o}

[0 WO AUTONGHA
T
m ﬂﬁ :

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
POSGRADO EN CIENCIA E INGENIERIA DE MATERIALES
INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES

"CARACTERIZACION HIDRAULICA, MECANICA Y MICROESTRUCTURAL DE ESPUMAS
BASE ALUMINIO DE CELDA ABIERTA"

TESIS
QUE PARA OPTAR POR EL GRADO DE:
DOCTOR EN CIENCIA E INGENIERIA DE MATERIALES

PRESENTA:
MANUEL FARID AZAMAR JACOME

TUTOR PRINCIPAL
DR. IGNACIO ALEJANDRO FIGUEROA VARGAS
INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES

COMITE TUTOR
DR. ISMELI ALFONSO LOPEZ

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES

DR. MIGUEL ANGEL HERNANDEZ GALLEGOS
FACULTAD DE INGENIERIA

CIUDAD UNIVERSITARIA, CIUDAD DE MEXICO, MAYO 2024



e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



PROTESTA UNIVERSITARIA DE INTEGRIDAD Y
HONESTIDAD ACADEMICA Y PROFESIONAL
(Graduacidn con trabajo escrito)

De conformidad con lo dispuesto en los articulos 87, fraccidon V, del Estatuto General, 68, primer
parrafo, del Reglamento General de Estudios Universitarios y 26, fraccion |, y 35 del Reglamento
General de Exdmenes, me comprometo en todo tiempo a honrar a la Instituciéon y a cumplir con los
principios establecidos en el Cédigo de Etica de la Universidad Nacional Auténoma de México,
especialmente con los de integridad y honestidad académica.

De acuerdo con lo anterior, manifiesto que el trabajo escrito titulado:

"CARACTERIZACION HIDRAULICA, MECANICA Y MICROESTRUCTURAL DE ESPUMAS BASE
ALUMINIO DE CELDA ABIERTA"

que presenté para obtener el grado de ----Doctorado---- es original, de mi autoria y lo realicé con
el rigor metodoldgico exigido por mi programa de posgrado, citando las fuentes de
ideas, textos, imagenes, graficos u otro tipo de obras empleadas para su desarrollo.

En consecuencia, acepto que la falta de cumplimiento de las disposiciones reglamentarias y
normativas de la Universidad, en particular las ya referidas en el Cédigo de Etica, llevara a la
nulidad de los actos de caracter académico administrativo del proceso de graduacion.

Atentamente

Manuel Farid Azamar Jacome
51801014-0

(Nombre, firma y Nimero de cuenta de la persona alumna)



A mi madre y a mi padre,

el viento bajo mis alas



Resumen

Resumen

En este trabajo de investigacion fueron producidas espumas de Al de celda abierta mediante
la técnica de infiltracion en estado liquido, a partir de tres aleaciones de Al: A/-1100 (pureza
comercial), Al-4.5Cu (%masa), y A4/-7075. Las espumas estudiadas fueron producidas en tres
tamafios de celda, definidos como 0.71-1.00 mm, 2.00-2.38 mm, y 3.35-4.75 mm. Todas las
muestras obtenidas fueron caracterizadas fisica y estructuralmente, con el fin de determinar
el efecto del tamaio de las celdas (macroestructura) en las propiedades hidraulicas de este

material, asi como en su respuesta a los tratamientos térmicos de solucidon y envejecimiento.

Las propiedades hidraulicas de las espumas fueron determinadas mediante ensayos de
inyeccion de flujo bajo condiciones criticas de presion y temperatura. Estos ensayos fueron
realizados en las espumas de 4/-1100 de celda abierta producidas en los tres tamafos de celda
definidos, con el fin de determinar el efecto de las caracteristicas de la fase celular en las
condiciones de flujo a través del material (velocidad alcanzada por el fluido, régimen de
flujo). Por su parte, el efecto de los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento fue
determinado mediante la caracterizacidon quimica, microestructural, y mecanica de las
espumas de Al-4.5Cu (%masa) y A/-7075 sometidas a dichos tratamientos térmicos, las

cuales fueron producidas en tamafios de celda de 2.00-2.38 mm, y 3.35-4.75 mm.

Los resultados obtenidos en este trabajo de investigacion muestran por una parte la
correlacion inherente entre la macroestructura y las propiedades hidraulicas de las espumas,
debido a que las muestras estudiadas presentaron diferentes velocidades de flujo a través de
su fase celular en funcion del tamafo de sus celdas. Asimismo, fue demostrado que este
material tiene la capacidad estructural para conducir fluidos bajo condiciones criticas de
presion y temperatura, debido a la ausencia de dafios importantes en su estructura tras los
ensayos de inyeccion de flujo. Finalmente, los resultados obtenidos en este trabajo
demuestran experimentalmente la variacion en la respuesta de las espumas a los tratamientos
térmicos de solucién y envejecimiento, en términos de las propiedades mecanicas y
microestructura resultantes de dichos tratamientos térmicos. Estos resultados fueron
atribuidos a posibles variaciones en la velocidad de enfriamiento del material tras su

extraccion de la mufla, resultantes del espesor de las paredes celulares de las espumas.




Abstract

Abstract

In this investigation, open-cell Al foams were produced by the replication casting technique
using three different Al alloys, i.e., AI-1100 (commercial purity), Al-4.5Cu (wt.%), and Al-
7075. The foams studied in this investigation were produced in three different cell sizes,
defined as 0.71-1.00 mm, 2.00-2.38 mm, and 3.35-4.75 mm. All the obtained samples were
physically and structurally characterized, in order to determine the effect of cell size
(macrostructure) on the hydraulic properties of this material, as well as on their response to

solution and aging heat treatments.

The hydraulic properties of the foams were determined by flow injection tests under critical
conditions of pressure and temperature. These tests were performed on open-cell 47-71100
foams produced in the three defined cell sizes, in order to determine the effect of the cellular
structure characteristics on the flow conditions through the material (velocity reached by the
fluid, flow regime). On the other hand, the effect of solution and aging heat treatments was
assessed by means of the chemical, microstructural, and mechanical characterization of Al-
4.5Cu (wt.%) and AI-7075 foams subjected to these heat treatments, which were produced in
cell sizes of 2.00-2.38 mm and 3.35-4.75 mm.

The results obtained in this investigation firstly demonstrate the inherent correlation between
the macrostructure and the hydraulic properties of the foams, as the studied samples
presented different flow velocities through their cellular phase depending on the size of their
cells. Furthermore, it was demonstrated that this material has the structural capacity to
conduct fluids under critical conditions of pressure and temperature, due to the absence of
significant physical damage to its structure after the flow injection tests. Finally, the results
obtained in this work demonstrate experimentally the variation in the response of foams to
solution and aging heat treatments, in terms of the mechanical properties and microstructure
attained after such heat treatments. These results were attributed to possible variations in the
cooling rate of the material after its extraction from the muffle, resulting from the thickness

of the cell walls of the foams.
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Capitulo 1 Introduccion

Capitulo 1

Introduccion

La ciencia e ingenieria de materiales historicamente ha constituido un pilar fundamental en
la evolucion y progreso de la humanidad, al estar presente en el desarrollo de nuevas
tecnologias, asi como en la busqueda de satisfacer necesidades de diversa indole de la
cotidianidad humana. Por tal motivo, el estudio e investigacion de nuevos materiales se ha
vuelto un tema preponderante en la agenda cientifica mundial, dado el constante cambio del
entorno y la aparicidon de nuevos retos y desafios en nuestro proceso evolutivo como especie
(e.g., realizacion de viajes espaciales, prevencion y defensa contra desastres naturales, etc.),

asi como la constante necesidad de mejorar la calidad de vida de las personas.

Desde sus inicios, la humanidad ha buscado aprovechar los recursos ofrecidos por la
naturaleza para su beneficio, con el fin de cubrir necesidades bésicas de supervivencia, tales
como la edificacion de vivienda y el desarrollo de medios de transporte. De esta manera, se
ha partido de estructuras naturales como la madera, el coral y algunos tipos de roca para la
construccion de casas y embarcaciones, gracias a las propiedades mecénicas presentadas por
estos materiales, aunado a su estructura celular, ligereza, y versatilidad de uso. El hombre,
en su afan por imitar a la naturaleza, ha buscado replicar este tipo de estructuras, en un intento
por explotar la multifuncionalidad inherente a su fase celular. Asi pues, han surgido
materiales celulares como el corcho, el hormigdn, las espumas de poliuretano, entre otros,
desempefiando diversas funciones en sinfin de aplicaciones y usos. Actualmente, los

materiales celulares constituyen todo un campo de estudio en ciencia e ingenieria de
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materiales, al presentar las ventajas de una estructura celular, es decir, baja densidad, alta
porosidad, y gran relacion superficie-volumen, aunado a las propiedades intrinsecas de su
fase solida, la cual puede ser de naturaleza metélica, polimérica, ceramica, organica o

compuesta.

En este contexto, surgen las espumas metalicas, como una alternativa viable de material
ligero con las propiedades inherentes de los metales, como su alta resistencia mecanica, y
excelente conductividad térmica y eléctrica. Las espumas metalicas, como su nombre lo
indica, consisten en una fase metalica continua la cual se encuentra coexistiendo con una fase
celular, la cual puede ser continua o discontinua [1, 2]. Este material presenta una gran
relacion resistencia-peso (resistencia especifica), asi como una gran capacidad de absorcion
de energia y disipacion térmica, por lo que se pueden usar como elementos de carga/soporte
de baja densidad, intercambiadores de calor, disipadores de impacto, e incluso como

andamios para reacciones quimicas y electrocataliticas [2, 3].

En la Figura 1.1 se muestra una breve cronologia de los acontecimientos historicos mas
importantes relacionados a la produccion, desarrollo e investigacion en espumas metalicas.
A pesar de ser considerado un material de reciente creacion, el primer reporte historico
concerniente a la fabricacion de espumas metélicas ocurrié en 1925, en Francia, cuando
Alexandre De Meller [4] patenté un proceso basado en la inyeccion continua de gas y la
adicion de carbonatos como precursores (agente espumante) a una colada de metal en estado
liquido, mientras esta era agitada constantemente a una frecuencia determinada. De esta
manera, las burbujas de gas inmersas en la colada eran retenidas tras la solidificacion del
metal, sentando asi las bases técnicas de los primeros procesos de fabricacion de espumas
metalicas, es decir, espumado por agente espumante e inyeccion de gas. No obstante, la
porosidad generada era altamente irregular en términos de geometria y distribucion, debido
al poco control del gas liberado y a la baja viscosidad del metal fundido. Fue hasta 1951 que
John Elliot (Estados Unidos) [S] propuso el uso de hidruro de titanio (TiH2) y zirconio (ZrHz)
como precursores mas eficientes (con respecto a los carbonatos) para generar burbujas de
gas, gracias a la liberacion progresiva de hidrogeno tras la descomposicion de ambos a
temperaturas superiores a los 400 °C. Posteriormente, en 1970, Currie Berry (Estados

Unidos) [6] retomo este proceso, implementando el uso de particulas de 6xido como
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espesantes/estabilizadores de la colada, incrementando asi su viscosidad, y logrando una

mayor retencion y control del hidrogeno liberado tras la descomposicion del hidruro.

OHEA Francia
Alexandre De Meller l]

Primer reporte historico relacionado a la produccion de espumas metalicas

()—m Estados Unidos

John Elliot
Uso de TiH, como precursor/agente espumante

()—m Estados Unidos

Benjamin Allen
Desarrollo de la técnica de metalurgia de polvos

()—m Estados Unidos

Henry Kuchek
Desarrollo de la técnica de infiltracion en estado liquido

()—m Estados Unidos

ERG Acrospace
Comercializacion de espumas metdlicas Duocel®

()—m Estados Unidos

Currie Berry
Uso de particulas de oxidos como espesante del metal liquido

Japon ’T‘

Shinko Wire Co. Ltd.
Desarrollo y comercializacion de espumas metdlicas Alporas®

JB2¥) Canadé | Noruega I
Alcan | Norsk Hydro IElI

Uso de particulas ceramicas como espesante del metal liquido

e\

e\

Uniodn Soviética
Vladimir Shapovalov
Desarrollo de la técnica Gasar

1995 - Actualidad

Investigacion sobre espumas metalicas

Figura 1.1 Cronologia del desarrollo e investigacion en espumas metalicas (a) espuma
metalica Duocel® [10], (b) espumas metalicas producidas por manufactura aditiva (imagen

propia).

Entre finales de la década de 1950 y principios de la década de 1990, diversas técnicas
(ademas del espumado por agente espumante e inyeccion de gas) para producir espumas
metalicas fueron desarrolladas, siguiendo rutas en distintos estados de agregacion de la
materia, y aprovechando las propiedades fisicas y quimicas de algunos metales. Una de estas

técnicas fue la propuesta en 1959 por Benjamin Allen (Estados Unidos) [7], basada en la
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obtencion de piezas metalicas altamente porosas a partir de la compactacion y sinterizado de
una mezcla de particulas metalicas (Al y Mg) con un precursor, sentando asi las bases
técnicas del proceso conocido actualmente como metalurgia de polvos. En 1966, Henry
Kuchek (Estados Unidos) [8] patentd el método de infiltracion en estado liquido, partiendo
de la infiltracion de una preforma sélida hidrosoluble (constituida generalmente por granos
de cloruro de sodio o sal comun) infiltrada con metal liquido. Tras la solidificacion del metal,
la preforma era removida, permaneciendo una estructura metalica celular equivalente al
espacio existente entre las particulas de cloruro de sodio, mismas que actuaron como
elementos espaciadores. En 1991, Vladimir Shapovalov (Unidn Soviética) [9] desarrollo la
técnica Gasar, la cual consiste en producir espumas metalicas a partir de una reaccion gas-
eutéctica en el sistema Al-H, generando porosidad mediante la solidificacion direccionada

del Al sobresaturado con H bajo condiciones de presion controladas.

A partir de la década de 1960, y debido al creciente auge que estaba alcanzando este material,
algunas empresas y compafliias comenzaron a invertir en el desarrollo y produccion de
espumas metalicas para su comercializacion a gran escala. Tal es el caso de ERG Aerospace
(Estados Unidos) [10], que en 1967 desarrolld y comercializé la espuma Duocel® (Figura
1.1a), cuyo proceso de fabricacion consistia en la replicacion por colada de una espuma
polimérica disefiada de acuerdo con las especificaciones requeridas para el producto final de
espuma metalica. Posteriormente, en 1986, la compaiiia japonesa Shinko Wire Co. Ltd. [11]
retomo el proceso patentado inicialmente por Alexandre De Meller, agregando el uso de Ca
metalico como espesante y estabilizador del metal liquido, seguido de la adicion de TiH>
como agente espumante. Las espumas metalicas obtenidas mediante este proceso
presentaban una estructura celular considerablemente uniforme, registradas bajo el nombre

comercial de Alporas®.

En 1989, la Aluminum Company of Canada (Alcan) [12] y la Norsk Hydro (Noruega) [13]
desarrollaron y patentaron de manera casi simultanea una técnica de espumado directo para
aleaciones de aluminio, la cual consistia en incrementar la viscosidad del metal fundido por
la adicién de particulas cerdmica (como el carburo de silicio y 6xidos de aluminio) seguido
de la inyeccion de burbujas de aire. Hoy en dia, las espumas metdlicas son producidas
comercialmente por numerosos proveedores en todo el mundo, e.g., Alulight (Austria),

Cymat (Canad4), Aluinvent (Hungria), M-pore (Alemania), Pohltec Metalfoam (Alemania),
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Recemat (Paises Bajos), Exxentis (Suiza), Alantum (Corea del Sur), Mott Corporation
(Estados Unidos), Foamtech (Corea del Sur), Alveotec (Francia), ERG Aerospace (Estados
Unidos), etc [14, 15].

Desde mediados de la década de 1990, y hasta la actualidad, la investigacion en este material
ha tomado diversas vertientes. Por una parte, algunos de los procesos convencionales para la
produccion de espumas metalicas han sido retomados, buscando incrementar la eficiencia y
versatilidad de estos. Asimismo, nuevos procesos de fabricacion han sido patentados, como
es el caso de la manufactura aditiva [16], técnica mediante la cual es posible fabricar espumas
metalicas con geometrias altamente complejas a partir de la fusion progresiva de polvos
metalicos (Figura 1.1b). Otra vertiente importante adoptada por la investigacion en este
material ha consistido en incrementar el rango de aplicaciones y funcionalidades de este
material, a partir de la modificacién de sus propiedades fisica, quimicas y mecénicas, en

numerosos centros de investigacion alrededor del mundo (Figura 1.2).

Figura 1.2 Paises con centros de investigacion alrededor del mundo donde actualmente se
lleva a cabo investigacion en espumas metalicas, de acuerdo con la revision bibliografica
realizada en este trabajo de investigacion (imagen propia).

El panorama actual de las espumas metalicas es prometedor, debido a la presencia de este
material en multiples disciplinas y campos de estudio, como en el sector energético,
tecnologia militar y balistica, arquitectura, aerondutica, e incluso como alternativa viable de

biomaterial. En este contexto, el presente trabajo de investigacion pretende ampliar el rango
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de aplicaciones funcionales de este material, teniendo como objetivo general evaluar el efecto
del tamafio de las celdas en las propiedades hidraulicas, mecénicas y microestructura de
espumas metalicas producidas en diferentes tamanios de celda a partir de tres aleaciones de

Al: AI-1100 (pureza comercial), Al-4.5Cu (%masa) y AI-7075.

Para facilitar la comprension, los capitulos 1, 2, y 3 de este trabajo presentan el contexto
historico y los conceptos fundamentales relacionados con las espumas metalicas, asi como
una breve descripcion de las técnicas de caracterizacion usadas para el desarrollo
experimental de esta investigacion. Por su parte, los capitulos 4, 5, 6, y 7 corresponden

respectivamente a los siguientes subtemas (con sus respectivos objetivos particulares):

» Propiedades hidraulicas de espumas de Al (4/-1100) (determinar el efecto del tamafio de
las celdas en la velocidad superficial, nimero de Reynolds ajustado para medio poroso y
régimen de flujo de espumas de Al, asi como evaluar la capacidad del material para la
conduccion de fluidos bajo condiciones criticas de flujo).

* Espumas de Al-4.5Cu (%masa) (determinar el efecto del tamafio de las celdas en la
respuesta a los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento artificial).

* Espumas de A/-7075 (determinar el efecto del tamaio de las celdas y de los elementos de
aleacion en la respuesta a los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento
artificial).

* Envejecimiento natural de espumas de Al (Al-4.5Cu (%masa) y A/-7075) (determinar la
evolucion microestructural en funcidn del tiempo de envejecimiento natural de espumas

producidas a partir de diferentes aleaciones de Al).

En cada uno de estos capitulos se describe explicitamente los detalles propios de cada
subtema y la metodologia experimental seguida para su desarrollo, asimismo se presenta el
estado del arte correspondiente y la relevancia de los resultados obtenidos en funcién de la
revision bibliogréfica realizada para cada caso, dando asi respuesta a la siguiente pregunta
de investigacion: ;Cudl es efecto del tamafio de las celdas (macroestructura) en las

propiedades hidraulicas, mecéanicas y microestructura de espumas de Al?.

El capitulo 8 presenta finalmente las conclusiones generales de la investigacion, conforme al
objetivo general y los objetivos particulares planteados inicialmente para cada aspecto

estudiado de las espumas de Al.
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Capitulo 2

Marco teorico

En este capitulo se presentan los conceptos basicos fundamentales en el contexto de las
espumas metalicas, asi como la clasificacion de este material, los métodos por los cuales
puede ser fabricado, sus propiedades, y algunas de sus aplicaciones actuales. Por otra parte,
en esta seccion también son descritos algunos temas necesarios para la inequivoca
compresion del trabajo experimental realizado, y de los resultados obtenidos en esta

investigacion, es decir, aleaciones de aluminio, tratamientos térmicos y permeabilidad.

2.1 Conceptos basicos

Los materiales celulares son aquellos cuya principal caracteristica es la presencia de una fase
celular o porosa, constituida por celdas o huecos dispersos a través de una fase solida
continua [2]. Estos materiales se pueden encontrar naturalmente, en estructuras como el
hueso (Figura 2.1a), la madera, y el coral, desempefiando funciones de carga y soporte en
sistemas organicos, asimismo siendo fuente de inspiracion para crear artificialmente
materiales con caracteristicas similares, como el cemento, los ladrillos refractarios (Figura

2.1b), las espumas de poliuretano, entre otros.

Una espuma metalica es un material celular constituido por una matriz metalica coexistiendo
con una fase porosa, la cual puede ser continua o discontinua. Gracias a su naturaleza porosa,
aunado a las propiedades inherentes de los metales, las espumas metdlicas presentan una

combinacion de propiedades fisicas, estructurales y mecanicas muy utiles para aplicaciones
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en ciencia e ingenieria de materiales, ademas de ser completamente reciclables (en la mayoria

de los casos) mediante su re-fundicion.

Figura 2.1 Materiales celulares (a) hueso natural, (b) ladrillo refractario (imagen propia).

2.2 Clasificacion de las espumas metalicas

Las espumas metalicas suelen ser clasificadas principalmente en funcién de la interconexion
fisica entre sus celdas, siendo de celda abierta cuando estas se encuentran comunicadas entre
si a través de sus poros (Figura 2.2a), y de celda cerrada cuando estas se encuentran
fisicamente aisladas (Figura 2.2b). Las espumas metalicas de celda abierta generalmente
presentan el mayor rango de multifuncionalidad, gracias a su fase celular continua, a través
de la cual es posible transmitir fluidos, ondas acusticas, especies quimicas, etc. Por su parte,
las espumas metalicas de celda cerrada suelen ser mas convenientes para usos relacionados
al rendimiento mecénico del material, gracias a su fase s6lida mas continua, la cual le confiere

mayor resistencia y rigidez.

Figura 2.2 Espuma metalica de (a) celda abierta [10], (b) celda cerrada [17].

M.F. Azamar 8



Capitulo 2 Marco teorico

Estrictamente hablando, el término espuma metalica fue acufiado originalmente para
referirse a las espumas de celda cerrada cuya porosidad era generada en estado liquido,
mediante el encapsulamiento de un gas inyectado o liberado en la colada a partir de diferentes
procesos fisicoquimicos. El término esponja metdlico era reservado para aquellos
especimenes cuya porosidad era obtenida por el uso de elementos espaciadores, replicacion
por colada de molde, o cualquier ruta diferente a la antes mencionada [18]. No obstante,
actualmente es ampliamente aceptado el uso del término espuma metalica para referirse a
cualquiera metal con estructura celular, especificando el tipo de interconexion fisica entre

sus celdas (abierta o cerrada).

2.3 Métodos de fabricacion de espumas metalicas

Las espumas metalicas frecuentemente son también clasificadas en funcion de su método de
fabricacion, debido a que las piezas obtenidas por cada técnica presentan caracteristicas
inherentes relacionadas a dicho proceso, e.g., intervalo de porosidad, geometria, distribucion
e interconexidn fisica entre sus celdas, y configuracion de su fase solida. Los métodos de
fabricacioén de espumas metalicas son diversos, siguiendo rutas en estado solido, liquido, y

gaseoso, como se aprecia en la Figura 2.3.

Estado gaseoso v Depositacion de vapor

v Infiltracion

v Agente espumante

v Inyeccion de gas
v Gasar

Estado liquido
Métodos de fabricacion

de espumas metilicas v Manufactura aditiva

Estado sdlido v Pulvimetalurgia

Tratamientos térmicos | v Espumado in-situ

Figura 2.3 Métodos de fabricacion de espumas metélicas (imagen propia).

