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Resumen

En este trabajo de tesis se investigaron los parametros de fabricacion de espumas
metalicas base magnesio de celda abierta y poro intermedio (2 mm) a través del
meétodo de fundicion/infiltracion. Ademas, la preforma que se utilizé fue NaCl por
tener el punto de fusion superior al del magnesio, removiéndola mediante lixiviacion
en la zona de pasivacion del material para evitar corroer la matriz y obtener las

espumas.

En las espumas resultantes, se calcul6 la porosidad, se realizé la caracterizacion
estructural, fisica y mecanica a través de microscopia 6ptica, picnometria de helio,
ensayos de dureza y compresion. Se compararon los resultados obtenidos para
ambas composiciones en las espumas y en las probetas en bulto, para analizar el

comportamiento de cada muestra.

Se obtuvieron espumas metalicas de alta porosidad, con un comportamiento
mecanico tipico de estos materiales, determinando el ultimo esfuerzo de
compresion, la tenacidad y la capacidad de absorcién de energia. Se concluyd que
una pequeia adicidon de litio modifica las propiedades fisicas y mecanicas,
disminuyendo la densidad y al mismo tiempo la resistencia mecanica. Sin embargo,
es posible incrementar las propiedades mecanicas a través de tratamientos térmicos

o0 anadiendo otro elemento aleante.

Esta investigacion se conforma de 4 capitulos: en el primero se presenta la teoria
pertinente para comprender todo lo relacionado a los materiales de estudio. En el
segundo capitulo se describe detalladamente la metodologia experimental seguida
para todas las muestras, asi como el proceso de infiltracion. Los resultados de cada
prueba y su discusion se exponen en el tercer capitulo. Finalmente, en el cuarto
capitulo se muestran puntualmente las conclusiones a las que se llego al término

de este trabajo.
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Introduccion

Actualmente, la necesidad de producir materiales reduciendo el impacto ambiental
es cada vez mas importante. Es por esto que los metales como el Mg son una buena
opcion para satisfacer esta demanda, debido a su buena capacidad de reciclaje y
de maquinarse. No obstante, considerando en el calculo la masa para producirlo a
través de diferentes materias primas, el consumo energético es mayor si se
compara con otros metales; por el contrario, si se toma en cuenta el volumen de
materia prima ganada, el Mg necesita menor energia que metales como el Al o Zn,

compitiendo incluso con materiales poliméricos.

Ademas, la optimizacion de métodos de recirculacion puede incrementar la
produccion de aleaciones de Mg disminuyendo cantidad de energia eléctrica
requerida, y, por lo tanto, los costos. Lo anterior, abre la posibilidad de que en un
futuro cercano, las aleaciones de Mg sustituyan a las de Al. [1] Gracias a la ciencia
e ingenieria de materiales han sido posibles numerosas innovaciones con el uso de
aleaciones base Mg. Sin embargo, aun faltan requerimientos por cubrir, y mediante

investigacion se puede subsanar cada uno de ellos.

o Desarrollo de las aleaciones de Mg: Es un foco de interés debido a su
creciente mercado, incrementando la competitividad con otros materiales, y
por lo tanto, la necesidad de fabricar aleaciones que mejoren las propiedades
ya conocidas, los cuales lo han hecho el metal mas apto para diversas
aplicaciones.

o Produccion tecnolbgica: Los principales métodos de manufactura, casi
siempre se adaptan en funcion del uso al que se destinara el material
fabricado. Esta demanda va de la mano con el desarrollo del material, ya que
no seria posible si no existieran métodos innovadores y rentables para la
produccion a gran escala y mecanizacion de las aleaciones.

o Solidificacion rapida: Este es un punto de interés importante cuando existen

materiales que aun estan en desarrollo. Como sabemos, la solidificacion es



el proceso que tiene lugar después de la fusion, y tiene efectos considerables
en la estructura. Puede ocurrir dentro o fuera del equilibrio termodinamico.
Cuando este proceso tiene lugar aceleradamente, suele ser fuera del
equilibrio, produciendo fases metaestables, granos extremadamente finos,
asi como una sobresaturacion de elementos en la matriz metalica, y una alta
pureza de los materiales.

o Materiales compuestos: los compdsitos base Mg ofrecen propiedades como
alta resistencia a la traccion y a la cedencia, buena respuesta a procesos de
trabajado en caliente y también la resistencia a la abrasién es una propiedad
que se puede adecuar al uso destinado gracias al médulo de Young del
material. Como ejemplo se ello se tiene a las aleaciones reforzadas con fibras
ceramicas.

o Corrosion y proteccion: reducir la susceptibilidad a la corrosion en las
aleaciones de Mg debe tenerse en cuenta desde la produccion del material;
esto es posible con la reduccion de contenidos criticos de Fe, Cu y Ni han
tenido un efecto positivo ya que no son capaces de lograr una capa pasiva
como lo hace el Ni por ejemplo en los aceros inoxidables.

o Reciclaje: aunque los residuos de la producciodn primaria y la chatarra pueden
ser utilizados para continuar manufacturando material, se debe de tener en
cuenta que existen factores que impiden su uso directo en el proceso de
fundicion, por ejemplo, la presencia de oxidos e impurezas en la pedaceria
gue puedan reaccionar con el metal liquido, debido al caracter reactivo del
Mg con el Oz. El reciclaje de este metal ha aumentado considerablemente en
virtud de producirlo secundariamente aminorando el dafo al ambiente como

con la produccién secundaria de aleaciones base Al. [1]

Cuando estas demandas queden cubiertas, el mercado y produccién del Mg
creceran como ningun otro metal. Por otra parte, pero continuando con el desarrollo
de materiales, en una época contemporanea a la del auge para el Mg (1930-1950)
surge interés en las espumas metalicas (1940). La primera forma de producirlas, fue



a través de la vaporizacion de elementos en aleaciones de bajo punto de fusion
gracias a la patente de Sosnick. [2]

Fue hasta un par de décadas subsecuentes, que se patentaron otros métodos que
incluian la inyeccion de metal en los intersticios con particulas para su posterior
eliminacién, o bien, mediante una descomposiciéon térmica que libere gas.
Desafortunadamente, la investigacion y la produccion para los materiales celulares
fue muy deficiente hasta el inicio de la década de los 90’s, en donde se alcanza un
auge. Por esta razon, se consideran como materiales relativamente nuevos y aptos
para usarse en diferentes sectores industriales, aunque hasta la fecha se siguen
haciendo esfuerzos para optimizar el procesamiento y la calidad para ampliar su

mercado. [3]

En general, los materiales celulares son livianos y poseen alta resistencia; un punto
importante es que pueden producirse a partir de ceramicos, polimeros y metales,
siendo estos ultimos los mas socorridos. Ahora bien, un metal celular puede ser
visto como un material heterogéneo compuesto de una fase gaseosa y por
supuesto, una metalica. De este principio parte la produccion de espumas metalicas,
teniendo elevada tenacidad, maquinabilidad, rigidez, conductividad térmica y

eléctrica, capacidad de amortiguacion y absorcion de energia. [4]

Es importante saber que todas las propiedades que pueden obtenerse de un
material de este tipo, estan en funcion de las caracteristicas de los poros y algunas
son mas sensibles a la microestructura. Lamentablemente, casi todo lo que se
conoce sobre espumas metalicas esta referido a las aleaciones base Al. Por tal
motivo, vale la pena continuar con el desarrollo de estos materiales utilizando otros

elementos para generar la matriz metalica. [5]



Capitulo 1. Marco Teoérico

Las aleaciones de Mg destacan por ser excelentes para componentes estructurales.
Son de interés comercial principalmente para los sectores automotriz y aeronautico,
ya que ofrecen una buena relacién resistencia/peso, siendo competitivas con las
aleaciones base Al. [6] Gracias a que tienen buena maquinabilidad y procesabilidad,
es posible manufacturar partes complicadas de una manera sencilla a través de
fundicion a presion. Las piezas coladas y maquinadas poseen buena soldabilidad
utilizando gases inertes. Otro aspecto interesante, es que tiene inclusive mayor
capacidad de amortiguacion que el hierro colado; por ello, se usan para reducir
emisiones de sonido, e incrementar el tiempo de vida de maquinas y equipos. [1]

Por otra parte, existen limitantes en las aplicaciones de estas aleaciones, tales como
su baja resistencia a la corrosion y capacidad para trabajarlas en frio. Al colarlas, la
contraccion durante la solidificacion es aproximadamente del 4% y del 5% durante
el enfriamiento. Este alto valor se atribuye a su alto coeficiente de expansion
(superior en un 10% al del Al), lo conduce a tener microporosidad y tenacidad
relativamente baja. Sin embargo, el Mg es el primer elemento en considerarse
cuando el bajo peso especifico es la propiedad mas importante, ya que su
resistencia especifica es competitiva con la del acero y el Al. [4]

Las propiedades de las aleaciones de Mg dependen en gran medida de los aleantes
principales asi como de tratamientos térmicos previos. Sin embargo, se recurren a
mecanismos de endurecimiento por precipitacién o a través de solucion solida para
incrementar las propiedades mecanicas. La formacion de la solucion solida depende
de las diferencias entre los radios atdmicos de los elementos que conforman la
aleacion. En esta investigacion se utilizo este método para generar una solucion

sélida intersticial de Li en Mg. [1] [4]



Por otra parte, en el endurecimiento por precipitacién se involucra la solubilidad de
un elemento en la matriz a bajas temperaturas y la estabilidad de la fase
intermetalica con cierto contenido de Mg, la cual incrementa con Ila
electronegatividad del elemento que actua como solvente. El endurecimiento por
envejecimiento o endurecimiento por precipitacion se produce por una secuencia de
transformaciones de fase que lleva a una dispersion uniforme de precipitados
coherentes a nano escala en una matriz mas ductil y blanda. Una ventaja de este
tipo de endurecimiento es que puede usarse para aumentar la resistencia a la
fluencia (limite elastico) de numerosos metales por medio de tratamientos térmicos

relativamente sencillos y sin crear cambios significativos en la densidad del material.

