinterizan a temperaturas mas altas y
durante mas tiempo tienen los valores mas altos de penetracion (Figura 48a, en
rojo) y cuello de sinterizado (Figura 48b, en rojo), por lo tanto se obtiene menor
porosidad en comparacion con aquellas esferas sinterizadas a temperaturas mas

bajas y por tiempos mas cortos (Figura 48c, en azul). En cambio, la Figura 48d
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muestra que los valores mas altos de empaquetamiento se obtienen a altas

temperaturas y tiempos prolongados (en rojo).
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Figura 48. Superficies de respuesta obtenidas mediante disefio de experimentos usando Statgraphics
Centurion XV, para el efecto del tiempo y la temperatura sobre: (a) penetracién, (b) ancho de cuello, (c)
porosidad, y (d) empaquetamiento.

Estos resultados permitieron establecer relaciones de dependencia con la

temperatura (T) y el tiempo (t), con valores de R? en todos los casos mayores de

0.9, siendo estas relaciones:

& = 1.13644 — 0.146167t — 0.0028366T + 0.0113333t2 + 0.000195tT + 0.00000183333T2 Ecuacion 3

x = 0.725 4+ 0.520833t — 0.00236667 T + 0.015t%2 —0.000425tT + 0.0000025 T2 Ecuacioén 4
P=—624811 —13.085t+ 0.292533 T — 0.0383333¢2+0.01tT — 0.000214333 T2 Ecuacién 5
D= 162.481 4 13.085t- 0.292533 T + 0.0383333 t2 — 0.01 t T + 0.000214333 T2 Ecuacioén 6
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3.4 Andlisis de la formacion de interfases
La temperatura de fusion de la aleacién AlSi12 es alrededor de 570°C [6], [7], la cual
se encuentra por debajo de la temperatura seleccionada para nuestros
experimentos, por lo que la aleacion se encuentra liquida todo el tiempo en contacto
con las esferas solidas de Fe, que tienen un punto de fusién de 1535°C [73]. Los
resultados obtenidos de los experimentos realizados muestran que a mayor tiempo
de contacto entre las esferas y la aleacion se logra un aumento en la formacion de
nuevas fases intermetdlicas (interfases). Los analisis de estas interfases fueron
posible gracias a los resultados que se obtuvieron mediante Microscopia Electrénica
de Barrido (MEB) y Difraccién de Rayos X (DRX). El analisis por MEB se llevo a
cabo a través del detector de electrones retrodispersados, debido a que con esta
técnica se puede observar el contraste de elementos por diferencia de su peso
atémico. Aunado a lo anterior se utilizé el modo de operacion del MEB a bajo vacio,
lo cual permiti6 mejorar la imagen al eliminar posibles defectos producidos por el
efecto de carga de la muestra. Ademas, con electrones retrodispersados
observamos todas las morfologias de las fases y sus cambios, y con la técnica de
espectroscopia de rayos-X de energia dispersiva (EDS) obteniendo una
caracterizacién quimica elemental donde la colorimetria da a lugar a los diferentes

elementos que estan presentes en la muestra.

Debido a que las interacciones Al-Fe-Si han sido ampliamente estudiadas, se
conoce una gran cantidad de compuestos entre ellos, con variadas nomenclaturas
para estos [49], [50], [51]. Algunos coinciden para diversos investigadores, mientras
que otros difieren en porcentaje de los componentes del compuesto intermetalico
formado. Por esto debemos entender que al tratarse de un compuesto intermetalico
ternario, las fases pueden formarse y pasar de una fase a otra, afadiendo cierto
porcentaje de compuestos. Esto dependiendo del tiempo y la permanencia que se
le dé al tratamiento, como mostraron Maitra & Gupta (2003) [52] y Gao et al (2019).
[74], donde fases ternarias como a-AlsFeSi pasaron a FeAl, pero manteniendo el

porcentaje de silicio. Comparado con trabajos como el de Raghavan (2019) [49],
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donde propone un rango mas amplio de porcentajes de composicion de cada
elemento, y solo reconoce las fases alfa (a), beta (B) y delta (d) . Debido a esto, en
el presente trabajo tuvimos que inferir entre las nomenclaturas dependiendo de los
resultados de los mapeos y por la composicién de las fases, empezamos a tener
presencia de las Fases a o 0 (AlsFeS) y B o 15 (AlsFeSi), a un tiempo de 20 h. Mas
adelante observaremos que para este tiempo es para el que mejor se aprecia lo que
sucede en el procesamiento de las espumas sintacticas, ya que hay una pequefa
penetracion de la aleacion entre las esferas. Este analisis se muestra a
continuacion, y es altamente dependiente no solo de la temperatura y el tiempo de
contactos, sino también de fendmenos tales como la mojabilidad, que cambia de

manera drastica al variar la presion del sistema.