2.3.1 Estado gaseoso
El estado gaseoso es un estado de agregacion de la materia poco recurrente en la fabricacion

de espumas metalicas, debido principalmente a la complejidad de la infraestructura necesaria
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para el manejo adecuado de gases metalicos. El método de fabricacion de espumas metalicos
mas conocido en estado gaseoso es la depositacion de vapor [19], técnica que consiste en el
recubrimiento progresivo de una espuma de poliuretano con una pelicula delgada de metal,
como resultado de la condensacion de gas o vapor metalico sobre la superficie de la preforma
polimérica. Este tipo de espuma metalica es generalmente producida a base de Ni, mediante
la descomposicion controlada del Ni(CO)4 (carbonilo de niquiel) en Ni y CO, mediante la
reaccion Ni(CO)s—Ni+4CO en un intervalo de temperatura de 150 y 200 °C. Las espumas
de Ni son finalmente obtenidas tras la remocion de la preforma de poliuretano por medio de
un tratamiento térmico, siendo posible producir laminas de este material como la que se
muestra en la Figura 2.4, con un rango de porosidad del 93-98%, comercialmente conocidas

como Incofoam®.

Figura 2.4 Lamina de espuma metalica producida por depositacion de vapor [20].

2.3.2 Estado liquido

El estado liquido es el estado de agregacion de la materia predominante en numerosos y
diversos métodos de fabricacion de espumas metélicas, obteniendo piezas con intervalos de
porosidad entre el 5% y el 98%. Algunas técnicas en las cuales predomina este estado de
agregacion son el método de infiltracion, el espumado por agente espumante e inyeccion de

gas, y la técnica gasar.

El método de infiltracion en estado liquido [21, 22] consiste en la infiltracion de una preforma
solida de sacrificio con metal fundido bajo condiciones de atmoésfera controlada. Las espumas
metalicas son obtenidas tras la remocion o disolucién de la preforma sélida de sacrificio,

obteniendo especimenes de celda abierta con una porosidad del 55-65%, como los que se
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muestran en la Figura 2.5a. No obstante, una variante de este proceso consiste en la
infiltracidon de una preforma constituida por esferas de acero huecas, la cual es conservada
como parte del material tras la solidificacion del metal, obteniendo de esta manera un material

compuesto de matriz metalica cominmente conocido como espuma sintactica [23, 24].

La fabricacion de espumas metalicas por el método de agente espumante [15, 25] consiste en
generar porosidad por medio de la adicion y subsecuente descomposicion de TiH> (hidruro
de titanio) a ~471 °C en una colada de metal. Las celdas generadas por medio de este proceso
resultan del encapsulamiento y retencion del H liberado después de dicha reaccion,
controlando la porosidad del material gracias al incremento de la viscosidad de la colada por
la adicion de Ca metalico, obteniendo especimenes como los que se muestran en la Figura
2.5b. Por su parte, el espumado por inyeccion de gas [26] igualmente parte de una colada de
metal previamente espesada por la adicion de Ca metalico, variando con respecto al proceso
en que las celdas resultan de la retencion de las burbujas de gas generadas por el suministro
continuo de aire u oxigeno en el interior de la colada. No obstante, las espumas metalicas

fabricadas mediante ambos procesos presentan celdas cerradas, en rangos de porosidad del

91-93% y 80-98%, respectivamente.

Figura 2.5 Espumas metalicas producidas por los métodos de (a) infiltracion (imagen
propia), (b) agente espumante [17], y (c) gasar [27].

Finalmente, la técnica Gasar (acronimo ruso que significa reforzado con gas) [28] es un
método de fabricacion de espumas metalicas que consiste en generar porosidad a partir de

una reaccion gas-eutéctica en el sistema Al-H (y en algunos otros sistemas Metal-Hidrégeno:
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Cu-H, Fe-H, Ni-H, Co-H, Mg-H, Fe-C- H, Be-H, Cr-H, Mg-H, Mo-H, Ti-H, W-H), mediante
la solidificacion direccionada de una colada de metal sobresaturada con H, bajo condiciones
de presion controladas. A este tipo de material también se le conoce como estructuras tipo
loto [29], debido a la configuracion y distribucion de sus celdas, las cuales presentan una
porosidad cerrada en un rango del 5-75%, con un aspecto tipico como la pieza mostrada en
la Figura 2.5¢. Asimismo, es posible este tipo de espumas metalicas usando otros elementos
gaseosos ademas del H, como el O y el N, en sistemas Metal-O (Ag-O, Fe-C-O, Cu-H) y
Metal-N (Fe-N, Ni-N, Cu-N, Mn-N).

2.3.3 Estado solido y tratamientos térmicos

Estrictamente hablando, el inico método de fabricacion de espumas metalicas netamente en
estado solido es la pulvimetalurgia o metalurgia de polvos [30, 31], debido a que esta técnica
parte de polvos metalicos compactados y subsecuentemente sinterizados a una temperatura
inferior al punto de fusion de los metales constituyentes de la mezcla de polvos. De esta
manera, las particulas involucradas experimentan Unicamente el reblandecimiento y fusion
parcial de sus superficies para su adhesion (sin pasar al estado liquido), logrando asi la
consolidacion de piezas metalicas celulares como las que se muestran en la Figura 2.6a, con
rangos de porosidad del 70-75%. No obstante, existen otros procesos cuyo fundamento
técnico es la fusion controlada de polvos metalicos, como es el caso de la manufactura aditiva
[32, 33]. Este método de fabricacion de espumas metalicas consiste en la fusion progresiva
de una mezcla de polvos metélicos mediante haz de laser o electrones, siendo posible
producir espumas metalicas con geometrias altamente complejas en rangos de porosidad del

85-95%, como la que se muestra en la Figura 2.6b.

Recientemente ha sido propuesto y estudiado un proceso de espumado por medio de
tratamiento térmicos, cuyo fundamento técnico radica en inducir la formacion de porosidad
intrinseca (esto es, sin la adicion de agentes externos) mediante una reaccidon peritéctica
ternaria por medio de tratamientos térmicos en un rango de temperatura de 850-900 °C, en
composiciones especificas del sistema Al-Cu-Fe, e.g., AlssCux7Feis [34] y AlesCuxoFer2 [35].
Esta técnica es conocida como espumado in-situ [34, 35], y tiene lugar gracias a la reaccion
L+B+A—1, involucrando la coexistencia de la fase cuasi-cristalina (con simetria no

traslacional) 1-AlsCuzFe con las fases A-AlisFes y B-AlFe, con estructura cristalina
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monoclinica y cubica, respectivamente, obteniendo especimenes como el que se muestra en

la Figura 2.6c.

(2)

Figura 2.6 Espumas metalicas producidas por los métodos de (a) pulvimetalurgia [36], (b)
manufactura aditiva (imagen propia), y (¢) espumado in-situ (imagen propia).

2.4 Propiedades de las espumas metalicas

Como ha sido mencionado previamente, las espumas metalicas son un tipo de material celular
que combina las propiedades inherentes de los metales (conductividad térmica y eléctrica,
propiedades mecénicas) con las ventajas ofrecidas por una estructura celular (baja densidad,
alta porosidad, gran relacion superficie/volumen), convergiendo conjuntamente en un
material con una gran relacion resistencia peso (Figura 2.7), aunado a otras caracteristicas de
gran relevancia funcional. Por tal motivo, es fundamental poner en contexto las propiedades

y caracteristicas de interés en las espumas metalicas, desde la perspectiva del disefio del

material.
Material metalico Estructura celular
v Conductividad térmica y eléctrica v Baja densidad v Alta porosidad
v Propiedades mecanicas v Relacion superficie/volumen

Relacion resistencia/peso

Figura 2.7 Propiedades de las espumas metalicas (imagen propia).
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2.4.1 Propiedades fisicas y estructurales

Las propiedades fisicas y estructurales de las espumas metélicas describen la macroestructura
del material, siendo la densidad relativa y el porcentaje de porosidad las dos propiedades mas
importantes a considerar en términos de disefio. La densidad relativa (p*) se refiere a la
relacion entre la densidad de la espuma metalica (prspuma) ¥ la densidad del metal o aleacion
constituyente de su fase solida (pmetavateacion), siendo parametro adimensional estimado a partir

de la Ecuacion 2.1 [2].

PEspuma

PMetal/aleacién

Por su parte, el porcentaje de porosidad (@), o simplemente porosidad, se refiere a la fraccion
del volumen ocupado por las celdas dispersas en el material (Vceldas) con respecto al volumen
total de la pieza (Vota1) [2]. La porosidad es considerada como efectiva cuando la fase celular
es continua (celda abierta), o absoluta cuando esta es discontinua (celda cerrada) [37], siendo
estimada en ambos casos a partir de la Ecuacion 2.2 [37], en unidades de porcentaje (%).

\%
o = —<eldas (¢ 2.2)
VTotal

Ambas variables proporcionan informacion util sobre la proporcion de la fase celular con
respecto a la fase solida del material, siendo complementarias entre si. Otras variables de
gran importancia para considerar en el disefio de espumas metalicas son el espesor de pared
celular, el nimero de celdas por pulgada, y la relacion superficie/volumen del material, las
cuales proporcionan informacion sobre la distribucion y las repercusiones de la geometria de
las celdas en la estructura celular. El espesor de pared celular (tpared) se refiere a la distancia
media existente entre dos celdas, estimada como el promedio aritmético de una cantidad
finita de mediciones aleatorias realizadas sobre la espuma metalica. Por su parte, el nimero
de celdas por pulgada (CPP) se refiere a la cantidad de celdas contenidas en una pulgada
lineal a lo largo de cualquier direccion de la pieza estudiada. Finalmente, la relacion
superficie/volumen se refiere a la proporcion existente entre la superficie total proyectada
por la fase celular de la espuma metdlica con respecto al volumen total de la muestra
analizada, brindando informacion sobre la superficie efectiva de trabajo en el material, la
cual es de gran relevancia para aplicaciones relacionadas a la conduccion térmica y eléctrica

de esta.
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2.4.2 Propiedades mecanicas

En la Figura 2.8 se muestra el diagrama esfuerzo-deformaciéon bajo carga uniaxial de
compresion tipico de una espuma metalica, con respecto a su equivalente sin estructura
celular. Este diagrama se divide en tres regiones diferentes: zona de elasticidad lineal, regién
de plateau y densificacion, en funcion del mecanismo de deformacion el material mostrado

en la Figura 2.9.

— Metal sin estructura celular //
= = - Espuma metalica s
/
/
/
/
/
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Region de plateau

Elasticidéd—lineal

Deformacion

Figura 2.8 Diagrama esfuerzo-deformacion bajo carga uniaxial de compresion tipico de una
espuma metalica, con respecto a un metal sin estructura celular (imagen propia).

(b) (©
— - Colapso plastico
sgig*:lz:*s ‘..I%;!!I! k/ I Colapso estructural
83“.‘3'8*83 oooioo ®) %:::I::%
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Figura 2.9 Mecanismo de deformacion de las espumas metélicas (a) region de elasticidad-
lineal, (b) region de plateau, (c) densificacion del material (imagen propia).

La seccion inicial corresponde a la region de elasticidad-lineal, la cual se caracteriza por la
proporcionalidad existente entre el esfuerzo y la deformacion, gracias a que la carga aplicada
no ha excedido el limite elastico del material (Figura 2.9a). Subsecuentemente tiene lugar la
region de plateau o meseta, la cual inicia con el colapso de las primeras paredes celulares
como consecuencia del colapso plastico de la espuma metalica. Esta region se caracteriza por

presentar gran deformacion con un incremento sutil y progresivo de la carga aplicada (Figura
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2.9b), siendo critica para fines de disefio al presentar el mayor porcentaje de deformacion
plastica del material, con este ultimo todavia manteniendo su caracter celular. Finalmente
ocurre la densificacion del material, la cual inicia tras el colapso estructural de la espuma
metalica como consecuencia de la deformacion casi total de sus paredes celulares (Figura
2.9¢). Esta region se caracteriza por presentar un incremento subito de la pendiente del
diagrama esfuerzo-deformacion debido a que la espuma metélica comienza a presentar un
comportamiento mecanico similar al de su equivalente sin estructura celular [38], por lo que

la carga necesaria para deformar el material incrementa significativamente.

La ventaja més importante en términos de comportamiento mecanico que presenta una
espuma metalica con respecto a su equivalente sin estructura celular es la cantidad de
deformacion plastica que la primera puede experimentar bajo ciertas condiciones de carga,
como se aprecia en la Figura 2.8, motivo por el cual este material representa un medio idéneo
para la absorcion y disipacion de energia mediante la deformacion pléstica inducida [22, 39].
Para fines practicos, la capacidad de absorcion de energia (W) es generalmente tomada como
el area bajo la curva del diagrama esfuerzo-deformacion, estimada a partir de la Ecuacion 2.3

[22], en unidades de MJ/m”.
W= [ ode 2.3)

De esta manera, es claramente visible la diferencia de W entre una espuma metalica con
respecto a su equivalente sin estructura celular. Cabe mencionar que el diagrama-esfuerzo
deformacion de una espuma metalica proporciona otras propiedades mecénicas relevantes en
el desempefio del material, como los esfuerzos de colapso plastico y de plateau. El esfuerzo
de colapso plastico (ocp) se refiere al esfuerzo correspondiente al primer cambio de pendiente
en la curva esfuerzo-deformacion, representando la transicion entre el régimen eléstico y el
plastico [40]. Por su parte, el esfuerzo de plateau (op1) se refiere al esfuerzo medio de la region
de plateau, siendo estimado como el promedio aritmético del esfuerzo entre el 20% y el 40%
de deformacion [38, 40]. Ambas variables proporcionan informaciéon sobre relacion
resistencia/peso (resistencia especifica) de las espumas metalicas. El médulo de Young (E)
en este tipo de material suele ser estimado como una aproximacion de la proporcionalidad
existente entre el esfuerzo y la deformacion en la region inicial del diagrama, debido a la

dificultad para su célculo derivada de su estructura celular altamente irregular.
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2.5 Aplicaciones de las espumas metalicas

Las posibles aplicaciones de las espumas metalicas dependen principalmente de la
interconexion fisica entre las celdas del material, como se muestra en la Figura 2.10. En este
sentido, el uso de espumas de celda cerrada suele reservarse para aplicaciones en estructuras
ligeras y en la disipacion de impacto, mientras que las espumas de celda abierta presentan
una mayor funcionalidad, gracias a su fase celular continua, motivo por el cual se pueden
usar en disipacion térmica, aislamiento acustico, conduccion de fluidos, filtracion, andamios
para reacciones quimicas, biomateriales, y al igual que sus andlogas de celda cerrada, en

estructuras ligeras y en disipacion de impacto [14, 18].

v Estructuras ligeras
v Disipacion de impacto

Celda cerrada

v Estructuras ligeras

v Disipacion de impacto

v Disipacion térmica

v Aislamiento acustico

v Conduccion de fluidos

v Filtracion

v Andamios para reacciones quimicas
v Biomateriales

Aplicaciones de las
espumas metalicas

Celda abierta

Figura 2.10 Aplicaciones de las espumas metalicas en funcion del tipo de celda (imagen
propia).

2.5.1 Estructuras ligeras y disipacion de impacto

El uso mas generalizado que se le ha dado a las espumas metélicas en estructuras ligeras y
en disipacion de impacto es su implementacion como nucleo celular en estructuras tipo
sandwich (Figura 2.11a) multipropdsito. Por una parte, estas estructuras pueden desempefiar
funciones de carga y soporte en elementos para la edificacion de inmuebles, asi como en la
manufactura de medios de transporte (e.g., aviones y automoviles), donde una reduccion del
peso final del producto representa una disminucion del consumo de combustible usado para
su movilidad. No obstante, este tipo de estructuras pueden simultaneamente desempefiarse
como tecnologia altamente funcional en la disipacion de impacto, partiendo de que esta

propiedad se refiere a la capacidad de un material para absorber o mitigar la energia
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producida por una fuente externa mediante su deformacion pléstica, hasta el punto de su fallo
o colapso estructural. De esta manera, el uso de estructuras tipo sandwich es rentable como
tecnologia balistica en muros de edificios y en la carcasa de vehiculos blindados [41, 42], asi

como en la reduccién de los dafios causados por siniestros en choques automotrices.

2.5.2 Disipacion térmica y aislamiento acustico

El uso de espumas metalicos en disipacion térmica ha sido implementado en
intercambiadores de calor de placas y aletas, en los cuales, el incremento del area efectiva de
intercambio de calor es crucial para una transferencia de calor eficiente [43], asimismo
aprovechando la gran conductividad térmica inherente de los metales. Por su parte, el uso de
este material en aislamiento actstico ocurre mediante dos mecanismos, a partir del efecto
viscoso y térmico causado por la propagacion de las ondas sonoras en el material. El primer
mecanismo (efecto viscoso) consiste en mitigar las ondas sonoras por medio de la friccion
resultante entre estas y el aire, asi como con las paredes celulares del material, mientras que
el segundo mecanismo (efecto térmico) radica en transformar la vibracion generada por las
ondas sonoras en energia calorifica, la cual asimismo es disipada por la estructura celular
[44, 45]. En la Figura 2.11b se muestra un silenciador neumatico comercial, para reducir la

contaminacion acustica generada por ciertas maquinas y dispositivos.

Figura 2.11 Algunas aplicaciones de las espumas metélicas (a) estructuras tipo sandwich
(imagen propia), (b) silenciadores neumaticos [46], (c) filtros (imagen propia).

2.5.3 Conduccion de fluidos y filtracion
Una de las aplicaciones de las espumas metélicas que mas relevancia histérica ha tenido es

su capacidad para conducir fluidos, debido en gran medida a los beneficios ofrecidos por la
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naturaleza metalica de su fase solida. Por tal motivo, el estudio de la permeabilidad y el
comportamiento hidraulico de este material ha sido el objeto de estudio de multiples
investigaciones, buscando establecer el desempeiio de las espumas metalicas bajo diversas
condiciones de flujo, asi como su interaccion con diferentes fluidos de prueba. Recientemente
ha sido propuesto el uso de espumas de Al como elementos estabilizadores de pozo, con
aplicacion directa en el sector energético para la extraccion y transporte de hidrocarburos
[47]. Asimismo, se ha sugerido el uso de este material como elementos de filtracion (Figura

2.11c) para diversos propositos, como la separacion de particulas, ensayos reoldgicos, etc.

2.5.4 Andamios para reacciones quimicas y biomateriales

En la actualidad, las espumas metdlicas (y materiales celulares en general) representan una
alternativa de gran potencial para un sinfin de problematicas competentes a la ciencia e
ingenieria de materiales, de cara a los retos y desafios ineludibles al proceso de desarrollo de
nuevas tecnologias. Un ejemplo de esto es el uso de espumas metélicas como andamios (o
plataforma) para reacciones quimicas y procesos electroquimicos, aprovechando la
reactividad quimica (Mg, Li) y la conductividad eléctrica (Al, Cu) de algunos metales. De
esta manera, ha sido propuesto el uso de espumas de Mg impregnadas con Li como filtros en
chimeneas industriales como captores de CO», gracias a la alta reactividad quimica de este
gas con el Li2O [48]. Asimismo, el uso de espumas de Cu ha sido sugerido como una
alternativa viable para la purificacion eficiente de aguas residuales mediante un proceso de

electrolisis [49].

A la fecha, el uso de espumas metélicas ha incursionado en el campo de los biomateriales,
llegando a ser considerado incluso un medio propicio para constituir elementos de fijacion
O0sea [50] y como andamios para regeneracion tisular [16], aprovechando la
biocompatibilidad de algunos metales (Ti, Mg) y la posibilidad de controlar las caracteristicas

de su fase celular.

2.6 Aluminio y sus aleaciones
El Al es actualmente el elemento metalico no ferroso més usado a nivel mundial en un sinfin
de aplicaciones de todo tipo, gracias a sus propiedades fisicas y quimicas (Tabla 2.1), asi

como a su gran abundancia en la corteza terrestre. No obstante, este metal generalmente es
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aleado con otros elementos para incrementar sus propiedades mecanicas, debido a que por si
mismo, su rendimiento mecanico suele ser insuficiente para muchas aplicaciones. De esta
manera, las aleaciones de Al constituyen una familia de materiales metélicos con propiedades
ideales (y adaptables) para satisfacer numerosas necesidades industriales, gracias a su
resistencia a la corrosion, conductividad térmica y eléctrica, resistencia especifica, tenacidad,

facilidad de trabajo y de adhesion a otros componentes, ademads de su reciclabilidad [51].

Tabla 2.1 Propiedades fisicas y quimicas del Al [52].

Propiedades fisicas Propiedades quimicas

Punto de fusién 660 °C Simbolo Al

Punto de ebullicion 2450 °C Numero atémico 13

Densidad 2.71 g/em® Masa atdmica 26.98 g/mol

Calor especifico 0.90 J/g°C  Radio atomico 143 A

Conductividad térmica 238 W/m°C Valencia 3

Resistividad eléctrica 2.7 x10% Qcm Estado de oxidacion +3
Electronegatividad 1,5
Estructura cristalina FCC

Las aleaciones de Al son clasificadas comercialmente como aleaciones de Al forjado y
aleaciones de Al fundido, segtn los criterios establecidos por la Asociacion Americana del
Aluminio [51]. Las aleaciones de Al forjado son aquellas que fueron producidas en lingotes
o tochos, y que posteriormente fueron trabajadas mediante algun proceso metalurgico, e.g.,
laminado, extrusion, forja, estirado, etc., para fabricar productos semiacabados a partir de los
cuales se elaboran posteriormente productos de uso final. Por su parte, las aleaciones de Al
fundido se refiere a aquellas que generalmente se utilizan en piezas fundidas con forma final
o casi final, asi como el lingote a partir del cual fueron fabricadas dichas piezas fundidas,

generalmente evitando procesos metalirgicos posteriores [S1].
El sistema de designacion de aleaciones de Al forjado consiste en cuatro digitos numéricos:

= El primer digito (XXXX) define el aleante principal de esa familia (serie) de aleaciobes,
de acuerdo con la Tabla 2.2. La serie se identifica mediante ese niimero, asi como por

elementos o elementos de aleacion asociados.
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» Elsegundo digito (XXXX) define las variaciones en la aleacion basica original, siendo (0)
para la composicion original, (/) para la primera variacion, (2) para la segunda variacion,
y asi sucesivamente. Las variaciones se definen normalmente por diferencias en uno o
mas elementos de aleacion del 0.15 al 0.50% o mas, dependiendo del nivel del elemento
afiadido.

= El tercer y cuarto digito (XXXX) designan la aleacion especifica dentro de la serie, sin

tener un significado especial, ni siguiendo necesariamente una secuencia.

Tabla 2.2 Sistema de designacion de aleaciones comerciales de Al [51].

Aleacion Aleante principal
I1XXX Al (pureza comercial)
2XXX Cu
3XXX Mn
4XXX Si
SXXX Mg
6XXX Mg, Si
7XXX Zn

8XXX Otros elementos (Fe, Sn, etc)
9XXX Sin asignacion

2.6.1 Generalidades de las aleaciones comerciales de Al
A continuacion, se describen brevemente algunos aspectos generales sobre cada una de las

series comerciales de Al:

» Serie /XXX: las aleaciones de esta serie son de Al puro (pureza comercial) y sus
variaciones; las composiciones con un 99% o mas de Al pertenecen por definicion a esta
serie. Las composiciones de la serie /XXX no responden al tratamiento térmico de
solucion, pero pueden reforzarse mediante un endurecimiento por deformacion.