[7]

La identificacion de las aleaciones de Mg a nivel mundial esta regida por la
denominacion ASTM B275, en donde cada aleacion esta designada con 2 letras
que indican a los aleantes principales en orden decreciente de concentracion, y
cuando estas son iguales, se ordenan alfabéticamente. Enseguida hay 2 cifras
redondeadas de cada término con su porcentaje en peso. La ultima letra en esta
clasificacion, muestra la etapa de desarrollo de la aleacion. En la mayoria de los
casos, las letras con las que se designa cada una, significa el grado de pureza. Por
ejemplo, la aleaciéon AZ91D, contiene 9% de Al (A) y 1% de Zn (Z). Su etapa de
desarrollo es 4 (D). Su equivalencia con la norma DIN corresponde a la aleacion
MgAI9Zn1. Por otra parte, en la tabla 1 se presentan las abreviaciones con base en

la norma ASTM B275 que corresponden a cada elemento. [1]



Tabla 1. Designacion ASTM B275 para aleaciones de Mg. [1]

Letra de abreviacion Elemento aleante
A Al
Bi
Cu
Cd
RE
Fe
Th
Zr
Li
Mn
Ni
Pb
Ag
Cr
Si
Sn
Y
Sb
Zn

N <[ S| 0 B O U ZZ | X I MmO O @

La seleccion del sistema de aleacion estara en funcion de las propiedades que
demande el componente. Sin embargo, es necesario alearlo con elementos que
favorezcan los procesos de deformacion plastica a temperatura ambiente, debido a
que el Mg tiene una estructura cristalina hexagonal compacta (hcp). Con un aleante
como el Li, se disminuye el parametro de red y aumenta la cantidad de sistemas de
deslizamiento (el Mg so6lo tiene 3), y la estructura cambia a cubica centrada en el
cuerpo (bcc), facilitando los procesos de conformado mecanico. En aleaciones base
Mg, la deformacion plastica ocurre cuando el material llega al esfuerzo de cedencia

e inicia el movimiento de las dislocaciones en direccion paralela a los planos



cristalograficos. Otro mecanismo de deformacién implica la generacion de un plano
simétrico con dos zonas, en donde una de ellas refleja al cristal inicial, conocido
como “plano de maclado”. La formacidn de maclas esta asociada a un esfuerzo
cortante. [8][9]

1.1. Espumas metalicas

Son materiales celulares (estructuralmente conformado por celdas) con alta
porosidad (arriba del 50%), y bajo peso especifico. Estan compuestas por una fase
sélida que corresponde a la matriz metalica, y otra fase conformada por poros
distribuidos aleatoriamente en el sdlido. Son ideales para aplicaciones ingenieriles
que requieran menor densidad (sin sacrificar resistencia mecanica) que el metal
equivalente en bulto, es decir, en su forma sodlida sin poros. Una propiedad
importante de las espumas es que absorben energia mecanica y la disipan al igual
que las vibraciones. [8]

De acuerdo con el proceso de manufactura, se pueden clasificar en espumas de
celda abierta o cerrada. [10] En las de celda abierta existen interconexiones entre
los poros, teniendo homogeneidad en la forma y tamafo de éstos (figura 1a). Las
espumas de celda cerrada no tienen conectividad entre poros, y regularmente son
asimétricos, aunque esto depende del material o método utilizado para generar la

porosidad (figura 1b). [3]
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Figura 1. Tipo de celda o poro, (a) Espuma de poro abierto y (b) Espuma de celda

cerrada. [3]

Otro parametro importante en las espumas, es el tamafio de poro: chico (P1),
intermedio (P2) y grande (P3). En la tabla 2 se presentan los intervalos que
comprende cada tamafo segun la norma ASTM E11. [11] En este trabajo se utilizd
el poro intermedio (P2) considerando el limite inferior del tamafio de particula (2
mm), porque al no haber un intervalo de tamafios, el poro es mas uniforme en

dimension, distribucion, morfologia, y por lo tanto, en sus propiedades.

Tabla 2. Denominacién ASTM E11 para tamaro de particula de los poros en

espumas. [11]

Poro (P) mm in Denominacion
1 0.71 0.0278 25
1.00 0.0394 18
2 2.00 0.0787 10
2.38 0.0937 8
3 3.35 0.1320 6
4.75 0.1870 4




Las espumas de celda cerrada presentan un médulo de Young mas alto que las de
celda abierta. Es comun fabricar este tipo de espumas con aleaciones de Al a gran
escala. Espumas con este tipo de celda son recomendables para soportar bajas
cargas de compresion, mas no de flexidon porque entonces el material falla al
fracturarse tempranamente, y los efectos podrian contrarrestarse con un tamaro de

poro mas uniforme y pequeno (recomendablemente hasta 1 mm). [3]

Debe tenerse en cuenta que las paredes en las espumas se fragilizan cuando
contienen peliculas de 6xido desde el proceso de manufactura, o incluso restos de
las particulas que se adicionan para mejorar la fluidez del metal liquido, teniendo un
efecto negativo en las propiedades mecanicas. Ademas, deben tenerse en cuenta
factores como el tipo de horno y molde, debido a que en el calentamiento del
material si se produce desde el estado liquido, ya que esto influye en el proceso de
espumado, y por lo tanto, en la obtencién de espumas metalicas de alta calidad.
[12]

Una desventaja de producirlas asi, es que existen variables termodinamicas que
son dificiles de controlar en el sistema durante la formacion de la espuma, y mas
cuando se trata de utilizar metales tan reactivos como el Mg y sus aleaciones. [13]
Por ejemplo, la existencia de etapas intermedias en la transferencia de energia; el
molde se calienta directamente y le transifere energia a la matriz metalica por
conduccion al haber algunos puntos de contacto entre ambas partes. Conforme la
temperatura del sistema incrementa, es mas favorable la transferencia de energia
a través de los mecanismos de conduccidn y radiacion cuando la temperatura

sobrepasa el punto de fusién del material. [3]

Cuando se empieza a formar la espuma, la transferencia por conduccion disminuye,
y por ende, la conductividad térmica del material también lo hace, reduciendo
considerablemente el flujo de calor. El sistema logra alcanzar la estabilidad
estructural y termodinamica cuando se enfria por debajo de la temperatura de



solidus. Durante el enfriamiento del sélido, tienen lugar mecanismos muy complejos
como ocurre en las etapas de calentamiento y solidificacion. [3]

La formacién de una espuma metalica generalmente parte de la interaccion de
burbujas de gas en el metal liquido. Sin embargo, al requerir demasiada energia
superficial para dar lugar a la interfase metal/gas, es un sistema fuera del equilibrio,
que tiende a reducir la energia interna mediante la superficie; por esta razon, la
estructura celular en una espuma es desordenada y esta en funcién del tiempo, de
variables termodinamicas, incluso mecanicas. La evolucion de la estructura en una

espuma se logra por 3 mecanismos:

1) Coalescencia de las burbujas de gas de forma poliédrica.

2) Difusion del gas para pasar de burbujas pequefias a grandes.

3) Colocacion de las burbujas hacia abajo y superficialmente en la espuma
como consecuencia de la gravedad. [3]

Cabe mencionar que si el gas se inyecta para formar la espuma, los mecanismos
anteriores no aplican al formar directamente las burbujas, aunque, la forma de éstas
depende de la viscosidad del metal liquido y del tamafio de la burbuja, el cual
generalmente es grande. No es recomendable producir espumas de un material
puro debido a que en estado liquido no seria posible formar la espuma por la rapidez
con la que se efectuan los procesos. Ademas, es necesario adicionar aditivos que

contribuyan a generar las membranas celulares duraderas y a estabilizar el sistema.

[3]

1.1.1. Caracterizacion microestructural

Las técnicas metalograficas convencionales se utilizan para caracterizar la
estructura en las espumas metalicas. Con microscopia 6ptica y electrénica, aunadas
al analisis cuantitativo de las microestructuras, se obtiene informacion como el
grosor de la pared celular, el tamafno y orientacion de los poros, etc. [12] Un reto

importante para las técnicas de caracterizacion es el analisis de los componentes

10



celulares. Casi cualquier especificacion que determina la calidad que tienen estos

componentes, esta dada por la densidad. Una estimacion mas precisa de este

parametro se logra a través de picnometria de helio, al ser un método de

caracterizacion basado en el principio de Arquimedes y la ley de Boyle. [14]

1.2.

Métodos de produccion de espumas

Los procesos de manufactura mas comunes para fabricar espumas alternan

variables termodinamicas como temperatura y presion. También se consideran

parametros como el tiempo, tamano, composicion, disponibilidad y costo de los

materiales. [15]

Depdsito electroquimico: mediante soluciones idnicas (electrolitos) se
depositan particulas metalicas en espumas hechas de polimeros para
sinterizarlas. Este método produce espumas de celda abierta con alta
porosidad. [14]

Metalurgia de polvos: utiliza polvos metalicos de morfologia regular (esferas)
o irregular con un gasificante para su compactacion y sinterizacién a una
temperatura mas baja a la de fusion del metal. Alcanzada esa etapa, ocurre
la formacion del gas mediante sublimacion, entonces es liberado y dilatado.
Las propiedades obtenidas con este método suelen ser inferiores a las de
cualquier otro, ya que no es posible controlar la porosidad ni el tipo de celda
resultante. Otra limitante es que los polvos metalicos tienen un costo elevado.
[10]

Solidificacién direccionada: en una solucion eutéctica en estado liquido se
agrega hidrogeno en forma de gas (H2) a altas presiones, descendiendo la
temperatura y por lo tanto la solubilidad del Hz en el metal liquido, formando
poros uniformes en el material. Se necesita de un sistema de enfriamiento y

una placa de cobre para favorecer la solidificacion (en una direccion
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preferencial) y enfriamiento controlado para aumentar la porosidad con el
control de la velocidad de ambas etapas. [10][16]

Fundicion: se afiade un gas que puede provenir del aire, o bien, insuflando
Ar o N2 controlando la solidificacion y enfriamiento del material para obtener
espumas de poro cerrado mediante el espumado de la muestra. Este
proceso tiene lugar inyectando gas al metal liquido previamente preparado
con SiC 0 MgO a fin de mejorar la fluidez. [15] [17]

Gasificantes: es similar al proceso anterior, porque se afiaden elementos que
disminuyan la viscosidad del metal en estado liquido y posteriormente, se
adiciona el agente gasificante (generalmente TiH2), el H2 generado es el que
genera la fase porosa una vez que el metal se enfrid. [17]
Fundicion-infiltracion: se producen espumas metalicas con la fusidn de la
matriz metalica usando una placa de cobre para que durante la solidificacién
el rechupe quede en la parte de arriba de la pieza, sin afectar a la espuma.
Se utiliza presidon de un gas inerte (generalmente Ar) para infiltrar una
preforma sdélida (comunmente sales) en el metal liquido, la cual produce los
poros tras su remocion. Con este proceso se logran espumas de celda
abierta con propiedades mecanicas superiores a las de otros métodos,
ademas de una porosidad alta con el tamafo de poro deseado, por lo que es
uno de los mas socorridos. [5]

Los procesos de replicacion desde una perspectiva metalurgica, siempre han

funcionado para producir piezas que parecieran imposibles con otros métodos.

En el caso de las espumas metalicas, no es la excepcion, aunque la replicacion

se refiere a replicar los poros en una espuma de celda abierta a través de 3

pasos; preparacion de un material de sacrificio removible (preforma), infiltracion

del material que es desplazado hacia la parte inferior del sistema como

consecuencia de la fuerza aplicada mediante presion para dar lugar a un material

compuesto base NaCl con Mg vy Li (figura 2); por ultimo, con la eliminacion de la
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preforma a través de lixiviacion, se genera en el material un porcentaje de

porosidad de por lo menos 55%. [15]

Presion

Lingote de Mg

NaCl

Figura 2. Etapas del proceso de infiltracion, (a) Componentes del sistema,
(b) Fusién y aplicacién de la presion de infiltracién, y (c) formacion del

material compuesto.