En la Figura 49a observamos como las muestras salen del horno, donde se ven
algunas esferas en la parte superior. Lo demas parece 100% solido que
corresponde a la aleacion AlSi12, solo se nota una pequefia zona (circulo amarillo)
donde se aprecia metal infiltrado entre las esferas, y sigue permaneciendo a la hora
del corte. En ocasiones no fue posible mantener esta zona infiltrada al momento de
preparacion de la muestra, ya que las esferas se desprendian de la superficie. Esto
ocurre en algunos casos debido a la falta de mojabilidad anteriormente comentada.
La Figura 49b muestra el corte que se le hace a la muestra para obtener probetas
que se prepararon para caracterizacion (Figura 49c). También en la Figura 49c
observamos la muestra con terminado espejo y se especifica la zona que se
encontré en mayor contacto entre las esferas y el AlSi12, ya que esta aleacion no

logré penetrar las esferas para ninguno de los tiempos de contacto.
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Zona con mayor contacto entre esferas
y bafio de AlSi12

Figura 49. Probetas obtenidas para el estudio de formacion de interfases.

A continuacion, se describen de manera detallada los cambios y observaciones de
los experimentos realizados, iniciando con resultados de microscopia electrénica de

barrido y mapeo-EDS; y finalizando con resultados de difraccion de rayos X.

En la Figura 50a-d observamos las micrografias de los experimentos a 700 °C por
1, 5,10y 20 horas (51 a, b, c y d, respectivamente), donde se muestran las zonas
de mayor contacto entre las esferas y la matriz. En la figura 50a, que fue el menor
tiempo de permanencia (1h), observamos que la aleacion AlSi12 muestra la misma
microestructura, pues no hubo formaciéon de fases intermetalicas. Para este tiempo

se observa una zona con borde circular, donde estaba la esfera, que en parte se
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desprendio, ya que no logré fijarse por completo con la aleacién de aluminio, esto
por la baja temperatura y el corto tiempo de contacto. La seccion de la esfera que
esta enmarcada por la linea discontinua roja no reaccioné con la matriz. Para este
tiempo el unico cambio observado fue en la matriz, donde la fase de silicio aparece

también en forma primaria (particulas gruesas en circulos amarillos).

En la Figura 50b se aprecian los resultados obtenidos después de un tratamiento a
700 °C por 5h, a los mismos aumentos que en la Figura 50a. Observamos de igual
forma la fase Si eutéctica en la matriz de aluminio. En este caso la esfera quedd
unida con la aleacion de aluminio, pero no tampoco hubo reacciones que formaran
interfases. La figura 50c muestra la micrografia para 10 h de permanencia, y
observamos algo muy parecido a lo que sucede a 1 y 5 h, sin reacciones

interfaciales ni la formacién de otras fases.

A diferencia de los tratamientos efectuados para los tiempos anteriores, cuando se
aumentd el tiempo a 20 h ya se observa la formacion de una interfase bien definida
que rodea a las esferas, con las esferas unidas a la matriz. También se aprecia la
formacion de una fase nueva, no observada en las figuras anteriores, ubicada en la
matriz, entre las esferas. Esto ocurrié debido a que para este tiempo de 20 h la
aleacion logra penetrar e infiltrarse entre las esferas. Se encontré que la interfase
formada, que rodea la esfera, corresponde a a-AlsFe2Si, mientras que la
microestructura de la aleacidn se modific6 de manera significativa, ya que se
aprecian plaquetas alargadas de B-AlsFeSi. Estas fases fueron identificadas

mediante la combinacién de DRX y EDS, como se mostrara a continuacion.
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Figura 50. Microestructuras de los experimentos de formacion de interfases a 700 °C durante: a) 1h. b) 5h. ¢)
10h, y d) 20h.

La Figura 51 muestra el mapeo EDS del tratamiento efectuado a 700°C por 1h,
donde se aprecia que las fases principales son el Si eutéctico, algunas particulas
primarias y la matriz de aluminio. También se observa en color azul el Fe, que esta
principalmente en la esfera. Este mapeo es muy similar al mostrado en la figura 43,
por lo que decimos que no hubo una reaccidon que formara fases intermetalicas entre

el Fe de la esfera y la matriz AlISi12.
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EDS Layered Image 2
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Figura 51. Mapeo quimico elemental del experimento realizado a 700 °C x 1 h

Las Figuras 52 y 53 muestran los EDS de los experimentos realizados a 5y 10
horas de permanencia, lo que significa que estuvieron dentro del horno en
interaccién la matriz y las esferas durante mas tiempo que lo mostrado en la Figura
51. El unico cambio visible es en el menor tamafio del silicio eutéctico (comparado

con la Figura 51). No obstante, no se aprecian otras fases o interfases.
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Figura 52. Mapeo quimico elemental del experimento realizado a 700 °C x 5 h.
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Figura 53. Mapeo quimico elemental del experimento realizado a 700 °C x 10 h.
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Por otra parte, la figura 54 muestra el mapeo del experimento de reaccién de las
esferas con el AlSi12 liquido durante 20 h. A diferencia de los tiempos anteriores,
para este tiempo si se observa la formacién de 2 nuevos compuestos entre las
esferas y la aleaciéon de aluminio, lo cual se distingue por su morfologia y
composicion quimica, destacandose en las escalas de intensidades de los
elementos quimicos. Primeramente, la interfase presento contenidos de Al, Siy Fe
que indican la formacion de las fases a o 6 (AlisFesSiz2). En segundo lugar, las
nuevas fases en forma de plaquetas alargadas en la matriz, con longitudes entre
500y 1000 um, presentan contenidos atémicos que sugieren la presencia de la fase
B o ts (AlsSiFe).