= Serie 2XXX: las aleaciones de esta serie tienen Cu como principal elemento de aleacion;
son tratables térmicamente, respondiendo al tratamiento de solucion gracias a la
solubilidad del Cu en el Al.

= Serie 3XXX: las aleaciones de esta serie tienen Mn como principal elemento de aleacion;

no son tratables térmicamente, pero son endurecibles por deformacion.
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= Serie 4XXX: las aleaciones de esta serie tienen Si como principal elemento de aleacion;
son tratables térmicamente en algunos casos, dependiendo de la cantidad de Si y de los
demas constituyentes de la aleacion.

= Serie SXXX: las aleaciones de esta serie tienen Mg como principal elemento de aleacion;
no son tratables térmicamente, pero son endurecibles por deformacion.

= Serie 6XXX: las aleaciones de esta serie tienen Mg y Si como principales elementos de
aleacion; son tratables térmicamente, formando precipitados de Mg>Si (siliciuro de
magnesio) tras el tratamiento térmico de solucion.

= Serie 7XXX: las aleaciones de esta serie tienen Zn como principal elemento de aleacion,
teniendo a menudo cantidades significativas de Cu y Mg; son tratables térmicamente.

» Serie 8XXX: las aleaciones de esta serie contienen uno o varios de los principales
elementos de aleacion menos utilizados, como Fe o Sn. Las caracteristicas de esta serie

dependen del elemento o elementos principales de aleacion [S1].

2.7 Tratamientos térmicos en aleaciones de Al

Un tratamiento térmico es un proceso termodindmico generalmente llevado a cabo de manera
subsecuente a la fabricacion de piezas y componentes metalicos, cuyo propdsito principal es
modificar la estructura cristalina y microestructura de estos materiales, mediante ciclos
controlados de calentamiento y enfriamiento. Los tratamientos térmicos se pueden usar
eficazmente para que piezas y componentes metalicos adquieran las propiedades fisicas y
mecanicas deseadas sin alterar la forma final del producto, gracias a que la mayoria de las
transformaciones de fase estan controladas por la temperatura y el tiempo del tratamiento

térmico [53].

El fundamento termodindmico de los tratamientos térmicos radica en promover la difusioén
progresiva de los atomos del material, con el fin de lograr arreglos microestructurales y
transformaciones de fase definidas en funciéon de las condiciones y pardmetro de tiempo y
temperatura, modificando la dureza, resistencia, y ductilidad del material. A continuacion, se

describen brevemente los tratamientos térmicos mas comunes en aleaciones de Al:

= Recocido: su propdsito esencial es restablecer la estructura de los granos, al restaurar los

planos de deslizamiento de las dislocaciones como resultado de la eliminacion de los
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esfuerzos residuales en piezas de fundicion o sometidas a procesos metaliirgicos.

* Homogeneizado: su propodsito esencial es reducir la segregacion quimica resultante del
proceso de fundicidn, logrando asi una microestructura mas uniforme a través de la pieza
gracias a la eliminacion de posibles gradientes de concentracidon quimica.

= Soluciodn sélida (o simplemente solucion): su proposito esencial es disolver los elementos
aleantes minoritarios en la matriz del elemento mayoritario. El tratamiento térmico de
solucién generalmente precede al tratamiento térmico de envejecimiento, debido a la
distribucion uniforme de los elementos minoritarios alcanzada tras su realizacion.

* Envejecimiento: su proposito esencial es inducir la formacion y crecimiento de
precipitados constituidos por los elementos minoritarios, los cuales generalmente
incrementan la dureza y resistencia mecanica de la aleacion. Este tratamiento térmico

puede ocurrir de manera natural y artificial.

2.7.1 Tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento
Los tratamientos térmicos de solucién y envejecimiento suelen realizarse con el fin de
incrementar las propiedades mecanicas de aleaciones de Al, mediante el crecimiento de

precipitados endurecedores o de refuerzo a través de la matriz constituida por este metal [54].

El tratamiento térmico de solucion consiste en formar una solucion sélida sobresaturada, e
idealmente monofésica, constituida por la red del Al saturada por los &tomos de los elementos
aleantes (Cu, Mg, Zn, etc.), dando lugar asi a la fase a-Al sobresaturada (o). Este tratamiento
térmico se lleva a cabo mediante el calentamiento de la aleacion a una temperatura por
encima de su linea de solvus, de acuerdo con el diagrama de fase correspondiente, durante
periodos de tiempo relativamente cortos (<5 h). A continuacion, se realiza un temple o
enfriamiento subito (Figura 2.12), con el objetivo de congelar la fase a-Al, obteniendo o
(Figura 2.12a), la cual al ser una condicion fuera del equilibrio, presenta inestabilidad

termodinamica [54].

El tratamiento térmico de envejecimiento, por su parte, consiste en formar y crecer
precipitados endurecedores o de refuerzo desde la solucion solida producida previamente.
Este tratamiento térmico usualmente se lleva a cabo de manera artificial, mediante el

calentamiento de la aleacion en un rango de temperatura entre 100 y 200 °C, durante periodos
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de tiempo mas prolongados (>5 h), seguido de un enfriamiento progresivo a temperatura

ambiente (Figura 2.12) [54].

El mecanismo de endurecimiento de los precipitados consiste en que estos actien como
obstaculos para el movimiento de dislocaciones a través de los planos cristalinos del material
tras la aplicacion de una carga externa sobre este, incrementando asi el esfuerzo necesario
para provocar su deformacion. El nivel de endurecimiento o reforzamiento alcanzado tras el
tratamiento térmico de envejecimiento dependera principalmente del tamaino y distribucion
de los precipitados formados (Figura 2.12b), por lo que establecer los parametros de tiempo
y temperaturas Optimos en funcion de la composicion quimica es crucial para que la aleacion

alcance las propiedades mecanicas deseadas.

Solucion solida

Temperatura

Envejecimiento natural

Temperatura ambiente Tiempo

Figura 2.12 Tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento en aleaciones de Al, con la
microestructura tipica tras el tratamiento térmico de (a) solucion sélida, (b) envejecimiento
artificial (imagen propia).

Tabla 2.3 Precipitados formados en aleaciones de Al tras los tratamientos térmicos de
solucion y envejecimiento en funcion del aleante principal, con sus respectivas transiciones
[54].

Aleante Transiciones Precipitado
Cu GP[1] > GP[2]00"— @ 0- AlLCu
Ag Zonas ricas en Ag — ' v- AgoAl
Mg, Si GPwmg, si — P B- MgSi
Mg, Cu GPwmg, cu — S' S- AlCuMg

Mg, Zn Zonas ricas en Mg, Zn — 1 n- ZnoMg
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La evolucion microestructural de las aleaciones de Al tras los tratamientos térmicos de
solucién y envejecimiento cumple la siguiente secuencia, en funcion de la estabilidad

termodinamica del sistema (de menor a mayor estabilidad):
Solucién solida (oss) inestable — Transiciones metaestables — Precipitados estables

La estabilidad termodinamica, en este contexto, esta relacionada con el nivel de distorsion y
deformacion local causada en la red del Al por los aleantes, en cada una de las etapas de la
evolucion microestructural del sistema. La solucion sélida sobresaturada oss suele ser
termodindmicamente inestable, como resultado de la gran deformacion local causada por los
atomos intersticiales y sustitucionales en la red del Al, asi como por las vacancias generadas
[S5]. Las transiciones por su parte suelen ser metaestables, partiendo de zonas ricas o con
alta concentracion de atomos del aleante principal. En algunos casos, cuando los atomos
aglomerados se agrupan en una secuencia alternada con composicion quimica definida, se
forman zonas de Guinier-Preston (GP) [54, 56]. Los precipitados son finalmente formados
como resultado del crecimiento sistematico de las aglomeraciones de soluto tras un proceso
de difusion progresiva, presentando generalmente el estado de mayor estabilidad
termodinamica. La Tabla 2.3 muestra las transiciones y precipitados formados tras el proceso

de envejecimiento, en funcidn del aleante principal de la aleacion de Al.

Basado en la anterior, es evidente que el tratamiento térmico de envejecimiento artificial no
solo aprovecha la distribucion homogénea del soluto alcanzada a través de la aleacion tras el
tratamiento térmico de solucién, sino que también se favorece de las condiciones
termodinamicas resultantes de la sobresaturacion de la red de Al. No obstante, la inestabilidad
termodinamica inherente de oss puede resultar en un efecto indeseable y potencialmente
adverso para fines de manufactura, en casos de almacenamiento prolongado de la aleacion
en esta condicion, como consecuencia del envejecimiento natural suscitado a temperatura

ambiente durante periodos de tiempo prolongados (Figura 2.12).

2.8 Permeabilidad y propiedades hidraulicas
La permeabilidad es una propiedad hidraulica fundamental en el estudio de medios porosos,
que se refiere a la capacidad de éstos para conducir fluidos a través de su porosidad intrinseca

[37]. La estimacion de esta propiedad es de gran importancia para fines de disefio y
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caracterizacion de materiales celulares, ya que proporciona informacioén util sobre la
interaccion entre su estructura celular y el flujo de liquidos y gases, para sugerir el uso de
estos materiales en aplicaciones especificas relacionadas a la conduccion de fluidos en

funcidn de sus caracteristicas.

La magnitud de la permeabilidad depende principalmente de las propiedades fisicas y
estructurales del medio, es decir, geometria, distribucién e interconexion fisica entre sus
celdas y poros. Asimismo, los modelos tedricos usados para su estudio (y el de otras
propiedades hidraulicas) son diversos, basados en las condiciones del flujo transmitido, y la
interaccion entre la superficie del material y el fluido. Uno de los modelos mas recurrentes
para estimar la permeabilidad de medios porosos es la ley de Darcy [37], la cual sugiere que
el gradiente de presion (-dP/dx) para un flujo a través de un medio poroso es linealmente
proporcional al producto de la velocidad superficial (v) y la viscosidad dindmica (u) del fluido
transmitido, e inversamente proporcional al coeficiente de permeabilidad (x) del medio

poroso [57, 58], de acuerdo con la Ecuacion 2.4 [58].

ar

——= %v 2.4)
La ley de Darcy asume que el fluido transmitido es incompresible (en el caso de liquidos) y
que no reacciona con la superficie del medio poroso, que el medio poroso es homogéneo y
continuo, y que el flujo es lineal e isotérmico. Asimismo, este modelo considera que las
fuerzas de inercia y la friccion entre la superficie y el fluido son despreciables. No obstante,
la ley de Darcy es valida tinicamente en un rango limitado de velocidades de flujo, ya que a
medida que esta variable aumenta, la ley de Darcy falla en describir con precision el
coeficiente de permeabilidad, debido a que desaparece la correlacion lineal entre el gradiente
de presion y la velocidad alcanzada por el fluido transmitido. En estos casos, el flujo migra
del régimen de Darcy al régimen de Forchheimer, en el cual las fuerzas de inercia y viscosas

empiezan a ser significativas, por lo que la disipacion de energia se convierte en la suma de

ambos fendmenos.

La ecuacion de Forchheimer considera el efecto inercial microscopico y captura el impacto
de la fuerza ejercida por cualquier superficie solida sobre el fluido, resultando en un término
de segundo orden que representa el efecto resultante en la caida de presion, como se muestra

en la Ecuacion 2.5 [58], donde S es el coeficiente de arrastre (no Darcy), p es la densidad del
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fluido transmitido, y v es la velocidad superficial alcanzada por el fluido transmitido, elevada

al cuadrado [58, 59].

_ar_ & 2
L =-vt Bpv (2.5)

El inicio exacto del régimen de Fochheimer ha sido tema de debate entre diversos autores,
sin embargo, el consenso general sugiere el calculo de un nimero de Reynolds ajustado para
medio poroso (Rep) como criterio para discernir entre ambos tipos de flujo. Este parametro
es adimensional, y se estima mediante la Ecuacion 2.6 [57, 58], en funcion del diametro

medio representativo de las celdas (Dc).

R%=pT” (2.6)

El flujo se considera Darcy cuando el nimero de Reynolds ajustado para medio poroso es
inferior a 100 (Rep < 100), mientras que cuando dicho parametro excede este limite (Rep >
100), el flujo es considerado en el régimen de Forchheimer [58-62]. La magnitud de la
velocidad superficial (v) usada para el calculo de Rep (y demas propiedades hidraulicas) varia
en funcion de las caracteristicas propias del medio poroso. En el caso de las espumas
metalicas, el valor de v puede ser estimado a partir de la porosidad (@), el radio medio
representativo de las celdas (r¢), y el flujo o caudal (Q) transmitido a través del material,

mediante la Ecuacion 2.7 [63].

3¢

V= =Q 2.7

2mré
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Capitulo 3

Desarrollo experimental

En este capitulo se describe a detalle el fundamento técnico y fisico de las técnicas y procesos
usados para la realizacion de este trabajo de investigacion. Este capitulo se divide en dos
secciones, iniciando con el proceso y las variables involucradas en la fabricacion de las
espumas de Al estudiadas en este trabajo. La segunda seccion, por su parte, comprende las
técnicas de caracterizacion usadas para determinar las propiedades fisicas, estructurales,

microestructurales, quimicas, mecanicas e hidraulicas de las espumas de Al.

3.1 Fabricacion de las espumas de Al

Las espumas de Al de celda abierta estudiadas en este trabajo de investigacion fueron
producidas por el método de infiltracion en estado liquido [21, 22], usando particulas de NaCl
como preforma soélida de sacrifico, y cargas de Al como metal a infiltrar. Las particulas de
NacCl fueron separadas en tres intervalos de tamafio, haciendo uso de tamices con diferentes
tamafios de abertura, para obtener espumas metélicas con celdas de 0.71-1.00 mm, 2.00-2.38
mm, y 3.35-4.75 mm (celdas pequefias, medianas, y grandes, respectivamente). Por su parte,
las cargas de Al consistieron en lingotes cilindricos de tres aleaciones diferentes de este

metal: Al (4/-1100, pureza comercial), Al-4.5Cu (%omasa), y A/-7075 (Al-Zn-Mg-Cu).

La infraestructura usada para la produccion de las espumas de Al se muestra en la Figura 3.1,
la cual consiste en un horno de resistencia Carbolite® (Figura 3.1a), un reactor cilindrico de

acero inoxidable (Figura 3.1b), una placa de Cu (Figura 3.1c) y un sistema de valvulas con
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regulador de presion (Figura 3.1d), acoplado a una bomba mecanica de vacio (Figura 3.1e) y

a un tanque de Ar (Figura 3.1f).

Figura 3.1 Infraestructura usada para la produccion de las espumas de Al (a) horno de
resistencia, (b) reactor cilindrico de acero inoxidable, (c) placa de Cu, (d) sistema de valvulas
con regulador de presion, (e) bomba mecénica de vacio, (f) tanque de Ar.

Las etapas del método de infiltracion en estado liquido se muestran en la Figura 3.2. El
proceso inicia con el ensamblado del reactor, para lo cual 330 g de NaCl y un lingote
cilindrico de 600 g de Al son colocadas en el interior de este (Figura 3.2a). A continuacion,
el reactor es cerrado herméticamente y acoplado al sistema de valvulas con regulador de
presion, para ser purgado tres veces mediante ciclos de vacio y suministro de Ar (Figura
3.2b), con el fin de garantizar una atmdsfera inerte en su interior. Posteriormente, el reactor
es colocado en el interior del horno de resistencia trabajando a una temperatura de 780 °C, la
cual es superior al punto de fusion del Al (~660 °C) pero inferior al punto de fusion del NaCl
(~800 °C). Esta temperatura es mantenida durante 1 h bajo una atmosfera de Ar con presion

controlada de 0.5 kg/cm?, para fundir la carga (Figura 3.2¢). Una vez que el Al se encuentra
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en estado liquido, se procede a incrementar la presion de Ar al interior del reactor, para
promover la infiltracion del Al fundido a través de la preforma de NaCl (Figura 3.2d). La
presion de infiltracion varia de 1.2 a 2.1 kg/cm? durante intervalos de tiempo de 20 a 30 min,
manteniendo una correlacion directa en funcion del tamafio de las particulas de NaCl.
Finalmente, el reactor es extraido del horno de resistencia y colocado sobre una placa de Cu,
con el fin de direccionar verticalmente y en sentido ascendente la solidificacion del Al, para
promover la formacién de la contraccion (rechupe) fuera del volumen correspondiente a la

preforma de NaCl (Figura 3.2e).

T
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Y
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Figura 3.2 Etapas del método de infiltracion en estado liquido (a) ensamblado, (b) purga, (c)
fundicion, (d) infiltracion, (e) solidificacion [64].

El composito Al+NaCl (Figura 3.3) obtenido como resultado del proceso de infiltracion es
extraido del reactor tras su enfriamiento a temperatura ambiente, para su maquinado en
probetas cilindricas con 2.54 cm de didmetro por 2.00 cm de longitud para ensayos de
compresion (Figura 3.3a), y 3.81 cm de diametro por 5.00 cm de longitud para ensayos de
permeabilidad (Figura 3.3b). Finalmente, la preforma de NaCl es removida con agua
destilada, usando una tina de bafio ultrasénico (Figura 3.4a) y una parrilla de agitacion

magnética Cole-Parmer (Figura 3.4b), permaneciendo unicamente el Al infiltrado.

Las espumas producidas a partir de Al-4.5Cu (%masa) y A/-7075 (Al-Zn-Mg-Cu) fueron
sometidas a los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento artificial, usando un
horno tipo mufla BIOBASE (Figura 3.5) programado en un rango de temperatura

correspondiente a cada composicion quimica.
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Figura 3.3 Composito Al+NaCl extraido del reactor tras el proceso de infiltracion, probetas
maquinadas para ensayos de (a) compresion, (b) permeabilidad.

BIOBASE

Figura 3.5 Horno tipo mufla.
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3.2 Técnicas de caracterizacion

Las espumas de Al producidas y tratadas térmicamente fueron caracterizadas mediante
técnicas cualitativas y cuantitativas de diversa indole, con el fin de determinar sus
propiedades y caracteristicas fisicas, estructurales, quimicas, microestructurales, mecanicas

e hidraulicas.

3.2.1 Caracterizacion fisica y estructural

Las propiedades y caracteristicas obtenidas mediante esta caracterizacion proporcionan
informacion sobre la macroestructura del material, es decir, la coexistencia entre la fase
solida y la fase celular de las espumas. Las muestras producidas fueron inicialmente pesadas
en una bascula, para obtener su masa en unidades de gramo (g). Posteriormente, se determind
el volumen de las probetas de compresion y permeabilidad a partir de las dimensiones
correspondientes para cada caso, dando como resultado 10.13 y 57.00 cm® (Vrtotal),
respectivamente. La densidad de las espumas de Al fue estimada como la relacion entre su
masa y su volumen, en unidades de g/cm?. El volumen ocupado por la fase celular de las
espumas (Vceldas, en cm®) fue obtenido mediante picnometria de He, cuyo fundamento
técnico radica en estimar el volumen de gas desplazado y el cambio de presion asociado
cuando un cuerpo sélido es introducido en una celda de ensayo, a partir del principio de
Arquimedes y la ley de Boyle [65]. El picnometro de He Quantachrome Ultrapyc 1200e
(Figura 3.6) fue calibrado a una presion de 19 psi, para lograr una mayor precision de las

mediciones realizadas.

Figura 3.6 Picnometro de He.
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La densidad relativa (p*) y la porosidad (®) de las espumas de Al fueron estimadas mediante
la Ecuacion 2.1 y 2.2, respectivamente, a partir de los valores de masa, volumen y densidad
obtenidos, asi como por la densidad correspondiente a cada aleacion de Al, es decir, 2.71,

2.79 y 2.81 g/cm® para el AI-1100, Al-4.5Cu (Y%omasa) y AI-7075, respectivamente.

El espesor de pared celular (tpared) y €l nimero de celdas por pulgada (CPP) fueron estimados
en funcion del tamafio de las celdas mediante andlisis de imagen, usando el software Image
J 166]. El espesor de pared celular se determiné como el promedio aritmético de 100
mediciones aleatorias realizadas sobre la seccion transversal de las probetas estudiadas
(Figura 3.7a), procesadas digitalmente para incrementar el contraste entre la fase celular y la
fase solida (Figura 3.7b). Por su parte, el nimero de celdas por pulgada se determiné a partir
del conteo de las celdas interceptadas por una pulgada lineal trazada sobre las superficies

planas de las espumas.

Adicionalmente, el area media representativa (Ac) de cada tamafo de celda fue determinada
como el promedio aritmético de 160 mediciones realizadas del area proyectada por celdas
aleatorias sobre las superficies planas de las probetas estudiadas (Figura 3.7a). Con los datos
obtenidos, fue estimado el didmetro representativo (Dc) de los tres tamafios de celda,

asumiendo areas circulares.

- bl ImageJ
DO.Q®(A+.\AO\WJDEYS'EJ&/ >

Image) 2.0.0-rc-38/1.50a; Java 1.8.0_45 [64-bit]; 25MB of 4993MB (...

Figura 3.7 Superficie plana de una espuma de Al (a) antes y (b) después del procesamiento
digital de imagen.

3.2.2 Caracterizacion quimica y microestructural
Las propiedades y caracteristicas obtenidas mediante esta caracterizacion proporcionan

informacion sobre la microestructura del material (morfologia, distribucidn, y tamafio de las
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fases y precipitados presentes en el metal). Las muestras producidas fueron inicialmente
analizadas por fluorescencia de rayos X (FRX) usando un dispositivo Bruker Titan S1 (Figura
3.8a), con el fin de verificar la composicion quimica de las aleaciones de Al estudiadas. Las
muestras analizadas por FRX consistieron en espumas correspondientes a la condicion de

fundicion, es decir, previo a los tratamientos térmicos de solucidon y envejecimiento artificial.

La evolucion microestructural y la identificacion de las fases formadas en las espumas de Al-
4.5Cu (%masa) y A[-7075 tras los tratamientos térmicos de solucidon y envejecimiento
artificial fueron estudiadas mediante técnicas de calorimetria, difraccion de rayos X, y
microscopia electronica de transmision y de barrido. Inicialmente se llevaron a cabo analisis
de calorimetria diferencial de barrido (CDB), usando un dispositivo para analisis térmico
diferencial TA SDT Q600 (Figura 3.8b), con el fin de determinar las fases presentes en cada
una de las aleaciones de Al estudiadas. Los analisis de CDB fueron realizados bajo una
atmosfera de Ar, a velocidades de calentamiento de 5-20 °C/min, en rangos de temperatura
de 100-700 °C, en funcion de las fases posiblemente presentes para cada aleacion segin su
evolucioén microestructural. Las muestras analizadas por CDB consistieron en fragmentos de

50 mg tomados de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) y AI-7075 tratadas térmicamente.

Figura 3.8 (a) Dispositivo de fluorescencia de rayos X, (b) dispositivo para analisis térmico
diferencial.

La identificacion de las fases presentes en cada sistema fue igualmente llevada a cabo
mediante difraccion de rayos X (DRX), usando un difractémetro Siemens Bruker D5000
(Figura 3.9). Los analisis de DRX fueron realizados en una geometria Bragg-Brentano,

usando lampara de Cu con una longitud de onda de 1.54056 A (Cu Ka), con un paso de 0.02°
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en un rango de 20 de 20-100°. Las muestras analizadas por DRX consistieron en probetas
preparadas mediante procedimientos metalograficos estandar, usando lijas con denominacion
1000 como abrasivo. Los patrones de difraccion obtenidos fueron indexados usando los
softwares PDXL [67] y Match! [68], en funcion de los elementos presentes en cada aleacion
(Al, Cu, Zn, y Mg). Adicionalmente, la evolucion (contraccion o expansion) del pardmetro
de red de la celda de Al fue analizada mediante la comparacion cualitativa de los picos de

difraccion (intensidad, ancho, simetria, corrimiento), y por medio del método Rietveld.