1.3. Aplicaciones de las espumas metalicas

Son requeridas principalmente para fabricar componentes con volumenes muy
grandes pero con aproximadamente 40% del peso que tendrian si fueran
completamente solidos, lo que hace de estos materiales celulares la primera opcion
para manufacturar estructuras ingenieriles, ademas de ser una manera rentable
para obtenerlos. La figura 3 proporciona un esquema que muestra ejemplos donde
se utilizan espumas metalicas con base en la clasificacion ya expuesta para la

porosidad. [8]
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Figura 3. Principales aplicaciones de las espumas en funcion del tipo de celda. [8]

La permeabilidad es una propiedad caracteristica de las espumas de celda abierta,
y tiene una relacion directamente proporcional con el tamafio de poro, es decir,

aumenta cuando el tamafio de poro es mayor. [8]

Con espumas de celda cerrada se producen componentes de carga, barreras
térmicas, aislantes de sonido y disipadores de energia e impacto; por ejemplo,
dentro del sector militar, las espumas de Al absorben el impacto de las balas en
chalecos, al ser socorridas por su bajo peso y alto amortiguamiento. Aunque el
interés principal en este tipo de materiales porosos de baja densidad es del sector
automotriz y aeroespacial al ser ideales para fabricar componentes grandes que
sean capaces de absorber y disipar la energia en un amplio intervalo de
deformacion. [13]
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Existen factores que interfieren en la energia que puede absorber el material, por
ejemplo, el tipo de celda y aleacion con la que esta hecha la espuma, y por lo tanto,
su densidad, repercuten en el desempefio del componente. Es imprescindible
cerciorarse de que los valores de Ev sean altos, isotrépicos y que su
comportamiento en la curva esfuerzo-deformacion sea cuasi constante. En la figura
4 se ilustra un modelo compuesto por una espuma metalica en su interior, apto para

aplicaciones de transporte. [18]

Region
densificada

Region mas
densificada

Figura 4. Region transversal de un tubo compuesto por una espuma. [18]

En el caso especifico de las aleaciones base Mg, investigaciones a la fecha [13]
demuestran que son utiles para reducir la contaminacion atmosférica ya que actuan
como captores de CO2 a través de espumas que tienen una capa de MgO con
determinado espesor, humedad relativa y temperatura de operacion. Sin embargo,
factores relacionados con la espuma y el tipo de posidad influyen en la

concentracion a capturar. [8]

1.4. Propiedades fisicas y mecanicas

Las espumas metalicas (independientemente del tipo de celda), presentan una
buena combinacion entre alta rigidez y deformabilidad aunado a una baja densidad.
Sin embargo, las propiedades Opticas y otras como la conductividad térmica y
eléctrica dependen principalmente de la porosidad. La porosidad en espumas
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metalicas puede ser de dos tipos: absoluta (considera el volumen de los poros en
celda abierta o cerrada) y efectiva (volumen de los poros abiertos). Se determina
con el porcentaje que ocupan los poros en el material, el cual debe ser superior al
50% para cumplir con los parametros de un producto entregable. Con la ecuacion 1
se calcula el porcentaje de porosidad. [12]

v, -V
¢ =-—=x100 1

—_~

Donde:
¢:porcentaje de porosidad
Vi volumen de la probeta

Ve volumen sélido de la espuma

A través de ensayos mecanicos (traccion y compresion) se determinan puntos
importantes en la curva esfuerzo deformacion como el esfuerzo de cedencia, el
ultimo esfuerzo de traccion, ademas del modulo de Young y Poisson. Al calcular el
area bajo la curva se determina la capacidad de absorcion de energia. En esta
integral definida, la variable independiente es la deformacion plastica (ecuacién 2).
[19]

Ev = J:lz O'(S)dc‘:' 2
Donde:
E,:energia absorbida por unidad de volumen

o:esfuerzo aplicado

e:deformacion plastica
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En la figura 5 se presenta una curva esfuerzo-deformacion que describe como es el
comportamiento mecanico tipico de una espuma metalica. La primera zona
corresponde a la elastica, y muestra la relacion lineal que existe entre el esfuerzo

de compresion aplicado y el nivel de deformacion. [19]

Zona de
=~ seguridad T
Zona ideal o respaldo
e Dara absorber =———
energia

° :
) 2
N Esfuerzo de fluencia ~:
)
= 2
(Y. Q, %
)
w S

&)

Region de Plateau Densificacion

Deformacion, &

Figura 5. Curva o-¢ para determinar la capacidad de absorcion de energia. [19]

La regidén “Plateau” corresponde a la zona ideal para absorber energia desde el
esfuerzo de fluencia, hasta la zona de seguridad en donde el material absorbe
energia en el punto de rotura al término de la deformacion plastica. Tiene un
comportamiento mecanico estable; la capacidad de absorber energia de las
espumas en esta zona es practicamente constante al requerir menor carga para
deformar en mayor medida el material porque conserva sus propiedades
estructurales. En algun punto de esta etapa comenzara el colapso plastico asi como
de las paredes en la espuma. [10]

La ultima regidn pertenece a la etapa de densificacion, en donde la deformacion

ocurre en menor medida y solo bajo la accion de cargas elevadas, por lo que no es

representativo en su comportamiento. [29] Finalmente, las paredes de la espuma

17



pierden su integridad y colisionan unas con otras, lo que hace que la carga aplicada
para comprimir el material sea mayor para lograr continuar con la deformacién
plastica. [17] La absorcidn de energia que presentan las espumas es un proceso
eficiente gracias al correcto control que hay en la absorcion de la energia cinética
mediante el esfuerzo aplicado. La figura 6 muestra un esquema para las 3 etapas
descritas anteriormente. [20]

I' Zona elastica + Colapso L Densificacion {
=== ===
'® ooy Rs ===

Inicio de deformacion elastica Compresion Densificacion

Figura 6. Mecanismo de deformacién en espumas metalicas. [20]

En la figura 7 se presenta la comparacion entre las curvas esfuerzo-deformacion de
compresion tedricas para una muestra en bulto y una espuma metalica. La finalidad
de colocarlas en un mismo diagrama es visualizar que tienen una respuesta muy
diferente ante la aplicacién de cargas de compresion, y por lo tanto, repercute en la
cantidad de energia que absorbe cada muestra. [8]

Las variables en la figura 7 expresan:

oy ** : esfuerzo de compresion maximo alcanzado por el material sélido (bulto)

& **:deformacion elastica del material sélido (en bulto)

&, *x:deformacidn plastica del material sélido (en bulto)

oy * : esfuerzo de compresion maximo alcanzado por la espuma metalica
& x:deformacion elastica de la espuma metalica

&, *:deformacion plastica de la espuma metalica
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Figura 7. Comparacion de las curvas o-€ a compresion correspondientes a un
metal en solido y en espuma. [8]

Por otra parte, una propiedad fisica que relaciona la densidad en los dos tipos de
muestra bajo estudio, es la densidad relativa, expresandose como el cociente
(ecuacion 3) de la densidad de la espuma metalica entre la densidad de la aleacién

3

con la que se manufacturo. [17]
_Pr

Pr a

Donde:
p.- Densidad relativa
ps: Densidad de la espuma metalica

pq: Densidad de la aleacion
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La densidad relativa es muy importante para las espumas metalicas, al ser una
propiedad relaciona la fraccion de volumen del metal y del gas. Los metales
celulares, idealmente deberian presentar valores de densidad relativa inferiores a
0.3. Sin embargo, en casos reales, las espumas tipicamente tienen un intervalo de

densidades relativas mayores que 0.3 pero menores que 1. [17]

La densidad de los metales porosos, en unidades absolutas o como densidad
relativa, es su principal atractivo. Otra caracteristica importante es la arquitectura
celular de estos materiales, al poder tener heterogeneidad en propiedades como la
densidad, como consecuencia de las fluctuaciones en la arquitectura de la espuma.
[19]

1.5. Magnesio como material de ingenieria ligero

Descubierto en 1774, el Mg es un metal del grupo de los alcalinotérreos. En la
naturaleza, ocupa el sexto lugar en abundancia y conforma el 2% de la corteza
terrestre. Este metal se encuentra naturalmente en los minerales: magnesita MgCOs
(27% Mg), dolomita MgCO3*CaCO3 (13% Mg) y carnalita KCI*MgCl>*6H20 (8% Mg).
Posee una alta capacidad para conformarse, soldarse, y amortiguarse. Sin

embargo, no es viable someterlo a deformacion en frio. [1]

Es altamente reactivo con el O, por lo que requiere parametros de fusién
controlados. En algunos casos, es necesario aplicar un recubrimiento para disminuir
su reactividad. El Mg puro (como otros metales por si solos) tiene pocas
aplicaciones ingenieriles. La mejora de sus propiedades fisicas, mecanicas,
estructurales y quimicas se hace principalmente con el efecto de elementos
aleantes. En la tabla 3 se presentan algunas propiedades para este elemento
metalico. [4]
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Tabla 3. Propiedades del Mg puro. [1]

Estructura cristalina Hexagonal compacta (hcp)
Densidad 1.738 g/cm3
Masa atomica 24.305 g/mol
Radio iénico 0.65A
Electronegatividad 1.31
Moédulo de Young 45 GPa
Ultimo esfuerzo de tensién 80-180 MPa
Elongacioén de fractura 1-12%
Punto de fusion 650 °C
Punto de ebullicién 1090 °C
Capacidad calorifica especifica 1.05 kJ/(kg*K)
Calor de fusién 195 kJ/kg
Conductividad térmica 156 W/(m*K)
Coeficiente linear de expansion 26x106 K-
Contraccion (solido-liquido) 4.2%
Conductividad eléctrica especifica 22.4 m/(Q*mm-2)
Potencial normal -2.37V

Elinicio de la produccion de componentes de Mg fue a finales de la década de 1930,
(exactamente en 1939) y desde entonces se implementaron piezas de Mg
provenientes de fundicion en automoviles; el ejemplo mas famoso de ello, es el
Volkswagen Beetle, en donde se utilizaron alrededor de 21000 t de aleaciones de
Mg en 1960. [21] Con base en el éxito alcanzado al utilizar Mg, Volkswagen
consumio alrededor de 42000 t de este material en 1972. [22]

Desafortunadamente, con el cambio de motores enfriados por aire a enfriados por
agua, se redujo significativamente el uso de este metal. [22] Ademas, las pocas
aleaciones disponibles eran de alta pureza, es decir, tenian un contenido alto de Mg

y por lo tanto, su baja resistencia a la corrosion fue el factor principal que impidié
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otras aplicaciones; es por eso que actualmente se continua la investigacién para

contrarrestar el efecto de la corrosién en la matriz de Mg. [23]

Hoy en dia, su desarrollo continta principalmente en los sectores automotriz y
aeroespacial para disminuir el peso en los componentes de sus vehiculos y al
mismo tiempo satisfacer las demandas ambientales para reducir el precio y las
emisiones de combustible. Por ejemplo, en el Mercedes-Benz SLK la tapa del
tanque de combustible se hizo a partir de una aleacion de Mg, y la importancia del
material con la que fue fabricado es que esta pieza se encarga de soportar la
carroceria y ser la separacidon entre el asiento trasero y la cajuela. [21]
Anteriormente, esta union se daba a partir de soladura de acero y aluminio y una
pieza de fundicion que contrarrestara el peso. Otras piezas que destacaron y lo
posicionaron como la principal opcion para fabricar esos componentes automotrices

con algunos ejemplos incluyen:

v' Caja de cambios en Volkswagen Passat, Audi A4 [22]

v" Porton interior trasero en el vehiculo Volkswagen Lupo hecho con la aleacién
AM50 [22]