Al Kal

EDS LayeredImage2

o
250um

Si Kal

o mee—
250um

.

250pm

Figura 54. Mapeo quimico elemental del experimento realizado a 700 °C x 20 h.
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La Tabla 8 muestra el porcentaje de las fases presentes en cada una de las

muestras para las condiciones experimentales anteriormente descritas.

Tabla 8. Porcentaje de fases presentes en los experimentos de formacion de interfases e intermetalicos.

Tiempo de Porcentaje de Fases (%)
contacto Al Si Fe FaseaoB Fasepo
(matriz) (eutéctico) T5
1h 90.539 8.461 1.004
5h 90.586 8.493 0.9210
10h 91.48 7.840 0.680
20h 75.05 17.506 1.685 2.311 6.937

Estos porcentajes fueron obtenidos por medio del analisis de imagenes, de todas
las muestras y zonas estudiadas de las diferentes muestras con las condiciones ya
mencionadas. El porcentaje de la matriz de aluminio para los tiempos de 1, 5y 10
horas es similar, y se encuentra en la mayor proporcion, asi como los porcentajes
de Si, y Fe son parecidos. Para 20 h las fases ternarias ya estan presente en
distintas proporciones, y de acuerdo con lo observado, la fase B ocupa un mayor

porcentaje dentro de la muestra.

Con la finalidad de comprobar la presencia de estas fases, a continuacién se
muestran los difractogramas obtenidos de las muestras completas (sin preparar
para analizar las interfases), para los diferentes tiempos de contacto (ver Figura 55).
Como puede apreciarse, solo se obtienen picos caracteristicos de la aleacion
AlSi12. No se apreciaron los picos caracteristicos del Fe de las esferas en los
angulos 45° y 65°, ni otros picos que pudieran indicar la presencia de otras fases,

lo cual pudiera explicarse por el bajo porcentaje de éstas.
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Figura 55. Difractogramas de las muestras solidas.

A diferencia de las muestras sdlidas, los difractogramas que obtuvimos de las
muestras en polvo (Figura 56) si presentan picos correspondientes a los
intermetalicos formados debido a las interacciones matriz-reforzante. Esto fue
posible gracias a la técnica de preparacién de las muestras, donde se obtuvieron
las muestras en polvo de la zona de las esferas que quedaron, y de los huecos que
dejaron éstas al desprenderse. Esto hace que contenga un mayor porcentaje de
intermetalicos, logrando detectarse por esta técnica de DRX incluso las agujas de
la fase B y las interfases de o para todos los tiempos de contacto. Esto demuestra
que, aunque en las imagenes de MEB no se hayan observado cambios para tiempos
de 1 a 10 h, para estas condiciones también ocurrié la formacién de intermetalicos
debido a las reacciones matriz-reforzante. Esta observacion mediante DRX fue

posible por el mayor tamafio de la muestra analizada.
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Figura 56. Difractogramas de las muestras de las interfases.

3.5 Analisis de las ESMM
Se obtuvieron espumas de manera exitosa después de realizar multiples pruebas,
llevadas a cabo para conocer los parametros ideales para su fabricacion, sobre todo
en el caso de la presion de gas necesaria. Como se comentd anteriormente, las
espumas se fabricaron utilizando una temperatura para la infiltraciéon de la aleacion
de aluminio de 700 °C, lo cual se realiz6 sobre la preforma obtenida al sinterizar las
esferas previamente. En la Figura 57a-b observamos las ESMMs obtenidas, donde
la infiltracidn no fue total (presion a 30 Kg/cm? durante 10 minutos), pero al modificar
los parametros de presién de gas obtuvimos ESMMs con una infiltracion total
(Figura 57c-d), permitiendo la fabricacion de las espumas sintacticas sin defectos

aparentes.
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b)

Figura 57. a, b) ESMM con defectos infiltracion. ¢, d) ESMM infiltrada totalmente.