-.?'2 e T x
- i

Figura 3.9 Difractometro de rayos X.

El método o refinamiento Rietveld es una técnica ampliamente usada en ciencia e ingenieria
de materiales para el estudio y caracterizacion de estructuras cristalinas, la cual consiste en
la construccion teorica de un modelo ajustado al patron de difraccion experimental de un
material mediante el método de minimos cuadrados, permitiendo determinar con gran
precision algunas propiedades estructurales del material (estructura cristalina, pardmetro de
red, etc.) [69]. Los patrones de difraccién obtenidos mediante DRX fueron refinados usando
el software MAUD [70], con el fin de estimar el pardmetro de red de las diferentes

condiciones experimentales estudiadas con su respectivo desajuste respecto al cero del
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goniometro (Figura 3.10), considerando orientacion arbitraria para el calculo del patron de

difraccion tedrico con respecto al experimental.

e I'Cell parameters
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a [Angstrom]: 4.060029
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Figura 3.10 Refinamiento Rietveld de un patrén de difraccion experimental, mediante el
software MAUD.

La geometria y distribucion de las fases presentes en cada aleacion fue determinada mediante
microscopia electronica de barrido (MEB) y de transmision (MET). Los anélisis de MEB
fueron llevados a cabo usando un microscopio de emision de campo SEM JEOL JSM-7600F
(Figura 3.11a), operando con un voltaje nominal de 20 kV en modo de electrones
retrodispersados. Las micrografias obtenidas por MEB fueron quimicamente mapeadas
mediante espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (EXD), usando un espectrometro
de rayos X Oxford INCA acoplado al microscopio. Las muestras analizadas por MEB
consistieron en espumas metalicas preparadas mediante procedimientos metalograficos

estandarizados en una pulidora, sin ataque quimico para el revelado microestructural.

Los analisis de MET fueron llevados a cabo usando un microscopio de emisién de campo
TEM/STEM JEOL ARM-200F (Figura 3.11b), operando con un voltaje de aceleracion de
200 keV. Las micrografias obtenidas fueron quimicamente mapeadas usando un
espectrometro de rayos X y electrones Oxford AZTEC acoplado al microscopio. Las
muestras analizadas por MET consistieron en lamelas metalicas tomadas de las espumas, las
cuales fueron inicialmente desgastadas mediante procedimientos metalograficos

estandarizados usando una pulidora, hasta alcanzar un espesor maximo de 60 um.
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Posteriormente, las lamelas obtenidas fueron adelgazadas usando un dispositivo para
desgaste i6nico por haz de Ar lon Beam Milling GATAN 691 PIPS (Figura 3.12a), hasta
alcanzar un espesor de 100-150 nm. En algunos casos, las muestras analizadas por MET
fueron preparadas usando un dispositivo de haz de iones focalizado con emisor de Ga FIB

JEOL JEM-9320 (Figura 3.12b).

Figura 3.11 (a) Microscopio electronico de barrido, (b) microscopio electronico de
transmision.

Figura 3.12 (a) Dispositivo para desgaste i6nico, (b) dispositivo de haz de iones focalizado.
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Las micrografias obtenidas por MET fueron analizadas usando el software Digital
Micrograph, también conocido como Gatan Microscopy Suite [71] (Figura 3.13), como
analisis complementario para la identificacion de fases y precipitados presentes en algunas
de las aleaciones de Al estudiadas.

DigitalMicrograph
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Figura 3.13 Analisis de una micrografia obtenida por MET, mediante el software Digital
Micrograph.

3.2.3 Caracterizacion mecanica

Las propiedades y caracteristicas obtenidas mediante esta caracterizacion proporcionan
informacion sobre el efecto de la microestructura en el desempefio mecanico del material.
Inicialmente fueron llevados a cabo ensayos de compresion con carga uniaxial cuasiestatica,
usando una méquina universal de ensayos mecanicos Instron 1125-5500R (Figura 3.14a).
Los ensayos de compresion fueron realizados a temperatura ambiente, con una velocidad de
deformacion de 4.1x10* s, con el fin de generar las curvas esfuerzo-deformacion de las
espumas de Al. La capacidad de absorcion de energia (W) del material fue estimada de
acuerdo con la Ecuacion 2.3 usando el software Origin [72], mientras que el esfuerzo de
colapso plastico (ocp) y el esfuerzo de plateau (op1) fueron estimados siguiendo la metodologia

descrita en la seccion 2.4.2. Las muestras sometidas a ensayos de compresion consistieron
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en probetas cilindricas de espuma de Al con 2.54 cm de didmetro y 2.00 cm de longitud
(Figura 3.3a), para evitar el efecto de pandeo tras la aplicacion de carga uniaxial sobre las

probetas.

Adicionalmente, ensayos de microdureza Vickers fueron realizados sobre las superficies
planas de las espumas de Al estudiadas, usando un microdurémetro Shimadzu HMV-2
(Figura 3.14b), por periodos de indentacion de 15 s con una carga de 100 g. Las muestras
sometidas a ensayos de microdureza consistieron en espumas de Al preparadas mediante
procedimientos metalograficos estandarizados en una pulidora, hasta llegar a un acabado

espejo.

Es importante mencionar que ambos ensayos mecanicos proporcionan informacion diferente
sobre el material, siendo mutuamente complementarios. Por una parte, los ensayos de
compresion describen la coexistencia entre la macroestructura y la microestructura, al
depender tanto de la estructura celular de las espumas de Al como de las caracteristicas de
las fases presentes en el material. Por su parte, los ensayos de microdureza se centran en
describir las variaciones asociadas a la evolucion microestructural del material, y el como

estas son afectadas por la macroestructura.

(b)

Figura 3.14 (a) Maquina universal de ensayos mecanicos, (b) microdurémetro.
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3.2.4 Caracterizacion hidraulica

Las propiedades y caracteristicas obtenidas mediante esta caracterizacion proporcionan
informacion sobre la capacidad del material para conducir fluidos. Inicialmente fueron
llevados a cabo ensayos de flujo, a temperatura ambiente y 200 °C, usando un poro-
permeametro (Figura 3.15) y aditivo de gasolina como fluido de prueba. En primer lugar, la
prensa hidraulica (Figura 3.15a) es recargada con aditivo de gasolina, transportando este
fluido desde su depodsito de almacenamiento (Figura 3.15b) con una bomba hidraulica (Figura
3.15¢). El ensayo de flujo inicia con la inyeccion de aditivo de gasolina desde la prensa
hidraulica hacia la celda de ensayo (Figura 3.15d) en intervalos crecientes de presion
preestablecidos, mientras las valvulas X y Y (Figura 3.15¢ y Figura 3.15f, respectivamente)
permanecen cerradas, y la valvula Z (Figura 3.15g) permanece abierta. Una vez alcanzado el
limite superior de presion preestablecido, la valvula Y es abierta, permitiendo la expulsion

del aditivo de gasolina hacia el tanque de escape (Figura 3.15h).

Figura 3.15 Diagrama del poro-permeametro (a) prensa hidraulica, (b) deposito de
almacenamiento del fluido de prueba, (c) bomba hidraulica, (d) celda de ensayo, (e) valvula
X, (f) valvula Y, (g) valvula Z, (h) tanque de escape [47].

El objetivo principal de los ensayos de flujo es determinar el gradiente de presion asociado
al desplazamiento de un fluido a través de las espumas de Al resultante de las caracteristicas
de la fase celular del material, asi como de la interaccion entre este y el fluido. De esta

manera, la muestra de espuma de Al a ensayar es colocada en la camara de ensayo de la celda
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(Figura 3.16a), la cual cuenta con mandmetros (Figura 3.16b, Figura 3.16c) y termopares
(Figura 3.16d, Figura 3.16e) en la entrada y salida, para medir la presion y temperatura
alcanzadas en dichas secciones. Los ensayos de flujo fueron realizados inyectando un caudal
constante de 7 cm?/s, midiendo la presion en la entrada y salida de la cAmara de ensayo cada

segundo.

Figura 3.16 Diagrama de la celda de ensayo del poro-permeametro (a) camara de ensayo, (b,
¢) mandmetros, (d, €) termopares [47].

Finalmente, el nimero de Reynolds ajustado para medio poroso (Rep) y la velocidad
superficial (v) alcanzada por el fluido a través de las espumas de Al fueron estimados, de
acuerdo con la Ecuacion 2.6 y la Ecuacion 2.7, respectivamente. Estos calculos se realizaron
a partir de las propiedades obtenidas mediante la caracterizacion fisica y estructural de las
espumas de Al, partiendo de los valores de viscosidad dindmica () y densidad (p) del aditivo
de gasolina reportados en [47, 73], es decir, 23 x10™* Pa-s (temperatura ambiente), 24 x10°®

Pa-s (200 °C), y 0.78 g/cm?, respectivamente.
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Capitulo 4

Propiedades hidraulicas de espumas de Al

4.1 Introduccion

Recientemente, las espumas de Al de celda abierta han ganado relevancia en ciencia e
ingenieria de materiales, debido a las propiedades que ofrece el Al como metal, aunado a las
ventajas intrinsecas de una estructura celular interconectada. No obstante, la funcionalidad y
los posibles usos de este material mantienen una estrecha relacion con las caracteristicas de
su fase celular, es decir, su porosidad y la geometria, distribucion e interconexion fisica entre

sus celdas (poros).

En aplicaciones relacionadas con la conduccion de fluidos, donde resulta necesaria la
transmision de un medio liquido o gaseoso a través de la fase celular del material, surge la
necesidad inherente de tener espumas con diversos grados de "apertura", que van desde "muy
abierto" para el desplazamiento de flujos altamente caudalosos, hasta "completamente
cerrado" para una probeta de Al sin estructura celular. De esta manera, el uso este material
para la conduccion de fluidos implica forzosamente un conocimiento profundo de sus
propiedades hidraulicas, es decir, coeficiente de permeabilidad y gradiente de presion
asociado al flujo suministrado [18, 57]. Asimismo, considerando la multifuncionalidad
ofrecida por las espumas de Al, la cual permite la transmision de fluidos a la vez que estos
pueden ser calentados, enfriados o sometidos a diversos procesos fisicoquimicos en su
recorrido, el estudio de las propiedades hidraulicas de este material surge como un tema de

investigacion de gran relevancia. En este contexto, la Tabla 4.1 muestra la revision
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bibliografica realizada sobre trabajos de investigacion previos orientados al estudio de la

permeabilidad y las condiciones de flujo en espumas de Al de celda abierta.

Tabla 4.1 Revision bibliografica realizada sobre trabajos de investigacion previos orientados
al estudio de la permeabilidad y las condiciones de flujo en espumas de Al de celda abierta.

Tamaiio de celdas Fluido de Presion

Autor . . Variable analizada
(porosidad) prueba [psi]
Boomsma y 2.3,3.6 y 6.9 mm Acua 50 Coeficiente de permeabilidad
Poulikakos [57] (92%) & y factor de arrastre
Despois y 75 y 400 ym Agua/ . o
Mortensen [63] (68-88%) glicerina 72.5 Coeficiente de permeabilidad
. 0.6-5 mm . : .,
Mancin et al. [74] (90-96%) Aire 101.53 Gradiente de presion
Duocel® ) Coeficiente de permeabilidad
Dukhan [75] (89-91%) Are 0.11 y factor de arrastre
Fernéndez- 0.5, 1 y2mm Acua 90 Coeficiente de permeabilidad
Morales et al. [76] (63-68%) & y conductividad térmica
2-2.5 mm . Gradiente de presion y factor
Otaru et al. [59] (71-78%) Aire 362.6 de arrastre

En el 2002, Boomsma y Poulikakos [57] investigaron las caracteristicas hidraulicas
experimentales de espumas de Al de celda abierta producidas en diferentes tamafios de celda,
antes y después de ser sometidas a ensayos de compresion, con el fin de determinar el efecto
de la deformacion de la estructura celular del material en el coeficiente de permeabilidad y
el factor de forma. Posteriormente, en el 2005 Despois y Mortensen [63] estudiaron la
permeabilidad de este material en tamafios de celda micrométricos (75 y 400 pm),
determinando la correlacion existente entre el coeficiente de permeabilidad y las propiedades
fisicas/estructurales de las espumas. En el 2010, Mancin et al. [74] analizaron experimental
y tedricamente el gradiente de presion resultante tras el flujo de aire en espumas de alta

porosidad, con el fin de proponer el uso de este material en intercambiadores de calor.

En el 2012, Dukhan et al. [75] analizaron el comportamiento del flujo de aire en espumas
Duocel®, determinando la influencia del nimero de Reynolds ajustado para medio poroso
sobre el coeficiente de permeabilidad, el factor de friccion, y la velocidad alcanzada por la
corriente de aire suministrada. En el 2017, Fernandez-Morales et al. [76] determinaron
experimentalmente el coeficiente de permeabilidad y la conductividad térmica de espumas

de Al, utilizando agua como fluido de prueba. Finalmente, en el 2018 Otaru et al. [59]
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midieron y simularon el gradiente de presion y el factor de arrastre de las espumas en el
régimen de Darcy-Forchheimer, es decir, considerando el efecto de las fuerzas viscosas y de

inercia.

Como se puede observar, el estudio de la permeabilidad y las condiciones de flujo en espumas
de Al ha sido un tema ampliamente investigado con anterioridad. No obstante, estos trabajos
de investigacion se han realizado bajo condiciones experimentales de presion relativamente
baja (<500 psi) y temperatura ambiente, restringiendo los resultados obtenidos a condiciones
limitadas de flujo. Asimismo, estos trabajos han pasado por alto las posibles repercusiones y
dafios estructurales sobre el material resultantes de las variables asociadas al flujo inyectado.
De esta manera, en este capitulo se analiza el comportamiento y las condiciones de flujo de
espumas de Al (4/-1100) de celda abierta producidas en tres tamafios de celda diferentes,
bajo condiciones de alta presion (hasta 25,000 psi) y temperatura (200 °C) mediante ensayos
de flujo. Lo anterior con el fin de sentar las bases tedricas para proponer este material en
aplicaciones que requieran su uso bajo condiciones criticas de flujo, asi como determinar el
efecto del tamano de las celdas en la velocidad superficial y nimero de Reynolds ajustado

para medio poroso de espumas de Al.

4.2 Materiales y métodos

Las espumas de Al de celda abierta estudiadas en este capitulo fueron producidas a partir de
una aleacion de A/-1100, siguiendo la metodologia descrita en la seccion 3.1. Las muestras
analizadas consistieron en probetas cilindricas de 3.81 cm de diametro por 5.00 cm de
longitud, de acuerdo con las dimensiones de la celda de ensayo del poro-permedmetro (Figura
3.16), con tamafios de celda de 0.71-1.00 mm, 2.00-2.38 mm, y 3.35-4.75 mm. La
composicion quimica de las muestras producidas fue determinada mediante FRX.
Posteriormente, las propiedades fisicas y estructurales de estos especimenes fueron

determinadas siguiendo la metodologia descrita en la seccion 3.2.1.

Los ensayos de flujo fueron llevados a cabo mediante el suministro de un caudal constante
de 7 cm®/s de aditivo de gasolina en intervalos crecientes de presion, alcanzando un valor
maximo de 25,000 psi, siguiendo la metodologia descrita en la seccién 3.2.4. Los ensayos

fueron realizados a temperatura ambiente y 200 °C, con el fin de determinar el efecto de la
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temperatura en el gradiente de presion del material. Asimismo, las propiedades hidraulicas
del material, es decir, Repy v, fueron estimadas en funcidon del tamano de las celdas,

siguiendo la metodologia descrita en la seccion 3.2.4.

La integridad estructural de las espumas de Al tras los ensayos de flujo fue evaluada mediante
ensayos de compresion, siguiendo la metodologia descrita en la seccion 3.2.3. Este analisis
fue realizado mediante la comparacioén cualitativa y cuantitativa de las curvas esfuerzo-
deformacion generadas a partir de estas muestras, con respecto a curvas correspondientes a
espumas que no fueron sometidas a los ensayos de flujo. Asimismo, el mecanismo de
deformacion de los especimenes estudiados fue analizado mediante examinacion visual. La
Tabla 4.2 muestra la nomenclatura usada para designar las condiciones de espumas de Al/-
1100 estudiadas en este capitulo, en funcion del tamano de las celdas.

Tabla 4.2 Nomenclatura usada para designar las condiciones de espumas de 4/-1700 de celda
abierta estudiadas en este capitulo, en funcion del tamafio de las celdas.

.., Tamano de celda
Condicion

[mm]
P1 0.71-1.00
P2 2.00-2.38
P3 3.35-4.75

4.3 Resultados y discusion

En la Figura 4.1 se muestran las espumas de 4/-1700 de celda abierta obtenidas para ensayos
de flujo, en los tres tamafios de celda definidos en la Tabla 4.2: P1: 0.71-1.00 mm (Figura
4.1a), P2: 2.00-2.38 mm (Figura 4.1b), y P3: 3.35-4.75 mm (Figura 4.1c). En esta figura se
pueden observar claramente las diferencias fisicas y estructurales entre las tres condiciones,
asi como la ausencia de defectos ligados al proceso de fabricacion del material, como falta
de infiltracién o incrustaciones de particulas de NaCl. La Tabla 4.3 muestra la composicién
quimica de estos especimenes determinada mediante FRX, la cual confirma que se trata de
una aleacion de A7-1100 (pureza comercial), al tener un contenido de Al del 99.49% (>99%)),

con trazas de Mg, Si, Fe, Cu, y Zn.

La Tabla 4.4 muestra los resultados obtenidos de la caracterizacion fisica y estructural de las
espumas de A/-1100 de celda abierta. Basado en los datos presentados en esta tabla se puede

notar que la densidad, la densidad relativa y la porosidad no mantuvieron una correlacion con
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el tamaifio de las celdas, dada la similitud de estas variables entre todas las condiciones,

€S

decir, p=1.02£0,01 g/cm?, p* =0.38 y ® = 62. Por su parte, el niimero de celdas por pulgada

si presentd una clara correlacion con el tamaio de las celdas, dando como resultado CPP =

2942, 12 £1 y 7 £1, para P1, P2, y P3, respectivamente.

lh‘
1 cm

Figura 4.1 Espumas de A/-1100 de celda abierta obtenidas para ensayos de flujo (a) P1: 0.71-

1.00 mm, (b) P2: 2.00-2.38 mm, (c) P3: 3.35-4.75 mm.

Tabla 4.3 Composicion quimica de las espumas de A/-17/00 de celda abierta, obtenida

mediante FRX.

Elemento %masa + [*2]

Al 99.49 0.30

Mg 0.16 0.16

Si 0.14 0.03

Fe 0.14 0.01

Cu 0.02 0.00

Zn 0.01 0.00

Tabla 4.4 Propiedades fisicas y estructurales de las espumas de A/-1700 de celda abierta.

m  Veeds - P « () Ac Dc
[g]  [em’] [gfem] P [%] [mm’] [mm]
P1 59.28 3524 29 1.04 038 62 052 0381
P2 58.14 3556 12 1.02 038 62 3.63 2.15
P3 58.71 3548 7 1.03 038 62 11.38 3.81

Condicion
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La Figura 4.2 muestra las mediciones del area proyectada por las celdas, realizadas para
determinar el drea media representativa de celda, Ac. En esta figura se presenta la dispersion
de datos en torno al promedio aritmético calculado para cada condicion, con el eje y en escala
logaritmica. Estas mediciones fueron llevadas a cabo sobre las superficies planas de espumas
de AIl-1100 de celda abierta, como las que se muestran en la Figura 4.3, para los tamafios de
celda P1 (Figura 4.3a), P2 (Figura 4.3b), y P3 (Figura 4.3¢). El valor de Ac determinado fue
de 0.52 £0.20 mm?, 3.63 £1.22 mm? y 11.38 £3.49 mm?, para P1, P2, y P3, respectivamente,

como se puede observar en la Tabla 4.4.

100

10

da por las celdas [mm?]

Area proyecta

r

P1 P2 P3

Figura 4.2 Mediciones realizadas del area proyectada por las celdas sobre las espumas de
Al-1100 de celda abierta, para determinar el area media representativa de celda, Ac.

Figura 4.3 Superficies planas de espumas de espumas de 4/-7/700 de celda abierta usadas
para mediciones del area proyectada por las celdas (a) P1, (b) P2, (c) P3.

M.F. Azamar 47



Capitulo 4 Propiedades hidrdaulicas de espumas de Al

El diametro representativo de las celdas, D¢, fue determinado a partir los valores de Ac para
cada condicion, asumiendo geometrias esféricas, dando como resultado 0.81, 2.15 y 3.81
mm, para las celdas de 0.71-1.00 mm, 2.00-2.38 mm, y 3.35-4.75 mm, respectivamente,

concordando con el intervalo dimensional correspondiente para cada condicion.

La Figura 4.4 muestra micrografias obtenidas mediante MEB de las muestras sometidas a

ensayos de flujo, donde se pueden apreciar las interconexiones fisicas (poros) entre las celdas,

confirmando la continuidad de la fase celular del material al presentar porosidad abierta.

Figura 4.4 Micrografia obtenida por MEB de las espumas de 4/-1100 de celda abierta, donde
se aprecia la interconexion fisica entre las celdas (a) P1, (b) P2, (c) P3.

La velocidad superficial, v, fue estimada de acuerdo con la Ecuacion 2.7, considerando un
flujo constante de 7 cm?/s, a partir de los datos presentados en la Tabla 4.4. Por su parte, el
nimero de Reynolds ajustado para medio poroso, Rep, fue estimado de acuerdo con la
Ecuacion 2.6, a partir de los valores de v obtenidos para cada condicion. La Figura 4.5
muestra los resultados obtenidos de ambas propiedades hidraulicas en funcion del didmetro
representativo de las celdas, D¢, asi como la prediccion realizada de estos parametros

asumiendo celdas de mayor tamafio.

En primer lugar, se muestra la grafica v vs D¢ (Figura 4.5a, eje x en escala logaritmica),
donde se puede apreciar la correlacion inversa entre ambas variables, la cual es atribuida al
incremento de la velocidad alcanzada por el fluido debido a la reducciéon de los canales de
conduccion del material, para mantener constante el caudal suministrado. Por su parte, la
grafica Rep vs D¢ (Figura 4.5b, eje x en escala logaritmica) muestra que, bajo las condiciones
experimentales analizadas en este trabajo a temperatura ambiente, el flujo a través de todas
las espumas ensayadas se encuentra en el régimen de Forchheimer (Rep > 100) [60, 61]. En

este régimen, las fuerzas inerciales y la friccion entre el fluido y la superficie de la estructura
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celular del material comienzan a ser importantes, por lo que las pérdidas de energia ligadas
al flujo resultan de la suma de las fuerzas viscosas y el factor de arrastre [59, 62]. Partiendo
de la magnitud de v y Rep calculados (Tabla 4.5), el régimen de Darcy (Rep < 100) seria
alcanzado para espumas de celda abierta con un didmetro representativo de al menos 28.3
mm, es decir, 7.4 veces el diametro representativo de la condicion P3 (3.81 mm),

correspondiente a las muestras con las celdas mas grandes.