Paneles en Audi A8 [22]

Marcos de asiento en el vehiculo Buick park Avenue/Le Sabre [22]

Volantes en Toyota lexus, Celica, Carina y Corolla [22]

D N NI NN

Llantas en porshe Carrera RS [22]

Aunque, el protagonismo de este material lo tengan las autopartes, sus aplicaciones
se extienden a otros sectores, como al informatico, en donde se requieren
componentes de espesor delgado y por lo tanto ligeros, ademas de que el Mg posee
resistencia a la radiacién electromagnética. [21] Una ventaja adicional, es que
sustituye a polimeros que no se han podido reciclar satisfactoriamente, teniendo un
efecto positivo en el impacto ambiental que otro tipo de materiales no alcanzan a
cubrir. [1]
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1.6. Litio

Es el elemento metalico mas ligero de la tabla periddica. A pesar de su ligereza
extrema, no tiene aplicaciones ingenieriles por si solo debido a su alta reactividad y
por no tener caracter metalico. Sin embargo, puede utilizarse como elemento
aleante para producir soluciones sdlidas en materiales metalicos. Sus principales
aplicaciones radican en baterias. En la tabla 4 se muestran un conjunto de

propiedades para este metal alcalino. [24]

Tabla 4. Propiedades del Li puro. [24-26]

Estructura cristalina Cubica centrada en el cuerpo (bcc)
Densidad 0.53 g/cm3
Masa atomica 6.941 g/mol
Radio i6nico 0.68 A
Electronegatividad 0.98
Ultimo esfuerzo de tensién 15 MPa
Temperatura critica 2950 °C
Punto de fusion 180.54 °C
Punto de ebullicién 1342 °C
Capacidad calorifica especifica 2.997 J/(g*°C)
Calor de fusién 137 J/g
Conductividad térmica 71.2 W/(m*K)
Calor de formacion 159.3 kd/mol
Calor de vaporizacién 19460 J/g
Resistividad eléctrica 8.4 x10% Q*cm
Potencial normal -3.02V
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1.7. Sistema Mg-Li

Tal como lo indica la tabla 3, la estructura cristalina del Mg es hexagonal compacta,
asi que la solubilidad del Li en la fase aMg es relativamente alta, hasta 5.5% masa
y 17% at. [27], y, con base en el diagrama de fases de la figura 11, se necesita 11%
masa para formar la fase. Por debajo de 225 °C so6lo es posible el deslizamiento
del plano basal {0001} <1120>, junto con el de la macla piramidal {1012} <1011>.
Generalmente, las aleaciones de colada y el Mg puro muestran una tendencia a la
fragilizacion y a fallas intercristalinas, asi como a fracturas en zonas con maclas o
{0001} planos basales con granos grandes. arriba de 225 °C, nuevos planos basales
{1011} son formados y el Mg muestra un buen comportamiento mecanico, por lo
gue es recomendable efectuar procesos de deformacién plastica por encima de esa

temperatura. [1]

El Mg es el elemento con mayor caracter metalico mas ligero, es decir, su radio
atomico es pequefio, en su red cristalina tiene espacio suficiente para colocar en los
intersticios atomos mas pequenos, como los del metal mas ligero (Li), para formar
una solucion sélida intersticial que eleva la resistencia y ductilidad del material. El
diagrama de fases para este sistema (figura 8) muestra la variacién de la densidad
en funcién del porcentaje de Li; la densidad de la aleacion en composiciones desde
0.1-30% at. de Li, oscila entre 1.74-1.47 g/cm3, y es aproximadamente un 36%
inferior con respecto al Al. En composiciones inferiores al 5.7% masa de Li, se tiene
una fase (a-Mg) de estructura cristalina hcp. Con adiciones mayores al 11% masa
de Li, la estructura cristalina cambia a bcc. Debe tenerse en cuenta que la cantidad
de Li no debe exceder del 16% masa, porque la ductilidad alcanzada a esa
composicion disminuye la resistencia mecanica y la buena capacidad de
amortiguacion. Ademas, cuando el contenido de Li es superior al 30% masa, la
estructura cristalina cambia a fcc (cubica centrada en las caras). [4]
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Figura 8. Diagrama de fases para el sistema Mg-Li. [6]

Otros métodos para mejorar sus propiedades incluyen tratamientos térmicos
(recocido, normalizado, etc.), procesos de conformado mecanico (forja, laminacion,
extrusion, etc.) y formando sistemas de aleacion mas complejos, adicionando en
cantidades especificas de elementos que promuevan el endurecimiento por
precipitacion. [6] ElI Al es un elemento ampliamente utilizado para reforzar las
aleaciones de Mg-Li mediante la generacion de soluciones solidas y compuestos

intermetalicos. [28]
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Es preciso conocer todo sobre este sistema de aleacidn por permitir fabricar un
material metalico que ofrece una elevada ligereza sin sacrificar resistencia. Hoy en
dia se continua investigando el efecto real del Li en la matriz de Mg, porque, como
sucede con otros elementos aleantes, se debe determinar en qué cantidades es
conveniente adicionarlo para que no tenga un efecto negativo. Otro problema que
existe al utilizar Li, es su caracter reactivo; aunque sea posible producir espumas
metalicas ultraligeras, la inestabilidad de este elemento limita su uso en aplicaciones
mas prometedoras, por ejemplo, en la medicina, donde seria apropiado fabricar
implantes porosos lo menos densos posibles. [1] [4]

1.- Hipétesis
Las propiedades fisicas, quimicas y mecanicas en las espumas de Mg seran
homogéneas al tener un solo tamafio de poro e incrementaran al adicionar Li, por lo

que absorberan una mayor cantidad de energia.

1.- Objetivos

Objetivo general:
1) Analizar las propiedades en espumas metalicas de celda abierta para

determinar sus ventajas sobre sus equivalentes en bulto.

Objetivos particulares:

1) Obtener los parametros 6ptimos para fabricar espumas de celda abierta base
magnesio con tamano de poro intermedio por el método de
fundicion/infiltracion.

2) Determinar el efecto de una pequefia adicion de litio en las propiedades de
espumas metalicas de Mg-Li con el fin de compararlas mediante técnicas de

caracterizacion.
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Capitulo 2. Desarrollo experimental

21. Preparacion y composicion quimica de la materia prima

Se calculd la cantidad de materia prima para un crisol cilindrico a través de su
volumen, requiriendo para cada carga 1078.6 g de Mg y 8.146 g de Li. Se fabricaron
lingotes de Mg y de una aleacion de Mg-Li con 2.5% at. De Li. Después, se cortaron
y pesaron placas de Mg a partir de un lingote para emplearlo como materia prima,
La carga del horno se ajustoé con viruta de Mg, esto se muestra en la figura 9.

RN

Horremionty |+ o2~ o 9. i -

e 4

| m!; ymmf{ P

!

CARBOLITE

(a) (b) (c)

Figura 9. Preparacion de materia prima, (a) Corte del lingote de Mg, (b)
Determinacion de la masa de las placas y (c) Pesaje de la viruta de Mg para
completar la carga.

Para conocer la pureza del Mg con el que se prepararon las aleaciones, se realizd
un analisis quimico elemental por fluorescencia de rayos X con un espectrometro
marca Bruker modelo Titan S1 (figura 10). Finalmente, con la técnica “magnesium
alloys” se tomaron 3 mediciones en diferentes zonas de las placas provenientes del
lingote para obtener un resultado estadistico confiable. También se midi6 la pureza
en muestras de viruta de Mg.
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Figura 10. Espectrometro de fluorescencia de rayos X.

2.2. Fundicion de aleaciones

La carga se introdujo en el crisol (figura 11a), este se ingresé al horno de induccion
marca Leybold-Heraeus modelo LK8 (figura 11b) y se purgé generando un vacio de
1x102 Torr, y después se suministré argén de alta pureza; este proceso se realizo
por triplicado para tener una atmdsfera inerte. La fusion se realizé durante 20
minutos aproximadamente, controlando los parametros del proceso, principalmente
la potencia y frecuencia del horno. Cabe mencionar que el proceso de colada se
realiz6 dentro del horno, por lo que no hay riesgo de ignicion al no existir contacto

del metal liquido con el Oz durante su solidificacion y enfriamiento.
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(a) (b)

Figura 11. Horno de induccidn, (a) equipo completo y (b) camara de fundicion

2.3. Maquinado de probetas

Se llevo a cabo el maquinado de las probetas obtenidas por fundicién usando el
torno marca SANDU modelo WM210V-G (figura 12), con la finalidad de remover las
impurezas del proceso de manufactura, ya que los oxidos son perjudiciales al
refundir el material. Ademas, se mejoré el acabado superficial y se redujo el
diametro de las muestras. Subsecuentemente, en una cortadora marca KNOVA
modelo KN SCM-712 se cortaron los cilindros previamente maquinados (figura 13)
para obtener muestras cilindricas de 6 cm de altura y 6.2 cm de diametro. Las
probetas con estas dimensiones se utilizaron para la produccién de las espumas

metalicas.
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Figura 13. Corte de lingotes.

Se cort6 la base del lingote, (figura 14a) para generar una pieza pequefia que se
monto en la cortadora marca TROJAN modelo CT-250S (figura 14b) para obtener 6
muestras: 4 de la zona central y 2 de la region periférica de las muestras en bulto.

En la figura 14c se ejemplifica lo anterior.
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(a) (b) (c)

Figura 14. Obtencion de las muestras en bulto, (a) Corte de la base del lingote, (b)

Division de la pieza en 6 partes y (c) Muestras de la periferia y centro del lingote.

2.4. Fabricacion de las espumas

Por otra parte, las espumas base Mg se hicieron a través del método fundicion-
infiltracion de la aleacion en estado liquido en una preforma sélida de sacrificio
conformada por granos de NaCl bajo condiciones controladas. Primero, se prepar6
el material de sacrificio, triturando manualmente los granos de NaCl para reducir el
tamafno de los cristales (figura 15a) y se pusieron en las cribas para tamizarlos
(figura 15b).

(b)
Figura 15. Preparacion de la preforma, (a) Trituracion. (b) Colocacién en cribas

para su clasificacion.
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Se clasificaron los granos de NaCl para obtener la denominacion 10 ASTM (tabla
1). Se utilizaron las cribas correspondientes a los limites superior e inferior del
intervalo en ese poro (2.38 mm en la parte superior y 2.00 mm en la inferior),
colocando la base y la tapa, como se muestra en la figura 16. Se realiz6 el tamizado
manualmente para separar los cristales de NaCl retenidos en la criba de 2 mm de

abertura.

Figura 16. Cribado y clasificacion del tamafio de particula.