A continuacion, se presenta el estudio de las espumas sintacticas obtenidas al
infiltrar la aleacion AISi12 sobre las esferas huecas de Fe. Estas espumas
corresponden a preformas obtenidas con temperaturas previas de sinterizado de las
esferas de 800, 900 y 1000 °C durante 1 h (Figuras 58 a, b y c, respectivamente).
A simple vista no se aprecian diferencias significativas entre las espumas obtenidas,
existiendo unidn completa entre las esferas y la matriz, que las rodea. A
continuacion, presentamos un estudio mas detallado de estos materiales y algunas

de sus propiedades mas destacadas.
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S.1000°C

Figura 58. Muestra de las ESMM preparadas para su caracterizacion. (S. abrevia Sinterizado)

3.5.1 Caracterizacion microestructural de las ESMM

En la Figura 59 observamos las microestructuras de las ESMM obtenidas para las
diferentes temperaturas de sinterizado previo de las esferas huecas de Fe, durante
1 h: 800 °C (Figura 59a,b), 900 °C (Figura 59c,d) y 1000 °C (Figura 59e,f). A
diferencia de las pruebas de formacién de interfase, en la fabricacion de ESMM las
esferas si estuvieron en contacto todo el tiempo con el bano metalico, ya que
durante este caso se aplico presion para la infiltracion. Esto posibilitd que aumentara
la mojabilidad de manera significativa, y la aleacion AISi12 infiltr6 y rodeo
completamente las esferas huecas de Fe. En las imagenes de las esferas (izquierda
en Figura 60), se aprecia que las esferas huecas se encuentran uniformemente
distribuidas y totalmente encapsuladas en la matriz con poca o ninguna porosidad
visible en la interfaz entre la matriz y las esferas. Se aprecia un adelgazamiento de
las esferas, lo cual se cuantificara y explicara mas adelante. Este fendmeno de
disminucién del espesor de pared en las esferas es un defecto comun de la
infiltracion, y ha sido reportado en trabajos como los de Rabie y O’'Nelly [3], aunque
es un adelgazamiento menor que en las ESMM fabricadas por el método de

metalurgia de polvos [54].
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Figura 59. a,b)Microestructuras de espumas fabricadas con sinterizado a 800°C x 1 h. c¢,d) Microestructuras
de espumas fabricadas con un sinterizado a 900 °C x 1 h. e,f) Microestructuras de espumas fabricadas con un
sinterizado a 1000 °C x 1 h.
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Aunque como menciona Rabie en varios de sus articulos, para este tipo de ESMM
se han reportado mas de 10 interfases o intermetalicos dependiendo de la matriz y
el reforzante [54], en nuestras ESMM con los distintos tiempo de sinterizado solo
detectamos 2 de estos compuestos. Se observan las esferas huecas rodeadas por
una capa interfacial, la cual corresponde a la fase ternaria Al-Fe-Si, conocida como
fase a (misma que ya habiamos estudiado en la seccién 4.4) con forma de laminilla
y de un color gris claro. En los bordes de esta fase empieza a crecer la fase beta en
forma de aguja delgada. Estos comportamientos son similares a los que se
observaron con otras condiciones de fabricacion de ESMM, asi como otras
composiciones de matriz y esferas, encontrando fases ternarias con composiciones
quimicas que contiene los elementos principales de la matriz y las esferas. Rabie y
O’Nelly [3] tienen una forma particular de describir las interfases formadas,
describiéndolas solamente por su coloracion y dando una tabla de composiciones

quimicas. Para los tres casos también se observan agujas de la fase f.

Por otra parte, observamos que el sinterizado previo de las esferas logrd
mantenerlas unidas durante la infiltraciéon. Se observa que para un sinterizado de
800 °C las esferas quedan un poco mas separadas que con un sinterizado de 1000
°C, por lo que el sinterizado nos sirvié para mantener las esferas sujetas hasta el
momento de ser mojadas e infiltradas por el bafio metalico. También se observa
que el tamano de las agujas de la fase § aumenta, cuyas causas se analizaran mas

adelante.

Como se menciond con anterioridad se ha demostrado que las propiedades de las
espumas sintacticas de matriz metalica dependen principalmente de la relacion
espesor de pared/diametro de las esferas huecas, y de las propiedades de la matriz
[27, 46, 47]. [75]. Por tal motivo es determinante el tipo de intermetalico formado en
esta, y la formacién de interfases entre la matriz y las particulas reforzantes, que
definen la transferencia de carga al aplicar esfuerzos externos sobre el material

resultante.

100



' Universidad Nacional Autonoma de México Capitulo 3.
Instituto de Investigaciones en Materiales Resultados y discusion

La Tabla 9 muestra la composicién quimica de las interfases antes mencionadas,
obtenidas mediante un mapeo puntual en MEB, y comparandolas con
composiciones de estudios relacionados [50-52,75]

Tabla 9. Fases y composiciones encontradas en las espumas sintacticas.

Composicion (%at.)

Fase Al Si Fe
Fasea o6 64.95 9.27 25.78
FasefBoTs 66.46 19.35 14.19
Fase Eutéctica 87.48 12.15 0.16
Pared :i;acz :sferas 99.97

Para demostrar la presencia de las fases anteriormente mencionadas, a
continuacién, se muestran algunos mapeos de las ESMM con los distintos tiempos

de sinterizado.