@) 12
P1
100 e P2
%0 [ P3
'g‘ S Prediccion
& ., 2.15 mm
Q 40 +  3.81 mm
20
O e X +x  oon . oe
0 1 10 100 1000 10000
v [cm/s]
Darcy  Forchheimer
(b) 120 < >
P1
100 : e P2
%0 P3
'g' .......... Prediccién
E 60 o 081 mm
QU o 2.15mm
40 ' 3.81 mm
20
o X% @ o0
1 10 100 1000 10000
Rep

Figura 4.5 Propiedades hidrdulicas de las espumas de A/-1700 de celda abierta (a) diametro
medio representativo de las celdas, D¢, en funcion de la velocidad superficial, v, (b) Dc en
funcién del naimero de Reynolds ajustado para medio poroso, Rep.

La Figura 4.6 muestra la velocidad superficial en funcion del numero de Reynolds

modificado para medio poroso, con ambos ejes x e y en escala logaritmica, donde se puede
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apreciar la correlacion positiva entre ambas propiedades. En esta figura igualmente se puede
observar que la velocidad superficial critica para migrar del régimen de Darcy desde el

régimen de Forchheimer es de ~1.05 cm/s.

Tabla 4.5 Propiedades hidraulicas de las espumas de A/-71100 de celda abierta, con su
respectivo régimen de flujo en funcion del tamafio de las celdas.

., D v Régimen de
Condicién [m1(1:1] [cm/s] Rep gﬂujo

Pl 0.71 1644.27 3921.61 Forchheimer

1.00  828.88 2784.34 Forchheimer

) 2.00  207.22 1392.17 Forchheimer

2.38 146.33 1169.89 Forchheimer

P3 3.35 73.86 831.15  Forchheimer

4.75 36.74 586.18  Forchheimer

) Darcy  Forchheimer
10000 = =
P1
1000 e P2 ’<>’
x P3
Z 100 | Prediccion « &
= o 0.81 mm x*
% 10 o 2.15mm '
3.81 mm
1
0 .
1 10 100 1000 10000

Rep

Figura 4.6 Velocidad superficial, v, en funcidon del nimero de Reynolds ajustado para medio
poroso, Rep.

La Figura 4.7 muestra los resultados obtenidos de los ensayos de flujo a temperatura ambiente
(Figura 4.7a) y 200 °C (Figura 4.7b), en funcion del caudal suministrado. El gradiente de
presion (dP/dx) fue determinado a partir de los valores de caida de presion registrados por el
poro-permedmetro y la longitud de las muestras ensayadas (5 cm). Para fines de analisis, las
pérdidas de presion asociadas a las paredes de confinamiento fueron ignoradas, debido a que

todas las muestras ensayadas tuvieron las mismas dimensiones (diametro, longitud) [62]. Las
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variaciones de dP/dx apreciadas en esta figura fueron atribuidas a fluctuaciones de arrastre
ligadas a la tortuosidad del material, asi como a la desaparicion de la linealidad entre dP/dx
y v, resultante de la velocidad superficial alcanzada, la cual situ6 el flujo a través de las

espumas en el régimen de Forchheimer.

9
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Figura 4.7 Gradiente de presion (dP/dx) en funcion del flujo (Q) de aditivo de gasolina
inyectado mediante ensayos de flujo (a) temperatura ambiente, (b) 200 °C.
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Inicialmente se planted la hipotesis de que, a temperatura ambiente, las espumas con celdas
mas pequenas (P1) iban a presentar las mayores pérdidas de presion, debido a la friccion y al
arrastre resultantes de la mayor superficie de contacto proyectada por sus celdas. No obstante,
esta condicion presentd los menores valores de dP/dx con respecto a P2 y P3, lo cual fue
atribuido a la disminucion de la presion ejercida por el fluido sobre las paredes de la
estructura celular del material, resultante del incremento de la velocidad alcanzada por este

(Tabla 4.5).

Las pérdidas de presion a 200 °C fueron inferiores con respecto a los valores obtenidos a
temperatura ambiente, para los tres tamafos de celda estudiados. Inicialmente se plante6 la
hipotesis de que el gradiente de presion aumentaria con el incremento de la temperatura de
ensayo, debido a la contraccion de los canales de conduccion asociada a la expansion térmica
del Al, esperando que este efecto fuera mas notorio para P1. No obstante, las pérdidas de
presion fueron similares para todas las muestras analizadas, sugiriendo que el efecto de las
propiedades fisicas y estructurales de las espumas de Al de celda abierta se vuelve
despreciable a 200 °C. Asimismo, estos resultados fueron atribuidos a la disminucion de la
viscosidad del aditivo de gasolina a mayor temperatura, resultando en la reduccion de las

fuerzas de inercia y la friccion del fluido con la superficie de la estructura celular del material.

Considerando las condiciones experimentales de presion y temperatura bajo las cuales fueron
realizados los ensayos de flujo, las espumas de 4/-77100 de celda abierta ensayadas a 200 °C
fueron sometidas a pruebas de compresion con carga uniaxial, con el fin de generar sus curvas
esfuerzo-deformacion para evaluar su integridad estructural después de la conduccion de
aditivo de gasolina altamente presurizado. La Figura 4.8 muestra las curvas obtenidas,
correspondientes a las espumas con celdas P1 (Figura 4.8a), P2 (Figura 4.8b), y P3 (Figura
4.8c), cada una con su respectiva referencia sin ensayo de flujo. En esta figura se puede
observar que todas las muestras analizadas presentaron el comportamiento a compresion
caracteristico de este material, con sus tres regiones bien definidas, demostrando
experimentalmente la ausencia de un colapso estructural. Lo anterior sugiere que las espumas
son potencialmente capaces de soportar condiciones criticas de flujo, debido a la ausencia de

un colapso prematuro en sus curvas esfuerzo-deformacion.
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Figura 4.8 Curvas esfuerzo-deformacion obtenidas de las espumas de 4/-/700 de celda
abierta mediante ensayos de compresion (a) P1, (b) P2, (c) P3 [47, 73].
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La integridad estructural de las espumas de 4/-7100 de celda abierta sometidas a ensayos de
flujo fue cualitativamente analizada mediante el célculo de su capacidad de absorcion de
energia (W), de acuerdo con la Ecuacién 2.3. La magnitud de W fue calculada en un intervalo
de deformacion entre el 0% y el 50%, resultando en 7.13, 5.86 y 5.53 MJ/m?, para P1, P2,y
P3, respectivamente. Por su parte, la magnitud de W para las referencias sin ensayo de flujo
fue de 5.69, 5.45y 6.13 MJ/m?, demostrando que esta propiedad mecanica no resulté afectada

por las condiciones criticas de flujo.

La Figura 4.9 muestra las espumas de 4/-7100 de celda abierta después de los ensayos de
compresion, tras alcanzar una deformacién nominal del 80% con respecto a las dimensiones
originales de las muestras (Figura 4.1). En esta figura se puede observar que las espumas
presentaron el mecanismo de deformacion caracteristico de este material bajo carga uniaxial
de compresion, el cual consiste en la flexion progresiva de sus paredes celulares hasta su
colapso estructural, en un régimen de deformacion mayormente ductil. No obstante, aunque
las espumas con celdas Pl (Figura 4.9a) y P2 (Figura 4.9b) presentaron dicho
comportamiento, este mecanismo de deformacion se aprecia con mayor claridad en la espuma

con las celdas més grandes, es decir, P3 (Figura 4.9c), donde se puede observar la flexion

total de sus paredes celulares en un régimen plastico, sin alcanzar el punto de fractura.

Figura 4.9 Espumas de 4/-1100 de celda abierta deformadas después de los ensayos de
compresion (a) P1, (b) P2, (c) P3.

Cabe mencionar que el mecanismo de deformacion de este material puede verse
potencialmente afectado por la composicion quimica del metal constituyente de su fase
solida, presentando en algunos casos un comportamiento fragil en funcién de la
microestructura del material. En esta investigacion, cualquier posible variacion
microestructural de las muestras analizadas resultante de los ensayos de flujo a 200 °C fue
considerada despreciable, debido a la ausencia de elementos de aleacion en una proporcion

importante para su precipitacion en segundas fases, como se puede observar en la Tabla 4.3.
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No obstante, este efecto debe ser considerado en muestras con composiciones quimicas

abundantes en elementos de aleacion del Al, como el Cu, Mg, Zn, etc.

4.4 Conclusiones

Los resultados obtenidos en esta seccion demuestran que las condiciones de flujo a través de
las espumas de Al se encuentran en el régimen de Forchheimer, al presentar valores elevados
de velocidad superficiel y nimero de Reynolds ajustado para medio poroso. Asimismo fue
experimentalmente demostrado que las espumas de 4/-7100 de celda abierta son capaces de
soportar el flujo de fluidos bajo condiciones criticas de presion y temperatura, manteniendo
su integridad estructural al no presentar variaciones de sus propiedades mecanicas tras los
ensayos de flujo. Lo anterior da pie a proponer este material como una alternativa viable para
aplicaciones relacionadas a la conduccion de fluidos altamente presurizados, como podria ser
en la industria energética para la extraccion y transporte de hidrocarburos y combustibles

fosiles.

Los resultados obtenidos en esta seccion sientan las bases técnicas para el disefio y seleccion
de este material en aplicaciones de conduccion de fluidos, en funcion de sus caracteristicas
fisicas y estructurales. De este modo, espumas con celdas grandes podrian ser sugeridas para
su implementacion en dispositivos donde la retencion de fluidos resulte en una mayor
eficiencia de su funcionamiento, e.g., intercambiadores de calor. Por otra parte, espumas con
celdas mas pequefias representarian una alternativa potencialmente funcional para la
conduccion de fluidos en términos de eficiencia energética, al permitir mayores velocidades

de flujo y presentar una menor retencion de fluidos.
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Capitulo 5
Espumas de Al-4.5Cu (% masa)

5.1 Introduccion

El incremento de las propiedades mecanicas de espumas de Al, tanto de celda abierta como
de celda cerrada, ha surgido recientemente como un tema de investigacion de gran interés en
ciencia e ingenieria de materiales, con el fin de extender el rango de posibles aplicaciones
funcionales de este material para el desarrollo de nuevas tecnologias. De esta manera, se han
llevado a cabo diversas investigaciones enfocadas al reforzamiento mecénico de las espumas,
buscando incrementar la magnitud de propiedades como la capacidad de absorcion de energia
y el esfuerzo de colapso plastico mediante diversas técnicas. Un ejemplo de esto es el trabajo
realizado en el 2014 por Sun et al. [77], quienes incrementaron eficazmente la capacidad de
absorcion de energia de espumas de Al de celda abierta mediante la electrodepositacion de
peliculas de Cu de diversos espesores sobre este material. No obstante, dada la naturaleza
metalica de las espumas de Al, el método mas ampliamente usado para reforzar su fase solida
ha sido la aplicacion de tratamientos térmicos. En este contexto, la Tabla 5.1 muestra la
Revision bibliografica realizada sobre trabajos de investigacion previos orientados al estudio

del efecto de los tratamientos térmicos en las propiedades mecéanicas de espumas de Al.

En el 2020, Wang et al. [78] estudiaron el efecto de un proceso multipaso de espumado por
agente espumante en la estructura celular y en las propiedades mecanicas de espumas de Al
de celda cerrada, encontrando que los pardmetros de procesamiento (tiempo y temperatura

de espumado) afectan las caracteristicas finales de la estructura celular, es decir, porosidad,
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y distribucion, esfericidad, y didametro medio de las celdas generadas. En el 2014, Huang et
al. [25] investigaron el efecto del tiempo de envejecimiento y el contenido de Cu/Ca en la
resistencia a la compresion de espumas de Al-Cu de celda cerrada, producidas mediante la
técnica de agente espumante, reportando que las espumas de Al-Cu fabricadas a través del
método propuesto son poco endurecibles por envejecimiento, debido a la formacion de

intermetalicos de Al-Cu-Ca.

Tabla 5.1 Revision bibliografica realizada sobre trabajos de investigacion previos orientados
al estudio del efecto de los tratamientos térmicos en las propiedades mecénicas de espumas
de AL

Autor Aleacion de Al Metp do'(’ie Tipo de
fabricacion celda
Wang et al. [78] Al-Cu-Mn-Ti Agente espumante Cerrada
Huang et al. [25] Al-Cu Agente espumante Cerrada
Lehmhus y Banhart [79] AA-6061 Agente espumante Cerrada
Al-6061, Al1-6082, . .
Lehmhus y Banhart [80] A1-7020, A1-7075 Pulvimetalurgia Cerrada
. Al-6061 . .
Campana y Pilone [81] 417075 Pulvimetalurgia Cerrada
Zhou et al. [82] Al-6101 Duocel® Abierta
Mg-Al-Zn-Mn Replicacion de .
Yamada et al. [83] Al-Si-Mg-Fe-Mn espuma polimérica Abierta
Al-Mg-Si ., .
Cao et al. [84] Al-Cu-Mg Infiltracion Abierta
Figueroa et al. [85] Al-Cu-Mg Infiltracion Abierta
Conde y Mortensen [86] Al-Cu Infiltracion Abierta

Entre el 2002 y el 2003, Lehmhus y Banhart evaluaron el endurecimiento por precipitacion
en espumas de Al producidas mediante los métodos de agente espumante [79] y
pulvimetalurgia [80], variando el medio de enfriamiento (agua o aire) tras los tratamientos
térmicos en aleaciones de Al de las series 6000y 7000. De forma similar, en el 2009 Campana
y Pilone [81] estudiaron el efecto de los tratamientos térmicos sobre el comportamiento de
compresion con carga uniaxial de espumas de celda cerrada producidas mediante la técnica
de pulvimetalurgia a partir de AI-6061 y Al-7075, reportando un incremento significativo de
las propiedades mecanicas de las muestras estudiadas. En el 2004, Zhou et al. [82] evaluaron

la respuesta a los tratamientos térmicos de espumas comerciales Duocel® de celda abierta

M.F. Azamar 57



Capitulo 5 Espumas de Al-4.5Cu (Yomasa)

producidas a partir de A/-6101, en términos de su mecanismo de deformacion por compresion
en la condicion de fabricacion, y después de los tratamientos térmicos de recocido, solucion
y envejecimiento. Adicionalmente, en el 2000 Yamada et al. [83] evaluaron el efecto
conjunto de los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento (T6) en espumas de celda
abierta producidas por el método de replicacion de espuma polimérica, en aleaciones Mg-Al-

Zn-Mn y Al-Si-Mg-Fe-Mn.

Algunas de las aleaciones mas usadas para producir espumas de Al pertenecen al sistema Al-
Cu, debido a su importancia comercial, y a las propiedades que la adicion de Cu en pequeiias
proporciones confiere a este metal, aumentando significativamente su resistencia mecanica
y tenacidad, sin afectar de manera importante su ligereza y baja densidad. Cao et al. (2006)
[84], Figueroa et al. (2021) [85], y Conde y Mortensen (2008) [86] han realizado
anteriormente investigaciones sobre el efecto de los tratamientos térmicos en espumas de Al-
Cu y Al-Cu-Mg de celda abierta, reportando resultados interesantes relacionados con el
mecanismo de reforzamiento de este material. No obstante, estas investigaciones han pasado
por alto el efecto de las caracteristicas de la estructura celular de las espumas, es decir, tamafio
de celdas y espesor de paredes celulares, en su respuesta a los tratamientos térmicos, en

términos de la microestructura obtenida y su impacto en las propiedades mecénicas.

La respuesta de un metal a los tratamientos térmicos depende de diversas variables. Por una
parte, los parametros de tiempo y temperatura de los ciclos de calentamiento y enfriamiento
juegan un papel fundamental en el efecto final del tratamiento térmico en la microestructura
y propiedades mecéanicas del material. No obstante, estos pardmetros dependen
completamente de la composicion quimica y configuracion geométrica de las muestras a
tratar. Lo anterior es respaldado por la investigacion realizada por Thomas y Whelan [87],
quienes estudiaron la precipitacion en laminas delgadas de Al-3.7Cu (%masa) envejecidas
bajo diferentes condiciones experimentales, reportando las diferencias de la cinética de
precipitacion entre las laminas y la aleacion en bulto. Estos resultados fueron atribuidos a la
mayor superficie efectiva de las ldminas estudiadas, la cual actlio como sitios preferenciales

para la nucleacion de segundas fases.

Considerando que las espumas metalicas presentan una elevada relacion superficie/volumen

(superficie efectiva), resulta factible que la cinética de precipitacion de este material varie
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con respecto a su homologo sin estructura celular, como consecuencia del fendmeno descrito
por Thomas y Whelan. En ese sentido, este capitulo se centra en evaluar el efecto de los
tratamientos de solucion y envejecimiento en las propiedades mecanicas y la microestructura
de espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta, producidas mediante el método de
infiltracion en estado liquido en dos tamafios de celda diferentes. La variacion en la respuesta
de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) a los tratamientos térmicos con respecto a su
equivalente en bulto, es decir, sin estructura celular [88-91], fue estudiada en funcién del
espesor de las paredes celulares, y sus posibles repercusiones en la velocidad de enfriamiento
del material tras el proceso de calentamiento en mufla, buscando sentar las bases teoéricas
para determinar los parametros de tiempo y temperatura de tratamiento térmico Optimos para
incrementar las propiedades mecénicas de espumas de Al-4.5Cu (%masa), segun las

caracteristicas de su estructura celular.

5.2 Materiales y métodos

Las espumas de Al de celda abierta estudiadas en este capitulo fueron producidas a partir de
una aleacion de Al-4.5Cu (%masa), siguiendo la metodologia descrita en la seccién 3.1. La
aleacion de Al-4.5Cu (%masa) usada como carga para infiltrar fue producida en un horno de
resistencias, a partir de lingotes de A/-71/00 y laminas de Cu de pureza comercial.
Adicionalmente fue producido un lote de espumas de 4/-1700, como referencia para evaluar
el efecto de la adicion de Cu en la microestructura y propiedades mecanicas de las espumas.
Las muestras analizadas consistieron en probetas cilindricas de 2.54 cm de diametro por 2.00
cm de longitud, con tamafios de celda de 2.00-2.38 mm y 3.35-4.75 mm. La composicién
quimica de las muestras producidas fue determinada mediante FRX. Posteriormente, las
propiedades fisicas y estructurales de estos especimenes fueron determinadas siguiendo la

metodologia descrita en la seccion 3.2.1.

Los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento artificial fueron llevados a cabo en
la mufla que se muestra en la Figura 3.5, generando un lote de cada condicidon para su
caracterizacion mecanica y microestructural. Asimismo, un lote en la condicion de fundicion,
es decir, sin tratamientos térmicos, fue conservado para su caracterizacion, como referencia.
El tratamiento térmico de solucién se llevé a cabo a una temperatura de 535 °C durante 5.5

h, seguido de un temple en agua a temperatura ambiente (Figura 2.12a). Por su parte, el
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tratamiento térmico de envejecimiento artificial se llevé a cabo a una temperatura de 170 °C

durante 8 h, seguido de un enfriamiento en aire a temperatura ambiente (Figura 2.12b).

La caracterizacion microestructural de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta
estudiadas en este capitulo fue realizada mediante microscopia electrénica de barrido,
espectroscopia de rayos X de energia dispersiva, calorimetria diferencial de barrido,
difraccion de rayos X, y microscopia electronica de transmision, siguiendo la metodologia
descrita en la seccion 3.2.2. La caracterizacion mecanica de las espumas de Al-4.5Cu
(%omasa) de celda abierta fue realizada mediante ensayos de compresion y microdureza, asi
como por la examinacion visual del mecanismo de deformacion de las espumas sometidas a

ensayos de compresion, siguiendo la metodologia descrita en la seccion 3.2.3.

La Tabla 5.2 muestra la nomenclatura usada para designar las condiciones de espumas de Al-
4.5Cu (%masa) de celda abierta estudiadas en este capitulo, en funcion del tamafio de las
celdas y del tratamiento térmico al cual sometidas las muestras estudiadas.

Tabla 5.2 Nomenclatura usada para designar las condiciones de espumas de Al-4.5Cu

(%emasa) estudiadas en este capitulo, en funcion del tamafio de las celdas y del tratamiento
térmico al cual fueron sometidas.

Tamano de celda

Condicion Tratamiento térmico
[mm]

Cl1, Al Fundicion (41-1100)
Cl,F Fundicién

’ 2.00-2.
ClL, S 00-2.38 Solucién
ClL,E Envejecimiento artificial
C2, Al Fundicion (41-1100)
C2,F Fundicion

’ .35-4.
C2,S 3:35-475 Solucién
C2,E Envejecimiento artificial

5.3 Resultados y discusion

En la Figura 5.1 se muestran las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta obtenidas
para ensayos de compresion, en los dos tamafios de celda definidos en la Tabla 5.2, es decir,
C1: 2.00-2.38 mm (Figura 5.1a), y C2: 3.35-4.75 mm (Figura 5.1b). En esta figura se puede
apreciar que la distribucion de las celdas fue uniforme a través del material, a pesar de la

irregularidad geométrica de estas. Asimismo, se puede notar la ausencia de defectos ligados
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al proceso de fabricacion de las espumas, como la falta de infiltracion o incrustaciones de

particulas de NaCl.

La Tabla 5.3 muestra la composicion quimica de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda
abierta estudiadas en este capitulo, determinada mediante FRX, la cual confirma que la fase
solida de estos especimenes esta constituida por una aleacion de Al-Cu endurecible por
precipitacion, al presentar un contenido de Cu inferior al limite de solubilidad de este metal

en el Al, de acuerdo con el diagrama de fase Al-Cu [92].

Figura 5.1 Espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta obtenidas para ensayos de
compresion (a) C1: 2.00-2.38 mm, (b) C2: 3.35-4.75 mm [1, 73].

Tabla 5.3 Composicion quimica de las espumas de Al-4.5Cu (%masa), obtenida mediante
FRX.

Elemento %masa  +[*2]

Al 94.63 0.36
Cu 4.80 0.02
Mg 0.32 0.21
Fe 0.17 0.01
Zn 0.03 0.00
Co 0.02 0.01
Ti 0.01 0.00

La Tabla 5.4 muestra los resultados obtenidos de la caracterizacion fisica y estructural de las
espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta, donde se puede apreciar que estas muestras
presentaron propiedades fisicas y estructurales muy similares a las obtenidas para las
espumas de 4/-1100 (Tabla 4.4) estudiadas en el capitulo anterior. Estos resultados son muy
significativos, considerando que la densidad del material, p, no vario a pesar de la adicion de
Cu, dando pie a producir espumas de Al de celda abierta con propiedades mecéanicas mas

elevadas, sin alterar significativamente las propiedades fisicas de este material.
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Tabla 5.4 Propiedades fisicas y estructurales de las espumas de Al-4.5Cu (%omasa).

m Veldas P () tPared
CPP *
[g]  [em’] [gem] P [%]  [mm]

Cl1 10.40 6.44 12 1.02 037 64 1.12
C2 10.16  6.51 7 1.00 036 64 1.78

Condicion

La Figura 5.2 muestra las mediciones realizadas para determinar el espesor medio de las
paredes celulares de las espumas, tpared. En esta figura se presenta la dispersion de datos en
torno al promedio aritmético calculado para cada condicion. Estas mediciones fueron
llevadas a cabo sobre las superficies planas de espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda
abierta, como las que se muestran en la Figura 5.3, para los tamanos de celda C1 (Figura
5.3a), y C2 (Figura 5.3b). El valor de tpared determinado fue de 1.12 £0.59 mm, y 1.78 +0.78

mm, para C1 y C2, respectivamente, como se puede observar en la Tabla 5.4.