Un componente imprescindible para la fabricacion de espumas metalicas, son los
empaques de grafito. Su importancia radica en que sellan el sistema para prevenir
fugas en el mismo, impidiendo el paso del oxigeno proveniente del exterior y
evitando derrames de metal en estado liquido. Tienen que elaborarse con cuidado,

ya que no deben estar dafiados o incompletos para que puedan cumplir su funcion.
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2.5.

Proceso de infiltracion.

Una vez que estuvieron listas las probetas de las aleaciones base Mg, la preforma

y los empaques de grafito, se procedié a ensamblar en un banco el sistema para

fabricar las espumas, que consta de los componentes presentados en la figura 17.

Platos (superior e inferior): El plato inferior se monta en el banco y con el
superior se sella el sistema en la parte superior.

Empaques de grafito: se ponen en las ranuras de los platos, a manera de
gue embonen adecuadamente, actuando como un sello.

Crisol: Colocado encima del plato inferior, por dentro se situa la preforma y
encima el lingote del material.

Esparragos: Conectan ambos platos, se introducen en los huecos
correspondientes de éstos, cuidando que no se giren al cerrar el sistema.
Rondanas: se ponen dentro de los esparragos por encima del plato superior.
Tuercas: al girarlas y apretarlas, cierran el sistema completamente.
Preforma (NaCl): Se situa en la parte inferior del crisol.

Cilindro de la aleacion de Mg: Su funcidn es generar la matriz metalica de la

espuma.
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(a) (b)

Figura 17. (a) Componentes del sistema de fabricacién de espumas y (b)

Ensamble del crisol.

Es importante mencionar que al apretar las tuercas cuando se esta sellando el
sistema, se debe hacer diagonalmente para asegurar que el plato superior baje
constantemente y asi no dafar los empaques, ya que, si esto sucede, se tendria
gque ensamblar nuevamente cambiandolos porque en éstos recae toda la
responsabilidad desde el proceso de fusidon. En la figura 17b se muestra como
gueda el reactor de las espumas ensamblado.

El sistema de valvulas con manometro se acopl6 al crisol para realizar la purga del
sistema; este proceso consiste en aplicar succion para generar vacio buscando
eliminar el O2 y las impurezas presentes, posteriormente se introduce gas Ar a una
presion controlada, repitiendo este ciclo tres veces para garantizar una atmdésfera
inerte al interior del crisol. EI mandmetro debe mantener constante la presién al

cerrar la valvula del sistema. Después se ingresa al horno precalentado a 750 °C
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facilitando la infiltracion de la preforma en la matriz de Mg. En la figura 18 se ilustran

y sefialan los componentes del sistema necesarios para la elaboracion de espumas

metalicas.

Bomba de vacio

Reactor

T : ~——» Manometro del sistema

e

—» Sistema de valvulas

Tanque de argén

Horno eléctrico

"

e .

Placa de cobre

Figura 18. Sistema de valvulas e infiltracion.

Después de asegurar que el sistema no tuviera fugas, se introdujo el reactor al

horno. La presion durante la fusion fue modificada segun la prueba realizada. En

algunos casos se hizo vacio durante los primeros 10 minutos, y en otros, se mantuvo

abierta la valvula del argon situando el valor de la presién en 0.5 bar. En las ultimas

pruebas solo se realizaron las purgas tres veces y se cerraron ambas valvulas

durante el proceso de fusion, abriendo la de argén que es la que aporta la presion

de infiltracion.

En la figura 19 se muestran las diferentes etapas que tiene la

espuma, a los 3 y 5 minutos al salir del horno, solidificando en la placa de cobre,

eliminando el rechupe en el centro del material compuesto de NaCl+Mg(Li).

35



(a) (b) (c)

Figura 19. Etapas después de la infiltracion. (a) Salida de la espuma del horno, (b)

solidificacion y (c) enfriamiento.

2.6. Remocién de la preforma

Para obtener la espuma metalica con buen acabado superficial y bajo peso
especifico, fue necesario eliminar la preforma. Esto se llevé a cabo lixiviando el
material compuesto principalmente de Mg y NaCl después del proceso de
infiltracion. Para disolver el Mg, se trabajo en medio basico porque de acuerdo con
la figura 20, con pH alcalino (entre 9 y 14) ocurre la pasivacioén del Mg.
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Figura 20. Diagrama de Pourbaix para el sistema Mg-H20 a 25 °C. [23]

Se prepardé una disolucion compuesta por 4.1 g de NaOH por litro de agua destilada.
Se sumergid una tira de papel pH marca Fluka en la disolucion para medir el pH
(figura 21a), y el pH se determiné comparando la escala de colores con la tira de
papel seca (figura 21b) para evitar variaciones en los tonos y por lo tanto se
determind que el valor de pH fue mas cercano a 13.
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Figura 21. Preparacion de la disolucion. (a) Medicién de pH y (b) Comparacién con

la escala para determinar el valor.
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Consecutivamente, se agregaron 500 ml de esta disolucion alcalina en un vaso de
precipitados (que contenia las espumas en su interior), y, utilizando un agitador
magnético marca Cole-Parmer modelo StableTemp empezé la disolucion de la
preforma mediante un vortice generado a una velocidad de 700 rpm. La disolucién
se cambi6 cada vez que se observaba el agua turbia para evitar su saturaciéon. Se
incremento la temperatura a 65 °C, con la finalidad de acelerar el proceso mostrado

en la figura 22a.

Posteriormente, en el vaso con las espumas se vertié mas disolucién para alcanzar
el nivel de operacion del ultrasonido marca Cole-Parmer modelo 8890 empleado
para disolver la preforma en el interior de las muestras a través de vibraciones
(figura 22b). Finalmente, las espumas se colocaron en etanol en bafio ultrasénico
durante 15 minutos para remover impurezas. El tiempo total de disolucion fue de 1

hora.

N

\
| v

(a) (b)

Figura 22. Etapas de la disolucion en las espumas, (a) Agitacion magnética y
(b) Ultrasonido.
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2.7. Preparacion metalografica de las muestras

Se realiz6 la preparacion metalografica de las muestras en bulto y en las espumas
metalicas. Para ello, se utilizé una pulidora marca PRESI modelo minitech 250 SP1.
El desbaste grueso se hizo con los grados de lija: 240, 320, y 600. El desbaste fino
con las granulometrias: 1200, 2400 y 4000. La figura 23a muestra esta etapa de la

metalografia en las espumas.

Para pulir las muestras se us6 un pafo, Al203 en polvo de 1 micrémetro (pulido
grueso), de 0.03 micrometros (pulido fino) y un abrasivo compuesto por particulas
de diamante en suspension para quitar las rayas en el material y lubricarlo, ya que
el agua oxida con facilidad al Mg (figura 23b). Por ultimo, las piezas se colocaron
en un vaso de precipitados con etanol dentro de un bafo ultrasénico marca Cole-
Parmer modelo 8890 durante 15 minutos para remover los residuos de alumina

mediante las vibraciones del equipo.

(b)

Figura 23. Piezas en la pulidora, (a) Desbaste de espumas y (b) Pulido de las

muestras en bulto.
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Para el revelado quimico de las piezas pulidas, se prepar6 una disolucion de acido
nitrico en alcohol, con 4 ml de HNOsy 108 ml de etanol. [29] El reactivo se prepard
en la campana de extraccion y las muestras se atacaron por inmersion durante 10
segundos. Al término del revelado, se enjuagaron con etanol y secaron con aire
para la toma de microestructuras en un microscopio 6ptico marca AmScope modelo
T1A (figura 24).

Figura 24. Microscopio optico utilizado.

2.8. Difraccion de rayos X

Es una técnica semicuantitativa que se realizé6 con la finalidad de obtener la
estructura cristalina del material e identificar las fases en las muestras en bulto,
mediante interferencias producidas cuando las ondas se curvean (frente de onda) y
dispersan al encontrar un obstaculo. Se utilizé un difractrometro marca SIEMENS
modelo D5000 (figura 25). Las piezas se colocaron en el porta muestras con

plastilina para alinearla.
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Figura 25. Difractrometro en funcionamiento.

2.9. Picnometria de helio

Esta técnica determina volumenes en materiales sélidos continuos (muestras en
bulto) o porosos (espumas). Se usOé un picndmetro marca Quantachrome
instruments modelo ultrapyc 1200e (figura 26) que usa He de alta pureza, porque al
ser el elemento con el radio atbmico mas pequefio y un gas muy inerte, se tiene una
mayor precision en las mediciones. Su funcionamiento consiste en medir la
variacion de la presidn en el sistema para determinar el volumen. Digitando la masa
de la muestra antes de cada corrida, calcula la densidad usando el volumen que

determina el equipo.
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ULTRAPYC 1200¢

Figura 26. Picndmetro de helio.

2.10. Ensayo de dureza

Las muestras en bulto y las espumas de cada composicién se montaron en el porta
muestras para asegurar que la superficie sea plana al efectuar el ensayo. Se uso6
un durometro marca SHIMADZU modelo HMV-G, el cual se muestra en la figura 27.
Para todas las muestras, se utilizé una carga de 0.025 kgf (245.2 mN), durante 15
segundos, utilizando un indentador punta diamante para generar la huella a medir y
determinar la microdureza en cada zona de las muestras en bulto y de las espumas
metalicas tal como se muestra en la figura 28. Se hicieron 10 mediciones en cada
muestra, siguiendo los parametros de la norma ASTM E384 “método de prueba

estandar para microdureza de materiales”. [30]
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Figura 27. Durometro Vickers.

(a) (b) (c)

Figura 28. Ensayo de dureza en las todas las muestras. (a) Periferia de la muestra
en bulto, (b) Centro de la muestra en bulto y (c) Espuma metalica.
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2.11. Ensayo de compresion

Se realizé el ensayo de compresion unixial en las probetas de ambas aleaciones,
con el objetivo de obtener las propiedades mecanicas mediante las curvas esfuerzo-
deformacion. Primero, se montaron las muestras en bulto de Mg y Mg-Li en una
maquina universal de ensayos mecanicos marca Instron, modelo 8802 (figura 29),
este equipo tiene una carga maxima de 250 kN a una velocidad de deformacion de

0.5 mm/min.

Figura 29. Maquina universal de ensayos mecanicos Instron 8802.

Para generar las curvas esfuerzo-deformacion de las espumas, se efectu6 el ensayo
en una maquina universal de pruebas mecanicas marca Instron modelo 5500R
(figura 30), aplicando una carga de 10 kN, se trabaj6 a la misma velocidad de 0.5
mm/min, hasta alcanzar una deformacién del 80%. Al montar la pieza, si el

espécimen hiciera contacto con algun desnivel, éste alinea la muestra para que
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quede completamente paralela; esto asegura un resultado confiable. Se utilizaron
maquinas universales distintas porque las muestras en bulto necesitan una mayor
cantidad de carga para ser deformadas, y primero se efectud el ensayo en las
espumas metalicas en el equipo que suministra menos carga. El ensayo se hizo
bajo la norma ASTM E9 “métodos de prueba estandar para ensayos de compresion
de materiales metalicos” [31], cumpliendo la relacién L/D= 0.8, teniendo un diametro

de 25.4 mm y una altura inicial de 20 mm, tal como se ilustra en la figura 31.