3.5.2 Mapeo quimico elemental de espumas con sinterizado a 800 °C x 1h

En la Figura 60 se observan claramente las zonas de interfase, las partes mas
brillosas de cada elemento muestran que hay una mayor concentracion de este
elemento en esta zona. El Si eutéctico mantiene la morfologia anteriormente
observada, como plaquetas alargadas, y se encuentra bien distribuido por toda la
muestra. También se aprecian zonas con aglomeraciones de 3, que crece rodeando
la fase a. El analisis de este crecimiento se mostrara mas adelante a mayores

magnificaciones.
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Figura 60. Mapeo quimico elemental de la ESMM con sinterizado a 800 °C.

3.5.3 Mapeo quimico elemental de espumas con sinterizado a 900 °C x 1h

Los mapeos para las ESMM obtenidas con esferas previamente sinterizadas a 900
°C son muy similares a los observados en la Figura 61. Se aprecia como la fase a
empieza a crecer en el limite de la esfera. De acuerdo con los resultados obtenidos
para el espesor de pared de las esferas (Tabla 10), ocurrié un adelgazamiento de
estas, ya que una parte de la pared reacciona para formar la interfase a. Ademas,

la difusion del Fe hacia la matriz origina la formacion de f.
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EDS Layered Image 4
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Figura 61. Mapeo quimico elemental de la ESMM con sinterizado a 900°C

3.5.4 Mapeo quimico elemental de espumas con sinterizado a 1000 °C x 1h

En la Figura 62 también se aprecia la formacion de la interfase entre las esferas y
la matriz de Al para el caso de espumas obtenidas con esferas sinterizadas a 1000
°C. Estas empiezan a crecer alrededor de las esferas, con la fase beta de forma
alargada, ocupando casi la distancia que existe entre una esfera y otra, aunque la

distancia sea grande.

103



Universidad Nacional Autonoma de México Capitulo 3.
Instituto de Investigaciones en Materiales Resultados y discusion

= EDS Layered Image 9 -

].

1mm

sl |

1mm

Figura 62. Mapeo quimico elemental de la ESMM con sinterizado a 1000 °C

3.5.5 Crecimiento de las fases intermetalicas

Con la finalidad de estudiar la formacién de las fases intermetalicas, incluyendo la
interfase matriz-reforzante, se tomaron micrografias a mayores aumentos mediante
MEB, para asi poder diferenciar o de . Estas fases tienen diferentes tonalidades
de grises, por lo que es factible diferenciarlas solamente modificando el brillo y el
contraste, lo cual se realiza en ImagedJ. Como puede apreciarse en la Figura 63a,
para las espumas fabricadas con esferas sinterizadas a 800 °C x 1 hora, la pared
de la esfera es de un color casi blanco, por el alto numero atomico del Fe, pero la
interfase comienza con un color gris un poco mas oscuro, para después oscurecerse
aun mas y comenzar a crecer en forma de agujas. Este color gris claro se

corresponde con la fase o, mientras que el gris mas oscuro se corresponde con la

104



Universidad Nacional Autonoma de México Capitulo 3.
Instituto de Investigaciones en Materiales Resultados y discusion

B, que crece en forma de plaquetas alargadas. Este comportamiento también ocurre
en la zona intermedia de la matriz, entre esferas, ya que la presencia de Fe en la
matriz, sumada a la difusién del Fe de las esferas, hace que existan zonas
enriquecidas de este elemento, y se formen o y . Este comportamiento se repite
para sinterizado las espumas obtenidas con esferas sinterizadas a 1000 °C x 1 hora

(Figura 63b), con la diferencia que para este caso se forman placas alargadas de 3.

I ]00um

Figura 63. Imagenes de MEB con electrones retrodispersados de las espumas fabricadas con esferas
sinterizadas: a 800 °C x 1 h (a) y a 1000 °C por 1h.

Una vez que estudiamos ampliamente cuales son las fases presentes en las ESMM,
se realiz6 la medicion de porcentaje de intermetalicos presentes, lo cual se presenta
en la Tabla 10. También se muestra el espesor de pared en cada caso, recordando
que en las esferas iniciales era de 130 £ 30 um, por lo que si comparamos el espesor
de pared que se observa despues del sinterizado y la infiltracion las esferas
sufrieron una disminucion significativa. Este fendmeno fue debido a dos causas:
primero, al sinterizado de las esferas, que también provoca el sinterizado de las
particulas de las paredes y su compactacion; y segundo, que una parte de las
paredes reacciond con la matriz formando productos interfaciales. Comparando las
espumas sinterizadas a 800 y 900 °C, esta variacion no es significativa, pero para