Figura 5.2 Mediciones realizadas del espesor de las paredes celulares, para determinar el
espesor medio, tpared [1, 73].

Figura 5.3 Superficies planas de espumas de espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta
usadas para mediciones del espesor de las paredes celulares (a) C1, (b) C2.
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La Figura 5.4 muestra el analisis quimico elemental de C1, F, donde se puede observar la
distribucion de Cu (Figura 5.4b) en la matriz de Al (Figura 5.4c). De acuerdo con el diagrama
de fase Al-Cu [92], y considerando la composicién quimica analizada, es decir, Al-4.5Cu
(%omasa), las zonas de mayor claridad observadas en la micrografia original (Figura 5.4a)

corresponden a la fase 0 (Al,Cu), la cual se encuentra distribuida a través de la fase a (Al).

100 pm IMG1 C—————— 100 pm Cu K

100 pm Al K

Figura 5.4 Analisis quimico elemental de C1, F, obtenido mediante EXD (a) micrografia
original, (b) distribucion de Cu, (¢) distribucion de Al

La Figura 5.5 muestra las micrografias obtenidas mediante MEB, correspondientes a todas
las condiciones de espumas de Al estudiadas en este capitulo. La microestructura observada
en las muestras de A/-1100 (Figura 5.5ay Figura 5.5b, para C1, Al y C2, Al, respectivamente)
consiste en una fase Uinica de Al, la cual es uniforme a través de todo el material. Por su parte,
las micrografias correspondientes a las muestras de fundicion de Al-4.5Cu (%omasa) (Figura
5.5¢c y Figura 5.5d, para CI1, F y C2, F, respectivamente) presentaron una microestructura
dendritica con precipitacion de 0 en los limites de grano, resultante de la microsegregacion

del Cu durante la solidificacion del Al [93, 94].

Inicialmente se planted la hipotesis de que las espumas de fundicion tendrian diferentes
microestructuras en funcion del tamano de sus celdas, es decir, las muestras con celdas C1
mostrarian una microestructura mas fina con respecto a la presentada por las muestras con
celdas C2, como consecuencia de una mayor interfaz entre el metal fundido y las particulas
de NaCl. No obstante, considerando que la Unica variable durante el proceso de fabricacion
entre los especimenes de ambos tamafios de celda son las dimensiones de las particulas de
NaCl usadas como preforma, la ausencia de este fendémeno fue atribuida a la baja

conductividad térmica del NaCl [95].
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Figura 5.5 Micrografias de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta, obtenidas
mediante MEB (a) C1, Al, (b) C2, AL (¢) C1, F, (d) C2, F, (e) C1, S, (f) C2, S, (g) C1, E, (h)
C2,E.
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De acuerdo con las micrografias presentadas en la Figura 5.5, la mayor parte del Cu se
disolvid en la matriz de Al después del tratamiento de solucion (Figura 5.5¢ y Figura 5.5f,
para C1, S y C2, S, respectivamente), mostrando algunos remanentes de 0. Idealmente, la
fase 0 observada en la condicion de fundicién deberia disolverse en su totalidad como
consecuencia de este tratamiento térmico, formando la fase o sobresaturada (Figura 2.12a).
No obstante, si la aleacién experimenta un enfriamiento subito (temple), la solucion sélida
formada constituira una condicion fuera del equilibrio, con alta inestabilidad termodindmica,
dando como resultado la posible precipitacion del Cu [96]. Tras el tratamiento de
envejecimiento artificial (Figura 5.5g y Figura 5.5h, para C1, E y C2, E, respectivamente), la
aleacion ha recibido la energia necesaria para difundir progresivamente el Cu desde la
solucion sodlida, formando precipitados de 0 dispersos en la matriz de a (Figura 2.12b),

localizados principalmente en los limites de grano de los grandes granos equiaxiales de a.

Las micrografias correspondientes a las espumas sometidas al tratamiento térmico de
envejecimiento artificial presentaron las zonas con mayor densidad de la fase 6, localizadas
principalmente en la seccion central de las paredes celulares. Esto fue atribuido a la menor
velocidad de enfriamiento en estas regiones con respecto a los bordes. Asimismo, las
muestras con tamafio de celdas C2 presentaron zonas ricas en Cu mds gruesas con respecto
a las espumas con celdas Cl1, lo cual fue atribuido a posibles variaciones de la velocidad de

enfriamiento relacionadas con el espesor de las paredes celulares del material (Figura 5.2).

La Figura 5.6 muestra los patrones de difraccion normalizados de las espumas de Al-4.5Cu
(%emasa), representativos de las condiciones de fundicion (Figura 5.6a), solucion (Figura
5.6b), y envejecimiento (Figura 5.6¢). El patron de difraccion correspondiente a las muestras
de fundicion muestra los picos caracteristicos de la fase o, con un pequefio pico
correspondiente a 6 en un angulo de difraccion (20) de ~20.7. Por su parte, los patrones de
difraccion representativos de las condiciones de solucion y envejecimiento artificial
presentan Unicamente los picos caracteristicos de a, lo cual fue atribuido a la disolucion de
la fase 0 en una fraccidon en volumen inferior a la sensibilidad de esta técnica (~3%). No
obstante, es importante enfatizar que los patrones de DRX fueron obtenidos principalmente
para la identificacion de las fases presentes en cada condicion experimental, ignorando los
efectos de textura cristalografica (es decir, intensidades relativas diferentes a la del caso

1sotropico).
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Figura 5.6 Patrones de difraccion normalizados de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de
celda abierta, obtenidos mediante DRX, representativos de las condiciones de (a) fundicion,
(b) solucion, y (c) envejecimiento.

De acuerdo con Avner [41], las aleaciones de Al con un contenido de Cu entre el 2.5y 5
(%omasa) responden adecuadamente al endurecimiento por envejecimiento. La secuencia de
precipitacion para aleaciones Al-Cu en este rango de composicidon quimica es aceptada como:
a sobresaturada — zonas de GP [1] — zonas de GP [2] 0 6" — 0' — 0 (Al2Cu) [92]. Las
repercusiones finales sobre las propiedades mecanicas tras los tratamientos térmicos estaran
fuertemente asociadas al grado de distorsion causado en la red cristalina del Al, como
resultado de las discontinuidades formadas. El parametro de red representativo de las
condiciones de fundicidn, solucidn, y envejecimiento, fue estimado mediante el método
Rietveld, a partir de los patrones de DRX mostrados en la Figura 5.6. Los parametros de red
estimados fueron 4.048, 4.044, y 4.048 A, para las muestras de fundicion, solucion, y
envejecimiento, respectivamente. La reduccion del parametro de red tras el tratamiento
térmico de solucion fue atribuida a la contraccion inducida por los atomos de Cu, ocupando
posiciones sustitucionales en la red del Al [55], asimismo concordando bien con el valor

reportado por Draissia y Debili [55] para peliculas solubilizadas de Al-Cu en una

MF. Azamar 66



Capitulo 5 Espumas de Al-4.5Cu (Yomasa)

composicion quimica muy similar (~Al-4.14Cu (%masa)). De esta manera, se demostr6 que
las espumas de Al-4.5Cu (%masa) sometidas al tratamiento térmico de solucion

efectivamente fueron solubilizadas.

Considerando la sensibilidad inherente de la técnica de DRX como una limitante para
determinar la presencia de fases o precipitados cuya fraccion volumétrica no excede el 3%,
las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta sometidas al tratamiento térmico de
solucion fueron analizadas de manera complementaria mediante CDB. Esta técnica es
ampliamente usada para determinar las temperaturas asociadas con las transformaciones de
fase solida para aleaciones que contienen entre 1 y 10 (%at) de elementos de aleacion [97]
(Al-4.5Cu Y%masa = Al-1.96Cu %at). Durante la fase de calentamiento, las aleaciones de Al
desarrollan reacciones de precipitacion y disolucion relacionadas con transformaciones de
fase. Las reacciones de disolucién se manifiestan tipicamente como eventos endotérmicos,
mientras que las reacciones de precipitacion proceden como eventos exotérmicos [98],
debido a la absorcion y liberacion de energia, respectivamente. Los analisis de CDB fueron
realizados en un rango de temperatura entre 100 y 750 °C. No obstante, los resultados
obtenidos son presentados en un rango comprendido entre 140 y 600 °C, con el fin de
observar con mayor detalle el desarrollo de eventos exotérmicos y endotérmicos,
considerando que las fases/precipitados presumiblemente presentes en el material precipitan

en este intervalo de temperatura [91, 92].

La Figura 5.7 muestra los termogramas obtenidos para C1, Sy C2, S, donde se puede apreciar
la presencia de eventos exotérmicos y endotérmicos, los cuales fueron asignados a reacciones
de precipitacion y disolucion, respectivamente, tomando como referencia las lineas de solvus
tedricas de las fases/precipitados [54] para aleaciones Al-Cu con un contenido de Cu inferior
a su limite de solubilidad, es decir, 5.65 (%masa). Las temperaturas de solvus aproximadas
para la composicion de Al-4.5Cu (%masa) estudiada en este capitulo son ~210, ~260, ~480,

y ~530 °C para GP [1], GP [2] 0 8", 6', y 0 (Al>Cu), respectivamente.

La fase a sobresatura representa una condicidn con alta inestabilidad termodinamica, la cual
precipitara sibitamente en cuanto sea alcanzada la temperatura de transformacion de su fase
o estado termodinamico subsecuente. Por tal motivo, el analisis de CDB debe enfocarse en

los eventos exotérmicos relacionados con la precipitacion de fases mas estables.
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Los picos exotérmicos desarrollados a ~300 y ~450 °C en la Figura 5.7 presumiblemente
corresponden a la precipitacion de las fases 0' y 0, respectivamente [89, 91, 92], mientras que
el evento exotérmico ocurrido a ~520-550 °C estaria asociado a la formacion de la fase o.
Las variaciones en la magnitud de la energia absorbida o liberada por las muestras durante
los analisis de CDB plausiblemente estarian asociadas cuantitativamente con la abundancia
volumétrica de las fases precipitadas o disueltas, debido a la sensibilidad de esta técnica. De
esta manera, estos resultados son atribuidos al efecto del espesor de las paredes celulares,
trared €0 la cinética de precipitacion de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) estudiadas en este

capitulo.

Flujo de calor [mW]

-15

Temperatura [°C]

Figura 5.7 Termogramas de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta sometidas
al tratamiento térmico de solucion, obtenidos mediante CDB.

Debido a la imposibilidad para observar mediante MEB las zonas de GP [1], GP [2] 00",y
0', fueron obtenidas de manera complementaria micrografias de MET, con el fin de analizar
con mayor detalle la evolucion microestructural de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de
celda abierta sometidas a los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento. La Figura
5.8 muestra las micrografias de MET de campo claro obtenidas para la condicion de
envejecimiento artificial, representativas de ambos tamafios de celda, es decir, C1, E (Figura
5.8a), y C2, E (Figura 5.8b). Inicialmente se planteo la hipdtesis de que las espumas con
celdas mas grandes (C2), presentarian una microestructura mas gruesa con respecto a sus

homologas con celdas mas pequefias (C1), como consecuencia de posibles variaciones en la
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velocidad de enfriamiento del material tras su extraccion de la mufla, resultantes del espesor
de las paredes celulares. Lo anterior fue demostrado gracias a la Figura 5.8, donde se aprecia
que la micrografia correspondiente a C1, E exhibe precipitados mas pequefios con respecto
a los observados en la micrografia de C2, E, en la cual se aprecia que estos son de mayor
tamafio. La microestructura mas fina observada en los especimenes con paredes celulares
mas delgadas fue atribuida a una velocidad de enfriamiento mas rapida, a diferencia de las
espumas con paredes celulares mas gruesas, que permitieron el crecimiento de precipitados

de mayor tamafio debido a su enfriamiento mas lento.

(500w
Figura 5.8 Micrografias de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta, obtenidas
mediante MET (a) C1, E, (b) C2, E.

La Figura 5.9 muestra las micrografias de MET de campo claro obtenidas de las espumas de
Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta sometidas a los tratamientos térmicos de solucion (Figura
5.9ay Figura 5.9¢c, para C1, S y C2, S, respectivamente) y envejecimiento artificial (Figura
59b y Figura 5.9d, para Cl, E y C2, E, respectivamente). Las microestructuras
correspondientes a la condicion de solucidon concuerdan bien con lo esperado para este
tratamiento térmico, mostrando la red de la fase o con atomos de Cu dispersos sobresaturando
la red del Al los cuales se aprecian como zonas de mayor contraste. Por su parte, las
microestructuras correspondientes a la condicion de envejecimiento artificial muestran
claramente los precipitados de Cu formados. Mientras que la Figura 5.9b muestra un
precipitado redondeado de Cu de ~10 nm de longitud, presumiblemente coherente con la red
de Al, la Figura 5.9d muestra un precipitado mas irregular que crece a partir de la difusion

de cimulos laminares de Cu.
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Figura 5.9 Micrografias de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta, obtenidas
mediante MET (a) C1, S, (b) C1, E, (¢) C2, S, (d) C2, E.

De acuerdo con Rodriguez-Veiga et al. [S6], el tamafio, abundancia y morfologia de los
precipitados formados en una aleacidén determinan las propiedades mecanicas finales del
material. Por tal motivo, resulta fundamental comprender a detalle la evolucion
microestructural del sistema estudiado, para correlacionar adecuadamente la microestructura

con el comportamiento mecénico.

La formacién y evolucion de zonas de GP en aleaciones Al-Cu puede considerarse un proceso
de difusion progresivo, resultante de la aglomeracion local de d&tomos de Cu en estructuras
laminares [99]. De esta manera, los precipitados y segundas fases formadas dependen
principalmente de la disposicion y distribucion de estas agrupaciones de atomos de Cu [87,
56, 99-101]. La Figura 5.10 muestra micrografias de MET de campo claro con diferentes

magnificaciones correspondientes a la condicion C2, E, donde se pueden observar zonas ricas
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en Cu (Figura 5.10a y Figura 5.10b), constituidas por atomos de Cu difundiendo
progresivamente desde la solucion. Investigaciones recientes sugieren que las zonas de GP
[1] estan constituidas por estructuras laminares de una sola capa de atomos de Cu, separadas
entre si por distancias irregulares (Figura 5.10c) [99], mientras que las zonas de GP [2] (6")
estan formados por 3 capas de Al intercaladas entre si por una capa de Cu, con una
composicion estequiométrica de ~AlzCu (Figura 5.10c) [56]. Si los parametros de los
tratamientos térmicos (tiempo y temperatura) son adecuados, la fase 0" (coherente) se
transforma progresivamente en 0' (coherente), presentando una 6' de transicion
(semicoherente), es decir, 0"t (Figura 5.10c y Figura 5.10d), la cual actiia como sitio de

nucleacion para el crecimiento de 6' durante la colision simultanea de multiples capas de 6".

Figura 5.10 Micrografias de correspondientes a la condicion C2, E, obtenidas mediante MET
(a) zonas ricas en Cu, (b) seccion P, (c, d) aglomeraciones de 4&tomos de Cu en estructuras
laminares.
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La caracterizacion mecanica de las espumas se llevo a cabo mediante ensayos de compresion
con carga uniaxial y microdureza, debido a que ambos proporcionan informacion diferente
sobre el material. Mientras que el ensayo de compresion evalia el comportamiento mecanico
global de las espumas, es decir, la coexistencia entre la microestructura y mesoestructura, el

ensayo de microdureza se enfoca en evaluar la microestructura por si misma.

La Figura 5.11 muestra las curvas esfuerzo-deformacion obtenidas de las espumas de Al-
4.5Cu (%masa) de celda abierta, con la dispersion de datos obtenidos de los ensayos
individuales para cada condicion. Todos los especimenes ensayados presentaron el
comportamiento tipico de compresion esperado para espumas metalicas, con sus tres regiones
caracteristicas. La primera region corresponde a un comportamiento elastico lineal,
caracterizado por la proporcionalidad entre el esfuerzo y la deformacion. La segunda region
corresponde a una meseta extendida que comienza con el colapso plastico de las paredes
celulares del material, la cual se caracteriza por presentar gran deformacion con un
incremento progresivo del esfuerzo. Finalmente, la tercera regién corresponde a la
densificacion del material, la cual comienza cuando la pendiente de la curva esfuerzo-
deformacion incrementa abruptamente. Esta Ultima region se caracteriza por un rapido
incremento del esfuerzo con un incremento sutil de la deformacion, resultante del colapso

estructural de las paredes celulares.

De acuerdo con la Figura 5.11, la respuesta a los tratamientos térmicos de las espumas
metdlicas de celda abierta esté4 relacionada con el tamafio de sus celdas, ya que las muestras
con celdas C1 (Figura 5.11a) presentaron un incremento importante de su resistencia
mecanica a la compresion después de los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento
artificial, contrario a lo ocurrido con las espumas con celdas C2 (Figura 5.11b), en las cuales
este incremento fue notablemente inferior. Asimismo, en esta figura se puede observar que
las muestras con celdas C1 sometidas al tratamiento térmico de solucion (C1, 2) presentaron
el mayor incremento de sus propiedades mecanicas, mientras que la curva correspondiente a
la condicion de envejecimiento (C1, E) se encontrd intermedia entre las curvas de fundicion
(C1, F) y solucion. Inicialmente se partid de la hipotesis de que, en términos de tratamientos
térmicos, las espumas sometidas al tratamiento térmico de envejecimiento artificial
presentarian el mayor incremento de sus propiedades mecénicas, debido a la formacion de

precipitados y segundas fases. No obstante, esto no ocurrio.
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Figura 5.11 Curvas esfuerzo-deformacion obtenidas de las espumas de Al-4.5Cu (%omasa)
de celda abierta mediante ensayos de compresion (a) C1: 2.00-2.38 mm, (b) C2: 3.35-4.75
mm.

Jeenager y Pancholi [102] reportaron resultados similares para espumas de Al producidas por

el método de agente espumante con un contenido de Cu del 4 (%masa), atribuyendo estos
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resultados a la formacion de intermetalicos en las espumas envejecidas, los cuales actuaron
como concentradores de esfuerzos. De esta manera, es factible que la diferencia en la
respuesta de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta a los tratamientos térmicos
de solucion y envejecimiento artificial fuera resultante del crecimiento de intermetalicos de
Al-Cu-Fe debido a la presencia de impurezas de Fe (Tabla 5.3), los cuales actuaron como
precursores de grietas y redujeron el Cu disponible para formar precipitados. Por otra parte,
estos resultados también podrian atribuirse a la inestabilidad termodinamica alcanzada por la
a de las muestras solubilizadas, la cual les confirié una mayor energia de falla de apilamiento
[103], logrando asi un mayor incremento de sus propiedades mecanicas como consecuencia

de la distorsion de la red de Al causada por los d&tomos de Cu [104].

En el caso de las espumas con celdas C2, se puede apreciar que las muestras sometidas al
tratamiento térmico de solucion (C2, S) presentaron un ligero incremento de su resistencia
mecanica a la compresion, en comparacion con el incremento alcanzado por los especimenes
sometidos al tratamiento térmico de envejecimiento artificial (C2, E), el cual fue
despreciable. Considerando que la resistencia mecanica a la compresion de espumas de A/-
1100 de celda abierta increment6 de manera significativa para ambos tamafios de celda como
resultado unicamente de la adicion de Cu, es decir, sin tratamientos térmicos posteriores (C1,
F, y C2, F en la Figura 5.11), la variacion en la respuesta del material a estos procesos
termodindmicos fue atribuida principalmente a la diferencia en el espesor de las paredes
celulares entre los dos tamafios de celda analizados, debido a que este pardmetro fue la Ginica

variable definida entre las muestras estudiadas en este capitulo.

Conde y Mortensen [86] llegaron a conclusiones opuestas sobre la respuesta al tratamiento
térmico de envejecimiento artificial en espumas de Al-4.5Cu (%masa) producidas en
tamafios de celda de 75 y 400 pum, reportando un mayor incremento de las propiedades
mecanicas del material en las muestras con celdas de mayor tamafio. Estos resultados fueron
atribuidos a la formacion de intermetalicos, los cuales afectaron mas significativamente el
desempefio mecanico de las espumas con celdas mas pequefias, debido a sus paredes
celulares mas delgadas con respecto a las espumas con celdas més grandes. De esta manera,
considerando los resultados reportados por Conde y Mortensen, se plantea la existencia de

dos regimenes diferentes que gobiernan la respuesta a los tratamientos térmicos de las
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espumas metalicas de celda abierta, es decir, un régimen para paredes celulares relativamente

gruesas, y otro para paredes celulares relativamente delgadas.

La Figura 5.12 muestra las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta deformadas
después de los ensayos de compresion. En esta figura se puede observar que mientras que las
paredes celulares de las espumas de A4/-71100 fueron compactadas completamente hasta
alcanzar un porcentaje de deformacion del 80% (Figura 5.12a y Figura 5.12e, para C1, Al y
C2, Al, respectivamente), las espumas de Al-4.5Cu (%masa) no superaron el 70% de
deformacion total, debido a que la resistencia mecanica de estas muestras excedi6 la carga
maxima de la maquina universal (97.87 kN). Lo anterior fue atribuido a la adicién de Cu para
las muestras de fundicion (Figura 5.12b y Figura 5.12f, para C1, F y C2, F, respectivamente),
asi como a la distorsion de la red del Al y el crecimiento de la fase 0 para las muestras de
solucion (Figura 5.12¢ y Figura 5.12g, para C1, S y C2, S, respectivamente) y envejecimiento

artificial (Figura 5.12d y Figura 5.12h, para C1, E y C2, E, respectivamente).

En la Figura 5.12 igualmente se puede observar que las muestras constituidas por 4/-1100
presentaron un mecanismo de deformacion completamente ductil, caracterizado por la
flexion progresiva de sus paredes celulares. Por su parte, el mecanismo de deformacion de
las espumas de Al-4.5Cu (%masa) tendi6 més a un comportamiento fragil, debido a la

fractura de sus paredes celulares antes de ser completamente flexionadas.

Figura 5.12 Espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta deformadas después de los
ensayos de compresion (a) C1, Al, (b) C1, F, (c) C1, S, (d) C1, E, (e) C2, Al, (f) C2, F, (g)
C2, S, (h) C2, E.
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La Figura 5.13 muestra los perfiles de microdureza Vickers (HV) de las espumas de Al-4.5Cu
(%masa) de celda abierta estudiadas en este capitulo, trazados mediante mediciones a lo largo
del diametro de las muestras cilindricas producidas para los ensayos de compresion. La
microdureza promedio con su desviacion estandar es presentada en la Tabla 5.5 para cada
condicion de ensayo. Las muestras de fundicidon presentaron valores de microdureza Vickers
entre 40 y 60, mientras que los especimenes de referencia constituidos de Al-1100
presentaron valores entre 16 y 23, como se aprecia en la parte inferior de ambos perfiles. No
obstante, esta propiedad mecanica incrementd significativamente como resultados de ambos

tratamientos térmicos.
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Figura 5.13 Resultados de microdureza (HV) obtenidas de las espumas de Al-4.5Cu
(%masa) de celda abierta (a) C1: 2.00-2.38 mm, (b) C2: 3.35-4.75 mm.
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Las espumas con celdas C1 (Figura 5.13a) mostraron microdurezas Vickers ligeramente
superiores a los valores obtenidos para las espumas con celdas C2 (Figura 5.13b), esto es,
104 £16, 108 £18, 96 £6, y 96 £22, para C1, S, C1, E, C2, S, y C2, E, respectivamente. En
cuanto a la dispersion de los datos, ésta fue considerablemente mayor para la condicion C2,
E, lo cual fue atribuido a su microestructura mas heterogénea con respecto a las otras

condiciones analizadas.