Se monto la muestra en el equipo (figura 32) y con la curva esfuerzo-deformacion
se determinaron propiedades mecanicas como el esfuerzo de cedencia, el esfuerzo
a la rotura y la energia maxima de absorcion en diferentes porcentajes de
deformacion. Se ensayaron tres probetas a temperatura ambiente con el fin de

evaluar la reproducibilidad del comportamiento mecanico de las espumas.

Figura 30. Maquina universal de pruebas mecanicas Instron 5500R.
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Figura 31. Dimensiones bajo norma para las espumas metalicas, (a) Altura y
(b) Diametro.

Figura 32. Espuma metalica montada en la maquina universal de ensayos
mecanicos.
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Capitulo 3. Resultados y discusion

3.1. Fundicion de aleaciones

Los cilindros de Mg y Mg-Li fueron extraidos del crisol con una prensa hidraulica
marca MIKEL’S modelo TK4 (figura 33). Las dimensiones de las probetas de colada
fueron aproximadamente de 18 cm de altura (figura 34) y 6.3 cm de diametro. Las
probetas de las espumas tuvieron el mismo diametro, pero una menor altura,

oscilando entre 10 y 12 cm (figura 35b).

Figura 34. Cilindros producidos por fundicién de Mg y Mg-Li.
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Después del enfriamiento, en todas las muestras (dentro del crisol), se observé que
en la base quedo el metal infilirado (figura 35a). Para extraer las probetas, fue
necesario utilizar la prensa hidraudlica (figura 33). En la figura 35b se muestra el
rechupe en la parte superior del lingote, siendo un resultado esperado ya que es

poco probable que este defecto se ubique en la espuma.

Ity

J“l\l‘lll‘ll“”ll

(b)

Figura 35. (a) Espuma dentro del crisol y (b) Probeta extraida del crisol.

3.2. Maquinado de probetas

Con el careado de las probetas se redujo el espesor y diametro de los cilindros,
ademas, este proceso elimind los 6xidos e impurezas generados durante la fusion
de las aleaciones. El rechupe quedé en la parte superior de los cilindros (figuras 34
y 35b), no obstante, se observa la presencia de defectos por contraccion liquido-
solido en algunas probetas maquinadas (marcados en la figura 36), lo cual se
atribuye a la colada al interior del horno, donde no es posible controlar la
solidificacion del material. Sin embargo, no es un factor critico tener estos poros, ya
que los defectos generados en la primera fusion del material en el interior de la pieza
desaparecieron en el proceso de infiltracién. El maquinado de las espumas permitio

determinar visualmente si tuvo lugar este proceso (figura 37).
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(b)

Figura 36. Cilindros careados, (a) Altura de 18 cm y (b) Diametro de 6.2 cm

después del maquinado.

(b)

Figura 37. Maquinado del lingote, (a) Muestra montada en el torno y (b) Cilindro

careado.
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Para generar las dimensiones requeridas en las espumas, cada cilindro se corté en
3 partes, y se monté cada una de ellas en el torno para su maquinado (figura 38).
Tras realizar los cortes en la probeta, se observa que los cristales de NaCl quedaron
dispersos en la matriz de Mg (figura 38a). Esto indica que el material tuvo una buena
respuesta al proceso de infiltracion, principalmente por la temperatura de operacién
(750 °C), 100 °C arriba del punto de fusion del Mg, esta temperatura fue con el
objetivo de disminuir la viscosidad en el material y aumentar la fluidez para facilitar

la infiltracion de la preforma, sin llegar al punto de fusion de ésta (800 °C).

De igual modo, se observa que el rechupe afect6 la zona donde sdélo hay Mg, lo cual
es deseable, porque asi no se afecta la integridad de la espuma. La placa de Cu
favorecio que la contraccion liquido-sélido ocurriera en la parte superior, que es la
ultima en solidificar. De acuerdo con la figura 29b, donde se muestra que en la base
del reactor se observa una tonalidad anaranjada mas obscura, indicando que en
esa zona (perteneciente a la espuma) hay una menor temperatura, y que durante el
enfriamiento del sdlido la parte inferior es la primera en ponerse obscura, o bien, en

enfriar (figura 29c).

(a) (b)

Figura 38. Obtencion de muestras, (a) Corte del lingote y (b) Maquinado de la

espuma.
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En la figura 39, se muestran las probetas con las dimensiones requeridas obtenidas
después de tornear el material compuesto de NaCl+Mg(Li), porque el NaCl sirve
como refuerzo, es por eso que se maquinan antes de llevar a cabo la eliminacion

de la preforma.

(b)
Figura 39. Corte de las espumas, (a) Después del maquinado y (b) Material

compuesto de NaCl+Mg(Li).

3.3.  Remocioén de la preforma

La disolucién en medio basico fue exitosa para las espumas fabricadas con con los
parametros: 0.5 bar de presion de fusion hasta 1.5 bar de infiltracion durante 15
minutos. En ambas muestras se logré un buen acabado superficial, destacando la
espuma de Mg-Li (figura 46). Se asegura que fue una buena disolucion porque la
preforma de NaCl se removio en los niveles esperados, no hubo reaccion del NaOH
con la preforma, por lo que no existié el encapsulamiento del NaCl o la formacion
de algun material compuesto en las interconexiones. El tiempo de remocién de la
preforma fue bajo, ademas de que no es necesario utilizar grandes cantidades de

la disolucién, ya que la mayor concentracion de la preforma que se elimina ocurre
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en la primera etapa de la lixiviacion. En la tabla 7 se presentan las masas de las
espumas antes y después de la eliminacidn de la preforma, ademas del porcentaje

de porosidad calculado con la ecuacién 1.

En la tabla 5 se reunen todas las pruebas realizadas para determinar los parametros
idoneos de fabricacion de las espumas metalicas de Mg. Se indican las variables de
tiempo y de presion de infiltracion. Los experimentos iniciaron desde presion de
vacio (107 Torr), aumentandola en cada prueba hasta completar todo el espectro
del mandmetro, empleando presidon de Ar para infiltrar, suministrandola de manera
gradual en las presiones mas altas, es decir, 1.5, 1.8 y 2 bar. Los valores reportados

son el promedio de 3 muestras representativas de cada prueba.

Tabla 5. Porosidad de las espumas de Mg tras disolverlas (para todas las pruebas).

Condicién Presion | Tiempo de Masa Masa Porosidad
inicial de de infiltraciéon con sin NaCl [%]
presiéon infiltracién [min] NaCl [g] [a]

[bar]
0 25 19.174 9.353 51.220
0.1 25 19.043 8.671 54.466
0.2 25 18.891 8.347 55.815
Desde vacio 0.3 25 18.752 8.136 56.613
0.4 25 18.605 8.543 54.082
0.5 25 18.417 10.074 45.300
1 25 19.086 13.810 27.643
1.5 25 19.346 12.052 37.703
2 25 19.553 11.315 42.132
2 15 16.598 10.646 35.860
Desde Ar 1.5 15 17.855 12.106 32.198
manteniéndola 1.8 20 17.867 11.289 38.816
en 0.5 bar 2 25 17.889 10.003 44.083
0.5 bar 1.5 15 17.910 6.194 65.416
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Como se puede observar, la porosidad mas elevada se obtuvo en la ultima prueba,
es por esto que se utilizaron los mismos parametros para producir la de Mg-Li. Por
otra parte, en la tabla 6 se presentan los valores de AH de reaccion y AS a
temperatura ambiente (25 °C o bien, 298 K) del LiCl y NaCl.

Tabla 6. Entalpia de reaccion y Entropia para sales a 298 K [32]

Compuesto AHxn [cal/mol] AS [cal/mol]
NaCl -98620 17.24
LiCl -96900 14.17

Se procedi6 a calcular el valor de AG para ambas sales a esa temperatura, segun

la ecuacion 4.
AG = AH — TAS 3
cal cal cal
AGnocr = — <98620—) —(298K) (17.24—) = —-103757.52 —
mol mol mol
cal cal cal
AGric = — <96900—) — (298 K) (14.17—) =-101122.66 —
mol mol mol

Debe recordarse que la energia libre es un criterio termodinamico que sirve para
saber qué tan estable es un sistema. Esta es la razén del calculo, por lo que, al tener
un valor menor de AG para el NaCl, implica que es un compuesto mas estable a
temperatura ambiente. Por lo tanto, se especula que a 750 °C se forma LiCl durante

el proceso de infiltracién, al ser este compuesto menos estable 298 K.
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Tabla 7. Masa y porosidad de las espumas metalicas con los parametros

adecuados de fabricacion.

Espuma Masa con NaCl Masa sin NaCl Porosidad [%]
[d] [d]
Mg 17.910 6.194 65.416
Mg-2.5% at. Li 18.564 6.479 65.099

De acuerdo con la tabla 7, las espumas se infiltraron adecuadamente suministrando

al sistema 1.5 bar de presioén durante 15 minutos; con estos parametros se obtuvo

la porosidad mas elevada y el mejor acabado superficial (figura 40), lo que las hace

un producto entregable.

Figura 40. Espuma metalica de Mg-Li.

54



3.4. Preparacion e interpretacion metalografica

En la figura 41 se presentan las zonas periféricas y centrales de las muestras en
bulto para ambas composiciones después del revelado quimico. En la figura 41a se
muestran granos grandes y equiaxiales de Mg, y en la figura 41b se nota una
disminucién en el tamafio de grano a nivel macroscopico con la adicion de Li,
teniendo una zona columnar (en la periferia) y una equiaxial (en el centro) de ambas

muestras.

(a) (b)

Figura 41. Muestras en bulto pulidas y atacadas, (a) Mg y (b) Mg-Li.

En las microestructuras correspondientes a la periferia de las aleaciones, se
observa la presencia de maclas (marcadas en la figura 42), como una posible
respuesta a la solidificacién y enfriamiento del Mg, producidas por algun esfuerzo
cortante durante las contracciones que sufre el material durante los cambios en la
microestructura. Este comportamiento es caracteristico y mas notorio en la muestra
de Mg puro, ademas, el tamafio de grano es grande y las maclas se encuentran

concentradas en el limite de grano (figura 42a).
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En la muestra de Mg-Li (figura 42b) existe un tamano de grano mas pequeno y
menos equiaxiales que los de Mg. Con base en otras investigaciones, se observa
que el Li actta como un refinador. Ademas de que promueve la cristalizacion

columnar del Mg. [33]

(a) (b)
Figura 42. Microestructura de la periferia de las muestras en bulto a 50X, (a) Mgy
(b) Mg-2.5% at. Li.

En la figura 43 se tienen las muestras del centro para ambas aleaciones.
Nuevamente, se corrobora el comportamiento estructural de la refinacién del grano
en la muestra que contiene Li, aunque en estas muestras el tamafio de grano es

ligeramente mas grande porque la solidificacion fue mas lenta en la zona central.