1000 °C la disminucion del espesor de pared es notoria. Estos resultados se
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corresponden con los datos obtenidos para la sinterizacion y para la formacion de
interfases. Como puede apreciarse, la fase o, formada en la interfase, esta en
mucho mayor porcentaje que la fase . La presencia de estas capas interfaciales,
sumado a la modificacion del espesor de pared, podrian afectar las propiedades
mecanicas, lo que se analizara mas adelante. Tomando en cuenta estos resultados,
también es de destacar que la fase o solo se formé fuera de la pared de las esferas
para las esferas sinterizadas a 800 °C. Ademas, la fase B crecié6 de manera mas
importante en las espumas fabricadas con esferas sinterizadas a 900 y 1000 °C. De
acuerdo a la Tabla 9, la fase a tiene 25.78 % de Fe, un contenido que es mayor que
el presente en la fase 3 (14.19%). Por esto o se formo en las paredes de las esferas
(100 % Fe), y B se formd en zonas alejado de ellas, donde hay menos Fe. Tomando
en cuenta que el espacio entre las esferas es menor a medida que aumenta la
temperatura de sinterizado, el remanente del liquido sin solidificar es menor, no
formandose la fase alfa entre las esferas como en el caso de las espumas con

esferas sinterizadas a 800 °C, formandose solo en la interfase.

Tabla 10. Porcentajes presentes de cada fase dentro de las espumas sintacticas, y espesor de paredes de las

esferas.

Espuma Porcentaje de fases (%)
con Fe (pared : Espesor de
sinterizado Fasg a Fase de la . t’SIt' Atl_ pared (um)
(°C) o] BoTs esfera) utéctico  (matriz)
800° 12.01  0.62 7.10 35.66 44.6 114.66 +35.6
900° 5.65 1.15 7.53 40.10 45.35 117.5+£24.25
1000° 12.21 1.83 11.93 33.40 40.62 103.35%£26.06

106



Universidad Nacional Autonoma de México Capitulo 3.
Instituto de Investigaciones en Materiales Resultados y discusion

Analisis mediante DRX.

Como ultimo analisis de las espumas sintacticas obtenidas, tenemos el estudio
mediante DRX, donde se observan picos caracteristicos de la aleacion AlSi12 (Figura
64). No se encontré un difractograma con mas de un pico caracteristico de las fases
ternarias, lo cual se debio al bajo contenido de éstas, que fue lo mismo que ocurrid
cuando se reportaron los resultados del estudio de formacion de interfase, ya que la

muestra analizada fue solamente sélida.
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Figura 64. Difractogramas de las ESMM.

3.5.6 Caracterizacion estructural de las ESMM

La Tabla 11 muestra los resultados obtenidos para las porosidades (p), densidades
(p) y densidades relativas (pr). Si observamos los valores obtenidos por analisis de
imagenes (pi) y por flotacidon (pf), notaremos una diferencia muy pequefa, lo cual
muestra la exactitud de los resultados obtenidos. Por tal motivo podemos utilizar su

promedio (pp) en los calculos de porosidad. Esta densidad es cercana a la reportada
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por Rabiei y Vendra para espumas con caracteristicas similares [27,55]. Los bajos
valores comunmente presentes para estos materiales se deben a la porosidad no
tan elevada, como la reportada en sus trabajos, de entre 50 y 59 %. Los resultados
calculados mediante analisis de imagenes muestran una porosidad de entre 51 y 56
% para nuestras espumas, mostrando que el proceso de sinterizado fue eficiente
para que las esferas no se separaran al momento de llevar a cabo la infiltracidon. Por
otra parte, la porosidad calculada mediante la ecuacién 1 no es fidedigna, ya que
resultan valores mucho menores a los esperados y a los medidos mediante ImageJ.
Esto se debe a que en la Ecuacién 1 no se considera la elevada densidad de las
paredes de las esferas (7.9 gem?3). Si se tomara en cuenta esta densidad, habria
que sumarle aproximadamente un 16 % de volumen correspondiente a las paredes
de las esferas respecto al volumen total de la esfera (~68%). Esto también afecta la
densidad relativa, que para las espumas sintacticas es mucho mayor que para las

convencionales (menor a 0.5).

Tabla 11. Valores de densidades p (en g/cm?®) y porosidades P (en %), para las ESMM.

ESMM pi PF Pr pr P (Analisis imagenes) P (Ec.1)

S.800° 1.77 1.97 187 0.73 51 26
S.900° 189 209 1.99 0.78 54 22
S.1000° 188 214 2.01 0.79 56 21

3.5.7 Caracterizacion Mecanica de las ESMM

Debido a las aplicaciones para las cuales son utilizadas las ESMM, el estudio de la
compresién uniaxial es de suma importancia, por lo que en el presente trabajo
analizamos el comportamiento de las ESMM fabricadas con sinterizados a
diferentes temperaturas, y con las -caracteristicas microestructurales vya
mencionadas, para conocer su comportamiento. En la Figura 65 observamos las

curvas esfuerzo deformacién de las 3 ESMM, donde se indican las zonas de
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deformacion elastica, plastica y de densificacion. Se puede ver que las 3 ESMM

tienen un comportamiento distinto ante la carga. Esto puede deberse a varios

factores, tales como la microestructura de la matriz, el porcentaje de porosidad, de

empaquetamiento, y la formacién de interfases, ademas de posibles defectos

estructurales debidos a la infiltracion.