La Tabla 5.5 muestra las propiedades mecanicas de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de
celda abierta analizadas en este capitulo, para todas las condiciones de ensayo. Cada una de
las propiedades mecanicas presentadas en esta tabla se asocia con las diferentes
funcionalidades de este material. De esta manera, mientras que la capacidad de absorcion de
energia de las espumas rige su comportamiento para la disipacion de impacto mediante
deformacion plastica, el esfuerzo de colapso plastico se asocia con la rigidez del material
para posibles usos en estructuras ligeras. Cabe destacar que todas las espumas estudiadas en
este capitulo presentaron propiedades fisicas y estructurales similares, como se puede
apreciar en la Tabla 5.4, lo cual es muy significativo considerando que la capacidad de
absorcion de energia al 40% de deformacion registrd un incremento del 63% para la
condicion C1, S con respecto a C1, F. Lo anterior plantea la posibilidad de incrementar
significativamente las propiedades mecéanicas de las espumas, sin afectar de manera
importante sus propiedades fisicas y estructurales, ampliando asi el rango de posibles

aplicaciones para este material.

Tabla 5.5 Propiedades mecanicas de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta.

.., Ocp Opl w [MJ/I’I]]
Condicion [MPa] [MPa] 0% 40% 60% HV o
Cl1, Al 3.0 11.5 1.11 3.42 8.82 19 £2
CLLF 9.6 29.0 3.10 9.00 21.10 5547
Cl1,S 10.4 52.0 4.70 1470  36.30 104 16
Cl,E 9.9 40.0 3.80 11.90 28.60 108 +18
C2, Al 3.1 12.9 1.19 3.76 10.01 19 £2
C2,F 9.2 31.0 3.20 9.20 22.50 516
C2,S 10.2 35.0 3.20 1020  25.60 96 +6
C2,E 9.7 32.0 3.40 9.90 2320 96 22
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5.4 Conclusiones

Las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta estudiadas en este capitulo presentaron
diferente respuesta a los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento artificial en
funcion del tamano de sus celdas. Estos resultados fueron atribuidos a posibles variaciones
en la velocidad de enfriamiento de las muestras tratadas térmicamente tras su extraccion de
la mufla, resultante de las diferencias en el espesor de sus paredes celulares. Esta variacion
fue asimismo atribuida a la formacion de las fases 6" y 0', cuya cinética de precipitacion varid
con el espesor de las paredes celulares, de acuerdo con los resultados obtenido de andlisis de

calorimetria diferencial de barrido (CDB) y microscopia electronica de transmision (MET).

El mayor incremento de las propiedades mecanicas con respecto a la condiciéon de fundicion
fue alcanzado para la condicion C1, S, de acuerdo con los resultados obtenidos mediante
ensayos de compresion y microdureza. Este resultado fue atribuido a la energia de
apilamiento causada por los atomos de Cu sobresaturando la red de Al, asi como a la
presencia de impurezas de Fe, las cuales posiblemente redujeron la cantidad de Cu disponible
para formar precipitados y actuaron como concentradores de esfuerzo. Por otro lado, las
espumas de la condiciéon C2, E presentaron el menor incremento de sus propiedades
mecanicas, lo cual fue atribuido a la microestructura final obtenida después de este
tratamiento térmico, constituida por precipitados de mayor tamafio con respecto a las otras
condiciones experimentales. Asimismo, en este capitulo se reporta un incremento muy
significativo de la resistencia a la compresion de espumas de A/-7100 de celda unicamente

por la adicion de Cu, es decir, sin tratamientos térmicos posteriores.

En términos generales, estos resultados demuestran la inherente correlacion entre la
macroestructura y la microestructura de espumas metalicas de celda abierta, sentando asi las
bases tedricas para proponer los pardmetros Optimos de tratamiento térmico (tiempo y
temperatura) para incrementar adecuadamente sus propiedades mecéanicas en funcion del
tamafio de sus celdas. Asimismo, estos resultados son potencialmente extrapolables para
materiales celulares susceptibles a los tratamientos térmicos, motivo por el cual son muy

significativos en ciencia e ingenieria de materiales.
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Capitulo 6
Espumas de Al-7075

6.1 Introduccion

Partiendo de los resultados obtenidos en el capitulo anterior, se considerd necesaria la
confirmacion de la respuesta a los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento de las
espumas de Al de celda abierta, por lo que dicho fenémeno fue analizado en muestras
producidas a partir de una aleacion diferente a la estudiada en el capitulo 5 (Al-4.5Cu
(%masa)). Como se puede observar en la Tabla 5.1, otros elementos de aleacion (ademés del
Cu) que han sido recurrentemente usados para incrementar las propiedades mecanicas de
espumas de Al son el Mg y el Zn, debido principalmente a la gran solubilidad de estos metales
en el Al, y a las caracteristicas de los precipitados y fases formadas como consecuencia del

tratamiento térmico de envejecimiento artificial.

En este capitulo se describen los resultados obtenidos de la caracterizacion fisica, estructural,
quimica, microestructural, y mecénica de espumas de A/-7075 de celda abierta producidas en
dos tamafios de celda diferentes, en funcion de la respuesta a los tratamientos térmicos de
solucion y envejecimiento artificial. La aleacion A4/-7075 fue seleccionada debido a su
importancia comercial, al ser una de las aleaciones de Al mas ampliamente usadas en la
industria aerondutica y automotriz, asi como en la manufactura de engranajes, gracias a su
baja densidad y excelentes propiedades mecanicas [S1]. Asimismo, al tratarse de una aleacion

con una mayor cantidad de elementos presentes (Al-Zn-Mg-Cu) con respecto al sistema
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estudiado en el capitulo anterior (Al-Cu), se busca determinar el papel de estos en la respuesta

del material a los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento artificial.

6.2 Materiales y métodos

Las espumas de Al de celda abierta estudiadas en este capitulo fueron producidas a partir de
una aleacion de A/-7075 (Al-Zn-Mg-Cu), siguiendo la metodologia descrita en la seccion 3.1.
La aleacion de A/-7075 usada consistido en una lamina comercial de esta aleacion. Las
muestras analizadas consistieron en probetas cilindricas de 2.54 cm de didmetro por 2.00 cm
de longitud, con tamafios de celda de 2.00-2.38 mm y 3.35-4.75 mm. La composicion
quimica de las muestras producidas fue determinada mediante FRX. Posteriormente, las
propiedades fisicas y estructurales de estos especimenes fueron determinadas siguiendo la

metodologia descrita en la seccion 3.2.1.

Los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento artificial fueron llevados a cabo en
la mufla que se muestra en la Figura 3.5, generando un lote de cada condicidon para su
caracterizacion mecanica y microestructural. Asimismo, un lote en la condicion de fundicion,
(sin tratamientos térmicos) fue conservado para su caracterizacion, como referencia. El
tratamiento térmico de solucion se llevd a cabo a una temperatura de 480 °C durante 2 h,
seguido de un temple en agua a ~0 °C (Figura 2.12a). Por su parte, el tratamiento térmico de
envejecimiento artificial se llevo a cabo a una temperatura de 120 °C durante 24, 48,y 72 h,

seguido de un enfriamiento en aire a temperatura ambiente (Figura 2.12b).

La caracterizacion microestructural de las espumas de 4A/-7075 de celda abierta estudiadas en
este capitulo fue realizada mediante microscopia electronica de barrido, espectroscopia de
rayos X de energia dispersiva, calorimetria diferencial de barrido, difraccion de rayos X, y
microscopia electronica de transmision, siguiendo la metodologia descrita en la seccion
3.2.2. La caracterizacion mecénica de las espumas de A/-7075 de celda abierta fue realizada
mediante ensayos de compresion y microdureza, siguiendo la metodologia descrita en la
seccion 3.2.3. Asimismo, el mecanismo de deformacion de las muestras sometidas a ensayos

de compresion fue analizado mediante examinacion visual.
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La Tabla 6.1 muestra la nomenclatura usada para designar las condiciones de espumas de A/-
7075 de celda abierta estudiadas en este capitulo, en funcion del tamafio de las celdas y del
tratamiento térmico al cual sometidas las muestras estudiadas.

Tabla 6.1 Nomenclatura usada para designar las condiciones de espumas de Al-7075

estudiadas en este capitulo, en funcion del tamafio de las celdas y del tratamiento térmico al
cual fueron sometidas.

Tamafio de celda

Condicién Tratamiento térmico
[mm]

DI1,F Fundicion

D1, S Solucion

D1, El 2.00-2.38 Envejecimiento artificial, 24 h

D1, E2 Envejecimiento artificial, 48 h

D1, E3 Envejecimiento artificial, 72 h

D2, F Fundicion

D2, S Solucion

D2, El 3.35-4.75 Envejecimiento artificial, 24 h

D2, E2 Envejecimiento artificial, 48 h

D2, E3 Envejecimiento artificial, 72 h

6.3 Resultados y discusion

Las espumas de A/-7075 de celda abierta presentaron un aspecto fisico similar al de las
espumas de Al-4.5Cu (%masa) mostradas en la Figura 5.1. Asimismo, las mediciones
realizadas para determinar el espesor de las paredes celulares del material fueron similares
para las espumas constituidas por ambas aleaciones, por lo que las mediciones presentadas

en la Figura 5.2 son representativas de ambos sistemas.

La Tabla 6.2 muestra la composicion quimica de las espumas de A/-7075 de celda abierta
estudiadas en este capitulo, determinada mediante FRX. La informacion presentada en esta
tabla confirma la presencia de Zn como elementos de aleacion principal en (%omasa) del Al-

7075, seguido por el Mg y el Cu, en ese orden.

La Tabla 6.3 muestra los resultados obtenidos de la caracterizacion fisica y estructural de las
espumas de 4/-7075 de celda abierta, donde se puede apreciar que estas muestras presentaron
propiedades fisicas y estructurales muy similares a las obtenidas para las espumas de A/-1100
(Tabla 4.4) y Al-4.5Cu (%masa) (Tabla 5.4), a pesar de las diferencias en la densidad entre

estas tres aleaciones. De esta manera, se confirma que es posible producir espumas de Al de
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celda abierta a partir de diversas aleaciones sin modificar significativamente las propiedades

fisicas y estructurales del material.

Tabla 6.2 Composicion quimica de las espumas de A/-70735, obtenida mediante FRX.

Elemento %masa  +[*2]

Al 90.54 035
Zn 4.67 0.03
Mg 2.46 0.26
Cu 1.80 0.02
Fe 0.24 0.01
Cr 0.21 0.02
Ti 0.04 0.00
Si 0.01 0.00

Tabla 6.3 Propiedades fisicas y estructurales de las espumas de 4/-7075.

<y m Veldas P () tPared
Condicidon C *

[g]  [em’] [gem] P [%] [mm]

D1 10.40 6.47 12 1.03 0.37 64 1.12

D2 10.50  6.46 7 1.04 037 64 1.78

Las espumas de 4/-7075 de celda abierta estudiadas en este capitulo fueron en primer lugar
caracterizadas mecanicamente mediante ensayos de compresion, con el fin de determinar el
tiempo de envejecimiento artificial en el cual se obtiene el mayor incremento de las
propiedades mecénicas para esta aleacion (24, 48, o 72 h). La Figura 6.1 muestra las curvas
esfuerzo-deformacion obtenidas de las espumas de 4/-7075 de celda abierta, representativas
de cada condicion de ensayo (Tabla 6.1). En esta figura se puede apreciar que las muestras
sometidas a los tratamientos térmicos de solucidon y envejecimiento presentaron el
comportamiento mecéanico caracteristico de este material, tanto para los especimenes con
celdas D1 (Figura 6.1a), como para aquellos con celdas D2 (Figura 6.1b). No obstante, los
especimenes correspondientes a la condicion de fundicion, es decir, D1, F y D2, F, colapsaron
prematuramente (& < 25%), lo cual fue atribuido a la posible precipitacion del Zn, Mg, y Cu
en la interfase entre el metal liquido y las particulas de NaCl durante la solidificacion del Al,
resultante de la microsegregacion de estos elementos. De esta manera se determin6 que las

espumas de 4/-7075 de celda abierta presentan un comportamiento mecanico deficiente en

MF. Azamar 82



Capitulo 6 Espumas de Al-7075

la condicion de fundicién, volviendo necesaria la realizacion de tratamientos térmicos

subsecuentes.
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Figura 6.1 Curvas esfuerzo-deformacion obtenidas de las espumas de A4/-7075 de celda
abierta mediante ensayos de compresion (a) D1: 2.00-2.38 mm, (b) D2: 3.35-4.75 mm.

En la Figura 6.1 también se puede apreciar que las espumas de 4/-7075 presentaron un mayor

incremento de sus propiedades mecanicas después del tratamiento térmico de envejecimiento
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artificial, contrario a lo ocurrido con las espumas de Al-4.5Cu (%masa), las cuales
respondieron mejor al tratamiento térmico de solucion. Esta variacion de resultados fue
atribuida tanto a las diferencias en la composicién quimica entre ambas aleaciones como a la
presencia de impurezas, principalmente Fe. En el caso de las muestras de Al-4.5Cu (%masa),
las impurezas de Fe (Tabla 5.3, 0.17 %masa) posiblemente formaron intermetélicos de Al-
Cu-Fe [86], los cuales actuaron como concentradores de esfuerzos y redujeron la cantidad de
Cu disponible para formar precipitados endurecedores. Por su parte, el efecto de las
impurezas de Fe (Tabla 6.2, 0.24 %masa) en las muestras de 4/-7075 fue menor, debido a la
presencia de otros elementos de aleacion (Zn y Mg), los cuales forman entre si los

precipitados endurecedores para este sistema (Tabla 2.3).

Finalmente, en la Figura 6.1 se puede observar un incremento del esfuerzo de colapso
plastico, ocp, de las espumas de A/-7075 con respecto a las de Al-4.5Cu (%masa), asi como
el desplazamiento del inicio de la densificacion del material, la cual ocurri6 a una

deformacion del ~50% y ~40%, respectivamente.

El inherente efecto de la macroestructura en la microestructura de este material se puede
apreciar de manera global en las Figuras 5.11 y 6.1, donde se observa que las muestras con
celdas de 2.00-2.38 mm fueron las que presentaron consistentemente el mayor incremento
de sus propiedades mecanicas en ambos sistemas después de los tratamientos térmicos. Lo
anterior es confirmado en la Tabla 6.4, donde se muestran las propiedades mecénicas de las

espumas de 4/-7075 de celda abierta.

Tabla 6.4 Propiedades mecénicas de las espumas de A/-7075 de celda abierta.

.y Ocp Gpl W [MJ/m]
Condicion [MPa] [MPa] 0% 40% 60% HV +o
D1, F 29.7 - 4.25 - - 124 +£15
D1, S 27.9 41.85 4.85 13.21 29.82 143 +10
D1, El 433 46.90 7.95 18.97 35.03 163 +14
D1, E2 42.7 49.14 8.06 20.03 39.39 142 +18
D1, E3 38.4 48.09 7.67 19.94  40.52 163 £18
D2, F 27.9 - 3.35 - - 118 £11
D2, S 23.2 38.47 3.86 10.59  23.51 141 £10
D2, E1l 25.7 38.10 5.27 13.41 2836 150 £16
D2, E2 29.9 35.97 5.30 12.50 2332 161 <11
D2, E3 344 36.07 5.49 11.63 22.55 164 £15
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Las muestras D1, E2 (48 h) y D2, E3 (72 h) fueron determinadas como las condiciones
criticas de envejecimiento artificial para las espumas de 4/-7075, de acuerdo con las curvas
esfuerzo-deformacion mostradas en la Figura 6.1, y con la informacion presentada en la Tabla
6.4. Asimismo, considerando que las espumas con celdas D1 presentaron el mayor
incremento de sus propiedades mecanicas, estas fueron seleccionadas para estudiar su
evolucion microestructural mediante MEB. La Figura 6.1 muestra micrografias
representativas de las espumas de AI-7075 de celda abierta, obtenidas mediante MEB,
correspondientes a las condiciones D1, F (Figura 6.2a), D1, S (Figura 6.2b), y D1, E2 (Figura
6.2¢c).

La muestra correspondiente a la condicién de fundiciéon presentd una microestructura
dendritica, resultante de la microsegregacion del Zn, Mg, y Cu durante la solidificacion del
Al. Por su parte, la microestructura correspondiente a la condicion de solucion consistid
mayoritariamente en la fase a (Al), a partir de la cual crecieron precipitados de n (Zn:Mg) y

0 (Al2Cu) como resultado del tratamiento térmico de envejecimiento artificial.

Figura 6.2 Micrografias de las espumas de 4/-7075 de celda abierta, obtenidas mediante
MEB (a) D1, F, (b) D1, S, (c) D1, E2.
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La Figura 6.3 muestra los patrones de difraccion normalizados de las espumas de 4/-7075 de
celda abierta, obtenidos mediante DRX, correspondientes a las condiciones D1, F (Figura
6.3a), D1, S (Figura 6.3b), y D1, E2 (Figura 6.3c). De manera similar a lo ocurrido con las
muestras constituidas por Al-4.5Cu (%masa), los patrones de difraccion representativos de
las muestras sometidas a los tratamientos térmicos de solucidén y envejecimiento artificial
presentaron unicamente los picos caracteristicos de a, lo cual fue atribuido a la disolucién
del Zn, Mg, y Cu en la matriz de Al. Por su parte, el patron de difraccion correspondiente a
las muestras de fundicién muestra los picos caracteristicos de la fase a, con algunos picos de

menor intensidad en angulos de difraccion (20) de ~37 y ~41, posiblemente correspondientes
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Figura 6.3 Patrones de difraccion normalizados de las espumas de 4/-7075 de celda abierta,
obtenidos mediante DRX, representativos de las condiciones de (a) D1, F, (b) D1, S, (¢) D1,
E2.

La Figura 6.4 muestra los termogramas obtenidos mediante CDB de D1, S y D2, S, donde se
puede apreciar un evento endotérmico seguido de uno exotérmico a temperaturas de ~150 °C
y ~200 °C, respectivamente. La reaccion endotérmica fue atribuida a la disolucion de zonas

GP, mientras que la reaccion exotérmica suscitada fue atribuida a la precipitacion de n' [105].
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Por otra parte, considerando la sensibilidad de esta técnica a la fraccion en volumen de las
fases precipitadas o disueltas, se descarta la existencia de la variacion la variacion de la
abundancia de estas fases en funcion del tamaio de las celdas, debido a que D1, Sy D2, S

liberaron y absorbieron una cantidad de energia similar durante el analisis.
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Figura 6.4 Termogramas de las espumas de A4/-7075 de celda abierta sometidas al
tratamiento térmico de solucion, obtenidos mediante CDB.

El efecto del tamafio de las celdas en la respuesta a los tratamientos térmicos de solucion y
envejecimiento de las espumas de 4/-7075 de celda abierta estudiadas en este capitulo fue
analizado de manera complementaria mediante MET. La Figura 6.5 muestra las micrografias

obtenidas para las condiciones D1, E1 (Figura 6.5a) y D2, E1 (Figura 6.5b).

Figura 6.5 Micrografias de las espumas de 4/-7075 de celda abierta, obtenidas mediante
MET (a) D1, E1, (b) D2, EL.
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En la Figura 6.5 se puede observar que las muestras con celdas D1 presentaron precipitados
mas pequefios con respecto a los presentados por los especimenes con celdas D2, lo que
concuerda con los resultados obtenidos para las espumas de Al-4.5Cu (%masa). Este
fenomeno fue atribuido en ambas aleaciones a la mayor velocidad de enfriamiento de las
muestras con paredes mas delgadas después de los tratamientos térmicos. No obstante, la
diferencia fundamental entre ambas microestructuras es el tamafio de los precipitados, debido

a que la distribucion de estos en ambos casos result6 homogénea.

La Figura 6.6 muestra los perfiles de microdureza Vickers (HV) de las espumas de 4/-7075
de celda abierta estudiadas en este capitulo, trazados mediante mediciones a lo largo del
diametro de las muestras cilindricas producidas para los ensayos de compresion. La
microdureza promedio con su desviacion estandar es presentada en la Tabla 6.4 para cada

condicién de ensayo.
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Figura 6.6 Resultados de microdureza (HV) obtenidas de las espumas de 4/-7075 de celda
abierta (a) D1: 2.00-2.38 mm, (b) D2: 3.35-4.75 mm.
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Las muestras de fundicidon presentaron valores de microdureza Vickers entre 100 y 140,
mientras que los especimenes sometidos al tratamiento térmico de solucion presentaron
valores entre 130 y 150, con una desviacion estandar pequeia entre sus mediciones. Por su
parte, las espumas correspondientes a la condicion de envejecimiento se encuentran en la

parte superior de ambos perfiles, con valores de microdureza entre 150 y 190.

6.4 Conclusiones

La respuesta a los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento artificial de las
espumas de Al-7075 de celda abierta presentd variaciones en funcion del tamafio de las
celdas, confirmando la correlacion entre la microestructura y la macroestructura de las
espumas metalicas. No obstante, estos resultados fueron diferentes a los obtenidos para las
espumas de Al-4.5Cu (%masa). A pesar de que los especimenes constituidos por ambas
aleaciones presentaron el mayor incremento de sus propiedades mecanicas en las muestras
con celdas mas pequenas, es decir, 2.00-2.38 mm, las espumas de Al-4.5Cu (%masa)
alcanzaron el mayor reforzamiento de su estructura celulares después del tratamiento térmico
de solucion, mientras que las espumas de 4/-7075 presentaron dicho reforzamiento después
del tratamiento térmico de envejecimiento artificial. Estos resultados fueron atribuidos a las
diferencias en la composicion quimica de ambas aleaciones, asi como a la posible presencia
de una mayor cantidad de impurezas para las espumas de Al-4.5Cu (%masa) con respecto a

las de 4I-7075.
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Capitulo 7

Envejecimiento natural de espumas de Al

7.1 Introduccion

Una etapa fundamental en el estudio e investigacion de nuevos materiales es la estimacion
de la vida util de estos, es decir, el periodo de tiempo en el cual un material es capaz de
mantener sus propiedades de fabricacion. Este parametro juega un papel fundamental en
términos de disefio y manufactura de materiales, debido a que permite conocer la
funcionalidad de estos en funcion de su tiempo de almacenamiento. En el caso de las
aleaciones de Al (y metales en general), la duracion de su vital generalmente se correlaciona
con su respuesta al proceso de envejecimiento natural, en el cual la microestructura de los
metales sufre modificaciones a temperatura ambiente como resultado de la difusion

progresiva de sus elementos de aleacion constituyentes.

En la mayoria de las aleaciones de Al, el envejecimiento natural ocurre como consecuencia
de la inestabilidad termodindmica inherente de algunas fases fuera del equilibrio,
representando un mecanismo para la liberacion de energia desde estados inestables hacia
estados termodindmicamente estables. Partiendo de la inestabilidad termodinamica
alcanzada por las aleaciones de Al después del tratamiento térmico de solucion, en este
capitulo se busca estimar la vida util de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) y AI-7075
sometidas a dicho tratamiento térmico, en funcién de los elementos de aleacién
constituyentes de cada aleacion (Cu, Zn, y Mg). Asimismo, retomando los resultados

presentados en el capitulo 5, los cuales demostraron experimentalmente que las espumas de
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Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta con celdas C1 (2.00-2.38 mm) presentaron el mayor
incremento de sus propiedades mecanicas después del tratamiento térmico de solucidn, este

estudio se vuelve necesario, con el fin de estimar la vida util de estas espumas.