@ (b)
Figura 43. Microestructura del centro de las muestras en bulto a 50X, (a) Mgy
(b) Mg-2.5% at. Li
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En la figura 44 se presentan las microestructuras correspondientes a las espumas,
en donde se observa que la microestructura difiere con las de las muestras en bulto,
pero son muy similares en las espumas sin importar la composicion. Se observan
los poros (en negro) y sus interconexiones. La microestructura corresponde a la fase
aMg, ya que es la unica fase que se alcanza a ver y es la que se espera de acuerdo
con el diagrama de fases en el sistema Mg-Li.

500 pm

(a) (b)

Figura 44. Microestructuras de espumas metalicas a 50X, (a) Mg y (b) Mg-Li.

3.5. Fluorescencia de rayos X

El lingote de Mg usado como materia prima principal en la fabricacion de las
aleaciones mediante fundicion, tuvo un alto contenido de Mg y la presencia de Siy
Mn como impurezas (tabla 8). Al resultar elevada la pureza en la materia prima, se

logré la composicion deseada para los lingotes base Mg realizados mediante

fundicion.
Tabla 8. Composicion del lingote de Mg a través de FRX.
Metal base Impurezas
%Mg %Si %Mn
99.91 0.03 0.01
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Por otra parte, en la tabla 9 se observa que la viruta presentd 5 veces mas
impurezas de Si, con trazas totales de 6 elementos, resultando menos puro; por tal
motivo, se utilizd s6lo para ajustar y completar la carga que no fue posible agregar
en forma de lingote. Para la fusion de las espumas, se prescindio de la viruta, porque
al aplicar vacio durante la purga del sistema, pudo ocurrir la succién de las particulas

de Mg y la obstruccion del sistema de valvulas.

Tabla 9. Composicion de la viruta de Mg a través de FRX.

Metal base Impurezas
%Mg %Si %Fe %Mn %Cr %Ni %Ti
99.47 0.15 0.05 0.05 0.03 0.01 0.01

3.6. Difraccién de rayos X

Para las dos aleaciones (muestras en bulto) , se obtuvieron los planos
cristalograficos de la fase aMg correspondientes a los picos caracteristicos de
ambos difractogramas. Las fases de Li no fueron detectadas mediante esta técnica
de caracterizacion, debido a que con la cantidad agregada de este elemento, este
elemento se ubica en forma de solucién sdlida intersticial. En la figura 45 se
encontraron en total 8 planos para el Mg, teniendo mayor intensidad en los 2

primeros picos.
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Figura 45. Difractograma para la muestra en bulto de Mg.

En el difractograma de la muestra de Mg-Li (figura 46) se observa que el pico en la
posicion 32.39 en el eje “x” (20) alcanz6 una mayor intensidad, pasando de 1100
cuentas relativas a 1750 aproximadamente, convirtiéndolo en el de mayor altura e
intensidad del difractograma. Por otra parte, el pico de la posicion 34.627 de la figura
45 paso de 1250 cuentas relativas a 200, disminuyendo significativamente en el
caso del Mg-Li. También se observa que desaparecio el pico de la posicion 72.830,

por lo que el plano (004) no existe en la muestra de Mg-Li.

Sin embargo, se encontraron 4 planos adicionales que no se presentan en el
difractograma de Mg (figura 44) en las posiciones 57.6119 (110), 68.9552 (112),
70.3172 (201) y 97.0827 (211). El pico de la posicion 48.0597 incrementé su
intensidad en aproximadamente 150 cuentas relativas en la aleacion de Mg-Li. Por
ultimo, se encontré que el pico de la posicion 99.602 pasé de 500 cuentas relativas
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(figura 45) a solo 200 (figura 46). Al comparar ambas aleaciones, se comprueba la
existencia de la soluciodn sdlida intersticial, correspondiente a la fase aMg.
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Figura 46. Difrgctograma para la muestra en bulto de Mg-2.5% at. Li.

3.7. Picnometria de helio

Esta técnica de caracterizacion fue importante para determinar la presencia de Li
con la disminucion de la densidad. Se realizé para las muestras en bulto y en
espuma de ambas aleaciones. En la tabla 10, se muestran los resultados obtenidos
mediante picometria de He, para 3 muestras de las dos aleaciones bajo estudio.
Ademas, se realizaron los calculos tedricos para el volumen de las probetas, el cual
fue un valor tedrico constante de 10.134 cm® ya que todas las muestras,
independientemente de la aleacion, tuvieron las mismas dimensiones conservando
la relacion L/D= 0.8, lo anterior para que los valores sean comparativos entre los

dos tipos de muestra.
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Tabla 10. Propiedades fisicas de las muestras en bulto.

Probeta m[g] v[icm?] Pt Pe o?
[g/cm3] | [g/lcm?3]

1 17.701 10.1537 1.747 1.743 0.0152

Mg 2 17.728 10.170 1.749 1.743 0.0023
3 17.410 10.011 1.718 1.739 0.0009

1 17.480 10.043 1.725 1.740 0.0187

Mg-Li 2 17.530 10.155 1.730 1.726 0.0036
3 17.576 10.117 1.734 1.737 0.0031

El valor promedio para las densidades obtenidas mediante picnometria para la
muestra de Mg fue 1.742 g/cm?3, lo cual coincide con la densidad reportada en la
literatura para este material, y se consider6é como la densidad de la aleacion con la
que fue fabricada la espuma, ya que es un valor mas certero que el calculado
tedricamente (como masa entre volumen) de las muestras. El promedio de la
densidad Mg-Li corresponde a 1.734 g/cm?, este valor se toma para esta aleacion y
concuerda con lo esperado a pesar de ser pequefa la adicion de Li.

En la tabla 11, se presentan los valores obtenidos para el volumen y densidad de
las espumas. Al comparar las muestras, en la de Mg-Li es menor que en la de Mg,
tal como se esperaba. Por otra parte, en otro trabajo de investigaciéon [25], con un
contenido de Li del 12% masa, la densidad del material alcanza un valor de 1.62
g/cm?, y la densidad del Mg coincide con el valor determinado experimentalmente
mediante picnomnetria de He, es decir, 1.74 g/cm3. Con esto se sustenta la
veracidad de las mediciones y la congruencia que existe al reducir la densidad con
una pequena adicidon de Li, asi como la posibilidad que disminuya tras incrementar

la cantidad de este elemento en la matriz de Mg.
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Tabla 11. Propiedades fisicas de las espumas.

Espuma m[g] vicm?® | pe[g/cm?] Pr o2
[g/cm?]
Mg 6.211 3.3127 1.7883 1.0265 0.0067
Mg-Li 6.837 3.9701 1.7221 0.9931 0.0012

3.8. Ensayo de dureza

De acuerdo con la tabla 12, la dureza fue una propiedad que se mantuvo
independientemente de la presentacion de la muestra (bulto o espuma). Esta se
incrementod en la periferia de las muestras en bulto; este comportamiento fue mas
notorio en la aleacion de Mg-Li, lo cual es de esperarse ya que es donde ocurre mas
rapido la solidificacion del material, y por lo tanto, se obtiene un grano mas pequefio

que le confiere dureza y resistencia al material.

Tabla 12. Dureza Vickers de las muestras en bulto y espumas.

Aleacidn Muestra Dureza Vickers
(HV)

Mg Bulto Zona periférica 41
Zona centro 38
Espuma metalica 43
Mg-2.5% at. Li Bulto Zona periférica 60
Zona centro 43
Espuma metalica 40
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3.9. Ensayo de compresion

En la figura 47 se muestran las probetas del material completamente sélido

montadas y alineadas previamente a la aplicacion de la carga.

(a) (b)

Figura 47. Probetas en bulto montadas en la maquina de ensayos, (a) Mg y (b)
Mg-Li.

En la figura 48 se presentan las muestras a la mitad de la deformacion, es decir,

cuando el equipo aplico la mitad de la carga al material durante el ensayo.

(a) (b)

Figura 48. Probetas en bulto a la mitad del ensayo, (a) Mg y (b) Mg-Li.
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Por ultimo, en la figura 49 se tienen las probetas totalmente comprimidas una vez
que el equipo alcanzé su carga maxima, por lo que no llegaron al 80% de
deformacion plastica, los valores mas altos son cercanos al 70%, los cuales se
visualizan en la curva esfuerzo deformacién para cada probeta en las figuras 50 y
51. El porcentaje maximo de deformacidén que alcanzaron las muestras de Mg fue
del 68%, mientras que las de Mg-Li fue del 69%, lo que indica que ambas aleaciones
soportaron practicamente la misma carga, no obstante, como se observa en la figura
49D, la probeta de Mg-Li tuvo un mayor abarrilamiento y agrietamiento. Por lo tanto,
es mas fragil al tener propiedades mecanicas superiores a las de la muestra de Mg,
esto de acuerdo con la tabla 12, donde se presentan las propiedades mecanicas

obtenidas para las muestras en bulto a través del ensayo de compresion.

(b)

Figura 49. Probetas en bulto al término del ensayo, (a) Mg y (b) Mg-Li.
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Tabla 13. Propiedades mecanicas en las muestras en bulto.

Probeta Esfuerzo Ultimo Absorcién
de esfuerzo de | de energia
cedencia | compresion | al 50% de la
[MPa] [MPa] deformacién
[J]
1 166.337 423.78 786.781
Mg 2 180.489 423.833 815.399
3 177.620 420.821 810.542
X 174.815 422.811 804.240
1 178.379 428.910 831.228
. 2 169.606 424.910 826.017
Mg-Li
3 174.543 422.706 771.692
X 174.176 425.509 809.646

Como puede observarse, las probetas que constan solo de una fase solida continua
tienen propiedades mecanicas muy elevadas y, de manera general, en ambas
aleaciones son muy similares. Estas muestras si tienen zona plastica en la curva
esfuerzo-deformacién, lo que incrementa significativamente el esfuerzo de
compresion, y la capacidad de absorcidon de energia, a pesar de que sea un valor
reportado al 50%.
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Se debe de tener en cuenta que las propiedades obtenidas en las muestras en bulto
y en las espumas no son comparativas entre si, ya que en materiales sélidos
continuos siempre se tendran propiedades mecanicas mayores. Sin embargo, se
hizo el ensayo en ambos casos porque las espumas se hicieron a partir de las
aleaciones en bulto, y es por ello que vale la pena analizar los dos comportamientos.
En la figura 50 se presenta la curva esfuerzo-deformacién para la aleacion de Mg-

Li, mientras que en la figura 51, el de las muestras de Mg puro.

4.5

3.5

2.5

1.5

0.5

%e

Mg-lil ——Mgli2 ——Mg-Li3

Figura 50. Curva o-¢ para muestras de Mg-Li en bulto.
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Figura 51. Curva o-¢ para muestras en bulto de Mg.

En las figuras 52 y 53 se muestran ambas espumas antes y después del ensayo de
compresion. La espuma de Mg no se desintegré como la de Mg-Li, este mismo
comportamiento se observa en las muestras en bulto, aunque a diferencia de las

espumas, sus propiedades mecanicas decrecen en espumas de Mg-Li.
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Figura 52. Espuma de Mg antes y después del ensayo de compresion.

Figura 53. Espuma de Mg-Li antes y después del ensayo de compresion.