Esfuerzo MPa

—5.800°
—5.900°
5.1000°

140
120

100

80 -| Deformacion
elastica

60 -

40 -

Zona de densificacion
20
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-10 0 10 20 30 40 50 60 70
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Figura 65. Comportamiento Esfuerzo- deformacion de las ESMM

Si observamos a detalle la Figura 65, nos damos cuenta que se traté de delimitar

las zonas de una manera general, pero debido a su comportamiento variado fue

dificil realizarlo con exactitud, pero si podemos apreciar de manera muy precisa la

variacion entre las sucesiones de cada linea. Con el fin de explicar detalladamente
el comportamiento de cada una de las ESMM, se presenta la Figura 66, donde
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observamos por separado el comportamiento y sus limites. También definimos la

zona de resistencia a la compresion y la meseta.

Recordemos que la meseta comprende la zona de deformacién plastica, ya que es
la region donde los poros absorben mayor cantidad de energia antes de colapsar
completamente y que la espuma quede como un espécimen completamente saolido.
Cuando llegamos a este punto, se puede decir que llegamos a la zona de
deformacion de densificacién. La Figura 66a (sinterizada a 800 °C), tiene un
compartimiento creciente [21], y de acuerdo a los estudios realizados por Florek et
al. (2010), describimos este comportamiento como una ESMM ductil con la meseta
poco clara [76], ya que tiene un comportamiento muy similar al de una espuma
convencional, donde no se define de manera sencilla ya que los poros absorben
menor cantidad de energia. Esto hace que el valor de absorcion de energia sea
menor comparandolo con las otras 2 ESMM. En la Figura 66b (sinterizada a 900
°C), la ESMM muestra una curva muy similar a las reportadas en la literatura para
otras ESMM [7], [16], [21], [77], y la zona de |la meseta estd mejor definida, con
mayor absorcion de energia. Ademas, se observan pequefias ondulaciones en la
meseta, lo que indica una espuma mas fragil. Por ultimo, en la Figura 66¢
(sinterizado a 1000 °C) el comportamiento es parecido a la espuma con sinterizado
a 900 °C. Se pueden apreciar distintos puntos de inflexion en la meseta debido a
que las esferas colapsan en diferentes etapas. Esta espuma es aun mas fragil.
Estos comportamientos variados los atribuimos a la matriz y las interfases formadas
entre la pared y la esfera, ademas del diferente porcentaje de fase AlSi12 sdlida. La
Tabla 12 contiene los valores de las propiedades mecanicas, obtenidos de las
curvas esfuerzo deformacioén de las diferentes ESMM. Primeramente, se aprecia
que los modulos de elasticidad, resistencia a la cedencia, absorcién de energia y
valor de la meseta, son mayores a medida que aumenta la temperatura de
sinterizado. También en este orden disminuye la ductilidad, como se pudo

comprobar por la forma de las curvas. También se ha reportado que la mayor
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presencia de B y el aumento del espesor de la interfase aumentan la resistencia,

pero a la vez la fragilidad del enlace Al/Fe.
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Figura 66. Curvas esfuerzo-deformacién de las ESMM obtenidas con sinterizado previo, durante 1 h, a
temperaturas de: a) 800 °C, b) 900 °C. y c) 1000 °C.

El comportamiento observado en la Tabla 12 se debe a que el efecto de la parte
sélida (AlSi12) disminuye al aumentar la temperatura de sinterizado, siendo
preponderante el efecto de las esferas huecas reforzantes. Para las espumas
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sinterizadas a 800 °C la cantidad de AlSi12 es mayor, por lo que esta parte mas
ductil origina que la espuma tenga la forma anteriormente descrita (ductil). Esto hace
que, aunque la porosidad vaya aumentando, las propiedades de las espumas
mejoren. Seria de esperar que la menor densidad (mayor porosidad) para las
espumas obtenidas con esferas sinterizadas a 1000 °C sea una causa de que estas
espumas tengan menor resistencia mecanica, pero el mejor sinterizado de las
paredes de las esferas, y una mejor union entre ellas y la matriz, hace que el
comportamiento sea contrario. Esto se muestra por el mayor contenido de Fe (11.93
% para estas espumas sinterizadas a 1000 °C). Es importante que también se
destaque el efecto de la interfase ternaria (a—AISiFe) que rodea a las esferas de Fe.
Como pudo apreciarse en la Tabla 10, la cantidad de esta fase para la espuma
fabricada con esferas sinterizadas a 1000 °C es mayor, lo cual, aunado a que la

cantidad de esferas es mayor, también provocan una mayor fragilidad y resistencia.

El Modulo de Young se encuentra dentro de un rango considerablemente bueno
para las ESMM, que se considera en un rango de entre 10-100 MPa, dependiendo
del reforzante [32]. Esta variacién, como ya se menciond con anterioridad, depende

de todas las caracteristicas y relaciones matriz-reforzante.

Tabla 12. Resultados de los esfuerzos a la compresion de las ESMM.

Moédulo Resistenciaa Energia Promedio

ESMM Porosidad de Young lacedencia absorbida meseta
(GPa) (MPa) (MJ/m?3) (MPa)

S.800° 51 13.98 41.3 1%-.%% K 472-%% t

S.1000° 56 17.77 68.5 2905 07982
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Conclusiones
Después de analizar el efecto del tiempo y la temperatura sobre el sinterizado de
esferas de Fe huecas, y obtenido espumas sintacticas de matriz Al-12Si con estas

esferas sinterizadas, se puede concluir lo siguiente:

El sinterizado de las esferas huecas de Fe se realizd con éxito para
temperaturas entre 800, 900 y 1000 °C, aumentando con la temperatura y el
tiempo el cuello de sinterizado, la penetracidon y el empaquetamiento de las
esferas. La porosidad resultante en el espacio entre las esferas fue de entre
el 10 y el 30 %.

e Atemperaturas menores a 800 °C no se logro sinterizar las esferas, mientras
qgue a temperaturas mayores de 1000 °C no se observé porosidad entre ellas,
por lo que no se pueden utilizar como preforma para infiltracion.

e La densidad de sinterizado de las particulas que forman las paredes de las
esferas huecas de hierro aumentod con la temperatura de sinterizado, con el
crecimiento y empaquetamiento total de los granos de Fe, presentando
estructuras poliédricas. Esto originé porosidades casi nulas en las paredes.

e El estudio de las interacciones matriz AlSi12-Fe mostré que a 700 °C solo se
observaron productos de reacciones interfaciales al aplicar presiones de
infiltracion, lo cual se debi6 al poco mojado de las esferas por la aleacién de
aluminio fundido. Las reacciones interfaciales, aunque ocurrieron desde
tiempos de 1 h a 20 h de acuerdo a lo observado en DRX, incluso sin aplicar
presion, no fueron lo suficientemente extensas como para formar una capa
interfacial y lograr la uniébn permanente matriz-reforzante. Estas capas solo
se observaron mediante MEB para tiempos de contacto muy largos (20 h), y
cuando se aplicé presion de infiltracion.

e La caracterizacion microestructural de las espumas mediante microscopia

electronica de barrido y EDS brindé informacion vital sobre las interfases

formadas, lo cual pudo reafirmarse por medio de DRX. No obstante, quedo

demostrado que la preparacion de las muestras debe ser 6ptima no solo para
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detectar la formacion de nuevas interfases, sino también para poder realizar
mediciones de sus morfologias y composiciones quimicas.

El sinterizado previo de las esferas para obtener preformas resulté ser una
parte de suma importancia para la fabricacién de las espumas, ya que gracias
a esto las esferas permanecieron unidas y sin flotar, permitiendo una exitosa
infiltracion y la formacién de espumas compactas.

La porosidad de las espumas sintacticas fue de entre el 51 y 56 %, mientras
que la parte sélida de las espumas estuvo conformada por entre 73 y 85 %
de aleacion de aluminio, entre 7 y 11 % correspondi6 a las paredes de Fe de
las esferas, y entre 5y 12 % fue de las fases ternarias Al-Si-Fe.

La densidad relativa de las espumas sintacticas obtenidas estuvo entre 0.73
y 0.78, en correspondencia con lo reportado en la literatura. Estos valores
son significativamente mayores que los reportados para espumas
convencionales, lo cual se debe a la elevada densidad del Fe que forma las
esferas.

El comportamiento mecanico de las espumas sintacticas dependi6é de la
temperatura de sinterizado de las esferas que formaron la preforma. A
medida que esta temperatura fue mayor se obtuvo mayor contenido de
esferas (mayor empaquetamiento), lo que provocd que la resistencia
mecanica de las espumas aumentara, pero a su vez el comportamiento fue
fragil. Por el contrario, para las espumas fabricadas con esferas sinterizadas
a 800 °C el comportamiento fue mas ductil, con menores propiedades tales

como resistencia a la cedencia y modulo de elasticidad.
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Recomendaciones
De acuerdo con nuestras experiencias, para trabajos futuros se podrian seguir las

siguientes recomendaciones:

e Obtener preformas de esferas huecas a mayores tiempos de sinterizado,
para asi comparar como influye este parametro en la fabricacion de ESMM,
asi mismo estudiar su microestructura y comportamiento mecanico.

¢ Incluir presion de gas en los estudios de formacion de interfase manteniendo
contacto directo entre la matriz y las esferas huecas durante altos tiempos de
permanencia para conocer como cambia la mojabilidad y la formacion de
interfases e intermetalicos.

e Completar el estudio de la fabricacibn de ESMM cambiando las
caracteristicas de las esferas huecas para estandarizar los parametros
utilizados en este trabajo, asi como su comportamiento microestructural y
mecanico.

e Ampliar el estudio microestructural, obteniendo micrografias a mayores
aumentos, para conocer como se modifican los granos, y relacionarlos con
las propiedades mecanicas.

¢ Obtener modelos de elementos finitos de las ESMM con las preformas de las
esferas sinterizadas para comparar con los resultados obtenidos en

laboratorio.
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