En la tabla 14 se presentan las propiedades mecanicas mas importantes obtenidas
mediante el ensayo de compresion hasta el 80% de deformacion plastica, ya que
por encima de ese nivel de deformacion, no se obtendrian valores significativos en
las propiedades mecanicas al tener que aplicarse una carga mayor debido a la
compactacion del material. En la figura 54 se muestra la curva esfuerzo-deformacion

para ambas muestras.
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Tabla 14. Propiedades mecanicas en las espumas metalicas.

Espuma | Tenacidad Esfuerzo | Ultimo esfuerzo | Absorcién de
[MPa] de de compresion energia [J]
cedencia [MPa]
[MPa]
Mg 18.753 122.499 122.499 190.045
Mg-Li 10.356 1.669 82.102 104.950
140
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Figura 54. Curva o-¢ para espumas base Mg al 80% de deformacion.

En el caso de la espuma de Mg, el esfuerzo de cedencia es igual al ultimo esfuerzo
de compresion, y por lo tanto, al de rotura. En su curva esfuerzo deformacion (figura
54), no existe una region correspondiente a la zona plastica porque a pesar de
aplicar la carga maxima no fue posible rebasar el esfuerzo de cedencia. También
se observa que la curva correspondiente al Mg esta por encima de la de Mg-Li,
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ademas, el area bajo la curva (tenacidad) es casi el doble de la de Mg-Li. Por lo
tanto, se tiene un comportamiento mecanico superior en las espumas de Mg, esto

se corrobora con los valores obtenidos con la prueba de compresion de la tabla 14.

En la figura 55 se muestra una zona especifica del ensayo, hasta el 20% de
deformacion. Se observa que cuando inicia la deformacion de las espumas, la de
Mg-Li tiene mayores propiedades mecanicas; este comportamiento termina al 8%
de deformacion, con casi 4 MPa de carga uniaxial aplicada. Por lo tanto, las
espumas de Mg-Li tienen mejor comportamiento mecanico en la zona elastica,
observado en la curva esfuerzo-deformacion. Otro factor a considerar, es el tipo de
poro, porque al ser irregular en morfologia, las puntas son acumuladores de
esfuerzo, reduciendo las propiedades mecanicas. De igual forma, teniendo
particulas pequefas, es mas probable el riesgo de fragmentacién desde el proceso
de tamizado.

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
%E

Mg-2.5% at. Li == Mg

Figura 55. Curva o-¢ para espumas base Mg al 20% de deformacion.
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Capitulo 4. Conclusiones

. Los parametros adecuados para fabricar espumas base Mg de celda abierta
fueron: presion y temperatura de fusion de 0.5 bar a 750 ° C durante 1 hora,
y presion de infiltracion de 1.5 bar durante 15 minutos.

2. El Li actua como un refinador de grano en aleaciones base Mg.

. Las propiedades mecanicas en las espumas de Mg-Li pueden mejorarse sin
sacrificar ligereza con un tratamiento térmico o adicionando aleantes a este
sistema binario.

. Las espumas de Mg-Li absorbieron una menor cantidad de energia con
respecto a las de Mg puro.

. Una técnica de caracterizacion fundamental para comprobar la existencia de
Li en aleaciones base Mg, es la picnometria de He.

. Las adiciones de Li en aleaciones base Mg mejoran las propiedades fisicas
y quimicas, aunque tienden a disminuir las mecanicas.

. La desventaja de utilizar Li como elemento aleante es que no es posible
detectarlo con la mayoria de técnicas de caracterizacion quimica elemental,
presentando mayor dificultad cuando se encuentra en pequefias cantidades.
. Las propiedades de las espumas dependen del tipo, forma, tamafo y
distribucion del poro.

. Algunas propiedades dependen principalmente de la microestructura y del

tipo de celda.

10. El comportamiento mecanico en las espumas metalicas es menor en poros

pequefos y asimétricos.

11. Al reducir el tamafo de grano adicionando Li, se fragilizd la aleacion y

disminuyendo sus propiedades mecanicas.

12. Es necesario realizar tratamientos térmicos para modificar la estructura del

material y contrarrestar el efecto negativo que aporta el Li.

13. Las espumas de Mg-Li absorben menor cantidad de energia que las de Mg.

14. Las propiedades mecanicas en las muestras en bulto siempre son mayores

que en las espumas metalicas, por lo que no son comparativas pero si
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necesarias para conocer el comportamiento de la aleacion a partir de la cual
se producen las espumas.

15. El uso de espumas metalicas sobre sus equivalentes en bulto casi siempre
es mas conveniente debido a que sélo se requiere alrededor del 40% de
material, lo que disminuye el costo y el peso.

16. El Li incrementa la resistencia a la corrosion y mejora el acabado metalico

en las espumas.

4. Trabajo futuro

» Realizar tratamientos térmicos en las espumas producidas durante este
trabajo, se propone un recocido para mejorar la ductilidad y comparar el
efecto en la de Mg-Li con respecto a la de Mg. Se propone T6, solucion
tratada térmicamente con un envejecimiento artificial.

» También, seria conveniente utilizar otro elemento aleante en la matriz de Mg
para formar una solucion solida sustitucional, siguiendo las reglas de Hume-
Rothery. Como ejemplo de lo anterior, se propone al Al para incrementar las
propiedades mecanicas, asi como la resistencia a la corrosion, y al mismo
tiempo, no tener modificaciones importantes en la ligereza de las espumas
base Mg. Se recomienda en un intervalo de 3-9% masa de Li, ya que este
elemento en exceso promueve la formacién de la fase Mg17Al12 con un borde
de grano interdendritico, reduciendo significativamente la resistencia y
ductilidad.

» Realizar mas técnicas de caracterizacion estructural, por ejemplo ICP de
masas para determinar cuantitativamente el porcentaje atomico o en peso
del elemento aleante, ademas para descartar la presencia de impurezas en
la aleacion de Mg-Li que puedan fragilizar el material.

» Generar espumas metalicas a partir de un sistema de aleacion ternario base

Mg y analizar el efecto de cada elemento afiadido en las propiedades.

72



5. Bibliografia

[1]
[2]
[3]
[4]

[5]

[6]

[7]

[8]

9]

[10]

[11]

[12]

[13]

Kainer, K. U. Magnesium Alloys and Technology. Wiley-VCH, 2003.
Sosnick, B. US Patent 2 434 775, IWRV.

Degischer, H.P., and Kriszt B. Handbook of Cellular Metals: Production,
Processing, Applications. Wiley-VCH, 2002.

Henry, G.P., and Hunt, W. H. Advances in Magnesium Alloys and
Composites. The Minerals, Metals and Materials Society, 1988.

Elizondo, E.M., Barari, F., Woolley, R., and Goodall, R. Casting Protocols for
the Production of Open Cell Aluminum Foams by the Replication Technique
and the Effect on Porosity.

Rahulan, N., and Sundararaman G., Kumaran S. Mechanical behavior of Mg-
Li-Al alloys. Department of Metallurgical and Materials Engineering, National
Institute of Technology, Tiruchirappalli, 620015, India, 2018.

Askeland, D. Ciencia e Ingenieria de Materiales. Cengage Learning, México
2011.

Cristébal, M. Produccion y Caracterizacion de Espumas Metalicas de Al y Mg
de Poro Abierto. (Tesis de Maestria). Universidad Nacional Autbnoma de
México, Ciudad de México, México, 2018.

Callister, W. Introduccioén a la ciencia e ingenieria de los materiales, cuarta
edicion, Editorial Reverte, Espafa, 2007.

Azamar, M. Estudio de la permeabilidad a altas presiones de espumas de Al.
(Tesis de maestria). Universidad Nacional Autbnoma de México, Ciudad de
México, México, 2019.

ASTM International. E17-04, Standard Specification for Wire Cloth and
Sieves for Testing Purposes, ASTM International. Estados Unidos, 2004.
Gibson, L.J. and Ashby, M.F. Cellular Solids Structure and Properties. 2nd
ed. Cambridge University Press, 1999.

Velasco, M. Espumas de Magnesio Puro con Porosidad Interconectada como
Captores Quimicos Estructurales de COz. (Tesis de Maestria). Universidad
Nacional Auténoma de México, Ciudad de México, México, 2017.

73



[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

[20]

[21]

[22]

[23]

[24]

[25]
[26]

[27]

Liu, P.S. and Chen, G.F. Porous Materials Processing and Applications. 1st
ed. Tsinghua University Press, 2014.

Shi, T., Chen, X., Cheng, Y., and Li, Y. Foaming Process and Properties of
6063 Aluminum Foams by Melt Foaming Method. Materials Transactions,
2017.

Yuan, L., Chen, X., Huawei Z., and Yanxiang, L. Directional Solidification of
Metal Gas Eutectic and Fabrication of Regular Porous Metals. China Foundry,
2005.

Mendieta, |. Obtencion y caracterizacion mecanica de espumas metalicas de
Al-Mg-Cu y AI-Cu-Mg. (Tesis de licenciatura). Universidad Nacional
Auténoma de México, Ciudad de México, México, 2022.

Zhang, C., Feng, Y., and Zhang, X. Mechanical properties and energy
absorption properties of aluminium foam filled square tubes. Transactions of
Nonferrous Metals Society of China, 20(8), China, 2009.

Valencia, A., Las Espumas Metalicas. Revista Cintex, 2013.

Yilong, L., Guibao, Q., Yang, Y., Xuewei L., and Chenguang, B. Preparations
and Compressive Properties of Magnesium Foams. Rare Metal Materials and
Engineering, 2016.

ASM International. Handbook of Metallography and Microstructures. Vol. 9,
2004.

Hollrigl, F., Just, E., Kohler, J., and Melzer, H. J., Magnesium im
Volkswagenwerk. Metall 34 12, 1980.

Guang, S. Corrosion of Magnesium Alloys. Woodhead Publishing Limited,
2011.

Ross, R. Metallic Materials Specification Handbook. Fourth Ed., London,
1992.

Alok, N. The Metals Databook. McGraw-Hill, New York, 1997.

Lide, D. Handbook of Chemistry and Physics. Ed. CRC 80th Edition, CRC
Press, Boca Raton, FL, 1999.

ASM International. Handbook of Metallography and Microstructures. Vol. 9,
2004.

74



[28]

[29]

[30]

[31]

[32]

[33]

Guo, B., and Xiao, D. Deformation behavior and constitutive model for dual-
phase Mg-Li alloy at elevated temperatures. College of Materials Science
and Engineering, 2016.

Hanwu D., Wang, L. Effect of Y on microstructure and mechanical properties
of duplex Mg-7Li alloys. Journal of alloys and compounds, 2010.

ASTM International. E384-99, Standard Test Method for Microindentation
Hardness of Materials, ASTM International. Estados Unidos, 1999.

ASTM International. E9-89a, Standard Test Methods for Compression
Testing of Metallic Materials at Room Temperature. ASTM International,
Estados Unidos, 2009.

Kubaschewski, O, and Alock, B. Metallurgical Thermochemistry. 5th Ed.
Pergamon Press, Oxford, 1979.

Mordike, B.L., and Kainer, K.U. Magnesium alloys and their applications. Ed.
Werkstoff., Germany, 1998.

75