7.2 Materiales y métodos

Las espumas de Al de celda abierta estudiadas en este capitulo consistieron en las espumas
de Al-4.5Cu (%masa) y AI-7075 sometidas al tratamiento térmico de solucion en los capitulos
5 y 6, respectivamente. Asimismo, fueron analizadas algunas muestras representativas
sometidas al tratamiento térmico de envejecimiento artificial, como referencia. El tratamiento
térmico de envejecimiento natural se llevod a cabo a temperatura ambiente durante 36 y 24

meses, para las espumas de Al-4.5Cu (%masa) y 4/-7075, respectivamente.

La caracterizacién microestructural de las espumas estudiadas en este capitulo fue realizada
mediante calorimetria diferencial de barrido, difraccion de rayos X, y microscopia electronica
de transmision, siguiendo la metodologia descrita en la seccion 3.2.2. Adicionalmente, la
evolucion del parametro de red de las muestras analizadas fue estimada en funcion del tiempo
de envejecimiento natural, mediante el método Rietveld. La caracterizacion mecénica de las
espumas de Al-4.5Cu (%masa) y A/-7075 de celda abierta fue realizada mediante ensayos de

microdureza, siguiendo la metodologia descrita en la seccion 3.2.3.

La Tabla 7.1 muestra la nomenclatura usada para designar las condiciones de espumas de Al-
4.5Cu (Yomasa) y AI-7075 de celda abierta estudiadas en este capitulo, en funcion del tiempo
de envejecimiento natural. Este estudio se llevo a cabo en las espumas con celdas C1 y D1
(2.00-2.38 mm), considerando que estas fueron las que presentaron el mayor incremento de

sus propiedades mecanicas para ambas aleaciones.
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Tabla 7.1 Nomenclatura usada para designar las condiciones de espumas de Al-4.5Cu
(%masa) y AI-7075 estudiadas en este capitulo, en funcion del tiempo de envejecimiento
natural.

Tamafio de celda

Condicion Aleacion [mm] Tratamiento térmico

CLS Solucién

C1,12 Envejecimiento natural, 12 meses
Cl1,24 Al-4.5Cu (%masa) 2.00-2.38 Envejecimiento natural, 14 meses
Cl1, 36 Envejecimiento natural, 14 meses
Cl,E Envejecimiento artificial

D1,S Solucion

D1, 12 417075 5 00-2.38 mm EnveJ:ec%m%ento natural, 12 meses
D1, 24 Envejecimiento natural, 14 meses
D1, El Envejecimiento artificial, 24 h

7.3 Resultados y discusion

La Figura 7.1 muestra los patrones de difraccion normalizados de las espumas sometidas
inicialmente al tratamiento térmico de solucion y después envejecidas naturalmente,
constituidas por las aleaciones de Al-4.5Cu (%masa) (Figura 7.1a) y AI-7075 (Figura 7.1b).
En esta figura se corrobora que se alcanz6 la fase a-Al sobresaturada tras el tratamiento
térmico de solucion en ambas aleaciones, al observar Unicamente picos de difraccion
correspondientes a la fase a para C1, S y D1, S. Esta figura igualmente muestra que los
especimenes analizados presentaron orientacion preferencial, lo cual fue atribuido a las

condiciones de solidificacion durante el proceso de fabricacion de las espumas [38].

La Figura 7.2 muestra la comparacion cualitativa de la geometria del pico correspondiente a
la difraccion del plano (111) de las muestras de Al-4.5Cu (%masa) envejecidas naturalmente,
donde se aprecia una variacion en el ancho y perfil del pico en funcion del envejecimiento
natural. De acuerdo con Ungar [106], los picos de difraccion de rayos X se ensanchan cuando
la red cristalina se vuelve imperfecta y el nimero de defectos de red es suficientemente
grande. Algunas de las causas méas comunes de deformacion de la red cristalina son los
defectos de apilamiento, las tensiones internas de largo alcance, el tamafio de los granos y el
crecimiento precipitados. Cuantitativamente, el ancho representativo de estos picos fue
determinado, resultando en 0.245, 0.203 y 0.151 grados para C1, 12, Cl1, 24 y C1, 36,

respectivamente.
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Figura 7.1 Patrones de difraccion normalizados de las espumas sometidas inicialmente al
tratamiento térmico de solucion y posteriormente envejecidas naturalmente (a) Al-4.5Cu
(%masa), (b) 41-7075.

La diferencia en el ancho de los picos de C1, 12 y C1, 24 con respecto a C1, 36, podria
atribuirse a la distorsion de la red de Al resultante de su sobresaturacion con atomos de Cu.
Por otra parte, el corrimiento de los picos observados para estas condiciones fue atribuido a
la difusion de los 4tomos de Cu desde la solucion solida. Cabe mencionar que este andlisis
no se pudo realizar para las muestras de A/-7075 debido a que las cuentas registradas en los
patrones de difraccion de los especimenes estudiados de esta aleacion no se encontraron en

el mismo orden de magnitud.
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Figura 7.2 Comparacion cualitativa de la geometria de los picos de difraccion de las espumas
de Al-4.5Cu (%masa) envejecidas naturalmente.

La Figura 7.3 muestra la evolucion del parametro de red del Al en funcién del tiempo de
envejecimiento natural, para las aleaciones de Al-4.5Cu (%masa) (Figura 7.3a) y Al-7075
(Figura 7.3b). Para facilidad de analisis, la composicion de Al-4.5Cu (%masa) fue convertida
a Al-1.96Cu (%at). En la Figura 7.3a se aprecia que el pardmetro de red presentd un
crecimiento casi lineal en funcidn del tiempo de envejecimiento natural, asumiendo que este
cambio es resultante tnicamente causado por la distorsion generada por los atomos de Cu
saturando la red de Al. Esos resultados concuerdan bien con el anélisis mostrado en la Figura
7.2, siendo igualmente atribuido a la relajacion de la red de Al como consecuencia de la
difusion de 4tomos de Cu desde la solucion s6lida. Asimismo, la evolucion del pardmetro de
red de la aleacion Al-1.96Cu (%at) envejecida naturalmente se encuentra dentro del intervalo
reportado para aleaciones similares después del tratamiento de solucion: Al-1.80Cu (%at)

[55] y Al-2.48Cu (%at) [107].

El pardmetro de red en las espumas de A/-7075 (Figura 7.3b) present6 el efecto contrario,
experimentando un crecimiento de su magnitud como resultado de la sobresaturacion de la
red de Al principalmente por atomos de Mg, los cuales representan el elemento de aleacion
mayoritario de esta aleacion en (%at), como se puede observar en la Tabla 7.2, donde se
muestra la composicion quimica del A/-7075 en (%masa) y (%at), calculada a partir de la

Tabla 6.2, asi como el radio atomico del Al, Zn, Mg, y Cu.
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Figura 7.3 Evolucion del parametro de red del Al en funcion del tiempo de envejecimiento
natural (a) Al-4.5Cu (%omasa) o Al-96Cu (%at), (b) A/-7075.

Tabla 7.2 Composicion quimica del 4/-7075 en (%omasa) y (%at), y radio atomico del Al,
Zn, Mg, y Cu.

Elemento Composicion quimica M n r
(Y%masa)  (%at)  [g/mol] [mol]  [A]
Al 90.54 93.85 26.98 3.36 1.43
Zn 4.67 2.00 65.41 0.07 1.38
Mg 2.46 2.83 24.31 0.10 1.6
Cu 1.80 0.79 63.55 0.03 1.28
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La ley de Vegard es una regla empirica aproximada que sostiene la existencia de una relacion
lineal a temperatura constante entre el pardmetro de red de una aleacion con respecto a la
abundancia de sus elementos de aleacion [108]. La naturaleza fundamental de la ley de
Vegard considera una solucion solida ideal A-B con una estructura cubica. Por este motivo,
la ley de Vegard aplica en la aleacion Al-4.5Cu (%masa), debido a que ambos elementos
involucrados presenten estructura cristalina cubica centrada en las caras (FCC). No obstante,
este modelo no aplica para la aleacion de A/-7075, debido a que el Zn y el Mg presentan
estructura hexagonal compacta (HCP). En la Figura 7.3a se muestra la estimacion del
parametro de red para el Al-4.5Cu (%masa) o Al-1.96Cu (%at) basada en la ley de Vegard,
la cual coindice con los resultados experimentales obtenidos para las muestras envejecidas

naturalmente.

La Figura 7.4 muestra el mecanismo de relajacion sugerido de las espumas de Al-4.5Cu
(%omasa) de celda abierta, asumiendo que los &tomos de Cu ocupan posiciones sustitucionales
en la red de Al, de acuerdo con criterios de solubilidad. Partiendo de la composicién quimica
de Al-1.96Cu (%eat), hay ~2 atomos de Cu por 98 de Al. De esta manera, estos 2 atomos de
Cu estan inicialmente dispersos de forma homogénea por todo el material, provocando
campos de tension locales debido a la distorsion de la red de Al (Figura 7.4a). A medida que
se produce el envejecimiento natural, estos 4&tomos de Cu tienden a difundirse, formando
arreglos aleatorios (Figura 7.4b) y luego creciendo en estructuras laminares (Figura 7.4c¢),

provocando la relajacion de la red de Al.

Cuando estas estructuras laminares se agrupan en composiciones estequiométricas, e.g., 0"
(AlzCu) 0 0', 6 (AlxCu), este microconstituyente tiende a precipitar en una segunda fase,
formando una interfase coherente y otra semicoherente en las direcciones [100] y [001] con
a (Figura 3d), respectivamente. Idealmente, todos los 4tomos de Cu tienden a difundirse y
precipitar en segundas fases, por lo que el parametro de red resultante del envejecimiento
artificial (C1, E) seria presumiblemente mayor que el correspondiente a las muestras
envejecidas naturalmente, como se demuestra en la Figura 7.3a. El mecanismo de relajacion
para la aleacion de A/-7075 es mas complejo debido a la mayor diversidad de sus elementos
de aleacion, por lo que no se entrd en detalles sobre este mecanismo en este trabajo de

investigacion.
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Figura 7.4 Mecanismo de relajacion sugerido de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda
abierta (a) saturacion de la red de Al con atomos de Cu, (b, ¢) difusion de atomos de Cu, (d)
formacion de precipitados y segundas fases.

La Figura 7.5 muestra los termogramas de las muestras de A/-7075 estudiadas en este
capitulo, obtenidos mediante CDB. En el caso de los especimenes constituidos por Al-4.5Cu
(%emasa) este analisis no fue considerado necesario, debido a la evidencia experimental
obtenida. Como fue descrito previamente, la disolucion de fases se manifiesta en este analisis
como reacciones endotérmicas, mientras que los eventos de precipitacion se suscitan como
reacciones exotérmicas. De esta manera, los picos endotérmicos apreciados a ~150 °C
podrian deberse a la disolucién de zonas GP precipitadas en D1, 12 y D1, 24 como

consecuencia del envejecimiento natural. Por su parte, los picos endotérmicos observados a
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~225 °C y ~275 °C en el termograma correspondiente a D1, E1 podria atribuirse a la
disolucion de las fases n' y 1, las cuales se formaron como consecuencia del tratamiento
térmico de envejecimiento artificial. Finalmente, la reaccién exotérmica suscitada en la
condicién D1, S fue atribuida a la posible precipitacion de 1, resultante de la energia de

activacion suministrada por el equipo.

4

——DI,S ——-DI, 12
----DI1,24 —--—DI,El

Flujo de calor [W/g]

100 150 200 250 300
Temperatura [°C]

Figura 7.5 Termogramas de las espumas de A/-7075 de celda abierta sometidas al
tratamiento térmico de envejecimiento natural, obtenidos mediante CDB.

La respuesta mecanica asociada a la evolucion microestructural de las espumas estudiadas
en este capitulo se llevo a cabo mediante ensayos de microdureza Vickers (HV), los cuales
se muestran en la Figura 7.6. En esta figura se puede apreciar que tantos los especimenes
constituidos por Al-4.5Cu (%masa) (Figura 7.6a) y A4/-7075 (Figura 7.6b) presentaron valores
de microdureza diferentes entre las muestras envejecidas de manera natural y artificial,
demostrando a partir de estas mediciones que las propiedades mecénicas alcanzadas después
de ambos tratamientos térmicos no son equiparables entre si. Esto se atribuye a que la
distorsion generada es diferente en la red del Al, a pesar de la similitud en el parametro de

red de este metal.

La Figura 7.7 muestra las micrografias de MET correspondientes a la evolucion

microestructural de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta envejecidas
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naturalmente, partiendo de la condicion C1, S (Figura 7.7a), en la cual la microestructura

consistio en la fase a sobresaturada, sin regiones ricas en Cu distinguibles.

200 + 200 +
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Figura 7.6 Microdureza Vickers (HV) de las espumas de (a) Al-4.5Cu (%masa), y (b) Al-
7075 sometidas al tratamiento térmico de envejecimiento natural.

(222),

(420),
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1 .
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Figura 7.7 Micrografias de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta, obtenidas
mediante MET (a) C1, S, (b) C1, 12, (¢, d) C1, 36, (e) CI, E, (f) patrén de difraccion de
electrones de C1, 36.

Después de 12 meses de envejecimiento natural (C1, 12, Figura 7.7b), el soluto de Cu ya ha

precipitado principalmente en agrupaciones laminares de atomos, formando zonas de GP,
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similares a las reportadas en investigaciones previas [S6]. En este punto, el parametro de red
del Al ha experimentado una ligera relajacion debido a su coherencia con las zonas GP.
Después de 36 meses de envejecimiento natural (C1, 36, Figura 7.7c y Figura 7.7d), las
regiones ricas en Cu se disponen principalmente en precipitados equiaxidados como posible
consecuencia de la coalescencia de estructuras laminares de Cu. No obstante, la forma y
tamafio de estos precipitados difieren de los obtenidos tras el envejecimiento artificial (C1,
E, Figura 7.7¢), debido a que los precipitados de C1, E son mas grandes y redondeados que
los de C1, 36. El patron de difraccion de electrones mostrado en la Figura 7.7f se obtuvo a
partir de la micrografia mostrada en la Figura 7.7d, en el cual se puede observar la difraccion

de oy 0, confirmando la presencia de ambas fases.

7.4 Conclusiones

La microestructura y microdureza Vickers de las espumas de Al-4.5Cu (%omasa) y 41-7075
presentaron variaciones en funcion del tiempo de envejecimiento natural. Estos resultados
fueron atribuido a la evolucién del parametro de red del Al resultante de la difusion de los
atomos de elementos aleantes (Cu, Mg, Zn) desde la solucion sélida, dando como resultado
la disminucion de la distorsion causada en red del Al y la subsecuente formacion de

precipitados.

En el caso de las espumas de Al-4.5Cu (%masa), el parametro de red experimentd una
contraccion, la cual fue resultante de la diferencia entre los radios atomicos del Al y Cu, los
cuales son 1.43 y 1.28 A, respectivamente. Por su parte, el parametro de red en las espumas
de A4/-7075 experiment6 el efecto contrario, presentado un incremento con respecto al
correspondiente al Al puro (4.049 A). Lo anterior fue atribuido al mayor contenido (%at) de
Mg en la composicién quimica esta aleacién, el cual tiene un radio atémico de 1.60 A. De
esta manera, el incremento del pardmetro de red del Al fue atribuido a la saturaciéon de su red
con atomos mayoritariamente de Mg. No obstante, el parametro de red para ambas aleaciones
regres® progresivamente a su magnitud original a medida que tuvo lugar el envejecimiento
natural del material, resultante de la relajacion de la red de Al por la difusion de los atomos

de Cu, Mg, y Zn, desde la solucion sélida.
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Capitulo 8

Conclusiones generales

De manera general, los resultados obtenidos en este trabajo de investigacion sientan las bases
teoricas para expandir el rango de posibles aplicaciones para las espumas de Al de celda
abierta, en funcion del tamafio de sus celdas y de la composicion quimica de su matriz
metalica. Como pudo observarse, la capacidad de este material para la conduccion de fluidos
bajo ciertas condiciones experimentales se correlaciona con el tamano de sus celdas.
Asimismo, fue demostrado que es posible producir espumas metalicas de celda abierta a
partir de diversas aleaciones de Al sin modificar de manera importante las propiedades fisicas
y estructurales del material. Esto es muy significativo en términos de disefio y manufactura,
al tener la posibilidad de producir un material con mayor resistencia mecanica o capacidad

de absorcion de energia sin alterar su masa, densidad o porosidad.

La caracterizacion hidraulica de las espumas de A/-1100 de celda abierta demostré mediante
ensayos de inyeccion de flujo con un caudal constante de 7 cm®/s que el comportamiento
hidraulico de este material se encuentra gobernado por el régimen de Forchheimer, al
alcanzar velocidades de flujo y un numero de Reynolds ajustado para medio poroso desde
36.74 cm/s y 586.18 (para muestras con celdas grandes) hasta 1644.27 cm/s y 3921.61 (para
muestras con celdas pequefias), respectivamente. Esto implica que el coeficiente de
permeabilidad de las espumas de 4/-7100 de celda abierta no mantiene una correlacion lineal
con el gradiente de presion -dP/dx registrado a partir de los ensayos de flujo. Asimismo, se

determiné que -dP/dx a temperatura ambiente es inversamente proporcional al tamaio de las
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celdas, debido a que las menores caidas de presion fueron registradas para las espumas con
celdas mas pequenas. No obstante, el efecto de las propiedades fisicas y estructurales en -
dP/dx desaparecio a 200 °C, lo cual fue atribuido a la reduccion de la friccion entre el fluido
y las paredes celulares del material, asi como a la reduccion de la viscosidad dinamica del

fluido de prueba.

Las espumas de Al de celda abierta representan una alternativa con gran potencial para
aplicaciones relacionadas a la conduccion de fluidos bajo condiciones criticas de presion y
temperatura, debido a que la integridad estructural de este material permanecio intacta
después de los ensayos de flujo, lo cual fue demostrado mediante ensayos de compresion con
carga uniaxial. Considerando que las curvas esfuerzo-deformacién generadas mediante
ensayos de compresion no colapsaron prematuramente debido a las condiciones criticas de

flujo, se descart6 el dafio de la estructura celular de las espumas de Al.

La caracterizacion microestructural y mecénica de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) y Al-
7075 de celda abierta sometidas a los tratamientos térmicos de solucion y envejecimiento
artificial demostraron la inherente correlacioén entre la microestructura y la macroestructura
de este material. Los especimenes con celdas mas pequenas (2.00-2.38 mm) presentaron el
mayor incremento de sus propiedades mecanicas para ambas aleaciones. Estos resultados
fueron atribuidos a posibles variaciones en la velocidad de enfriamiento de las muestras
estudiadas tras su extraccion de la mufla, resultantes de las diferencias en el espesor de las

paredes celulares de las espumas.

Las espumas de Al-4.5Cu (%masa) de celda abierta presentaron el mayor incremento de sus
propiedades mecanicas después del tratamiento térmico de solucion. Por su parte, las
muestras constituidas por 4/-7075 experimentaron dicho incremento después del tratamiento
térmico de envejecimiento artificial. Esta discrepancia fue atribuida a los elementos de
aleacion presentes en cada sistema, asi como a la abundancia de impurezas. Las impurezas
de Fe encontradas en la aleacion Al-4.5Cu (%masa) posiblemente formaron intermetalicos
de Al-Cu-Fe, los cuales actuaron como concentradores de esfuerzo en las muestras sometidas
al tratamiento térmico de envejecimiento, y redujeron la cantidad de Cu disponible para

formar precipitados endurecedores. Por su parte, la presencia de impurezas de Fe no afectd
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de manera importante el rendimiento de la aleacion de A/-7075 debido a la presencia de mas

elementos de aleacion (Zn y Mg), los cuales forman entre si precipitados endurecedores.

La microestructura y microdureza de las espumas de Al-4.5Cu (%masa) y A4I-7075
presentaron variaciones como resultado del envejecimiento natural del material. El parametro
de red del Al experiment6 un incremento de sus dimensiones después del tratamiento térmico
de solucidn en la aleacion de Al-4.5Cu (%masa), resultante de la saturacion de la red del Al
con atomos sustitucionales de Cu (de menor tamafio). Por su parte, el pardmetro de red de la
aleacion de A/-7075 experimentd una reduccion de sus dimensiones, lo cual fue atribuido a
los 4&tomos mayoritariamente de Mg (de mayor tamafio) saturando la red del Al. No obstante,
en ambos casos, el parametro de red del Al tendi6 a regresar a sus dimensiones originales
como resultado de la difusion de los elementos de aleacion desde la solucion sélida tras el
proceso de envejecimiento natural, gracias a la inestabilidad termodindmica de esta

condicion.

Finalmente, los resultados obtenidos mediante calorimetria diferencial de barrido,
microscopia electronica de transmision, y microdureza Vickers, revelaron variaciones entre
las microestructuras resultantes después de los tratamientos térmicos de envejecimiento
natural y artificial, para ambas aleaciones. Estas diferencias fueron atribuidas a la
susceptibilidad de las fases formadas a la temperatura de tratamiento térmico, y se refieren
fundamentalmente a las caracteristicas de los precipitados formados, y al nivel de distorsion
de la red del Al como consecuencia de la difusion de los elementos de aleacion en ambos

sistemas.
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Las condiciones de flujo a través de las espumas de A4/-1100 de celda abierta fueron
experimentalmente determinadas en funcidon del tamafio de sus celdas, llegando a la
conclusion de que las propiedades hidraulicas de este material se encuentran mayormente en
el régimen de Forchheimer, en el cual desaparece la linealidad entre el gradiente de presion
y la velocidad de flujo alcanzada. De esta manera, se considera necesaria la realizacion de
ensayos de flujo mediante la inyeccion de diferentes caudales (en esta investigacion solo se
realizaron ensayos con un caudal constante de 7 cm?®/s), con el fin de determinar
experimentalmente los coeficientes de permeabilidad y de Forchheimer de este material, a
partir de la pendiente y la interseccion con el eje y de la Ecuacion 2.5, es decir, -dP/dx = pv/x
+ Bpv? (y = mx + b). Asimismo, se sugiere la realizacion de ensayos de flujo en probetas con
diferentes dimensiones (longitud, dx), con el fin de corroborar los gradientes de presion

obtenidos para cada condicion (dP/dx).

Partiendo de los resultados obtenidos en esta investigacion, una de las posibles aplicaciones
propuestas para este material es su uso para la conduccién de fluidos bajo condiciones criticas
de presion y temperatura. Considerando la susceptibilidad de las aleaciones de Al a los
tratamientos térmicos (segiin su composicion quimica), se considera necesaria la realizacion
de ensayos de flujo a diferentes temperaturas en espumas de Al-4.5Cu (%omasa) y AI-7075,
con el fin de observar el efecto de esta condicidon en la microestructura, y por ende, en el
desempefio mecanico e integridad estructural de este material, ante la posibilidad de un
colapso estructural como consecuencia de las presiones de inyeccion alcanzadas y de la

fluencia lenta de las espumas.
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La correlacion entre la microestructura y la macroestructura de las espumas de Al de celda
abierta fue experimentalmente demostrada en esta investigacion. No obstante, se considera
necesaria la obtencion de micrografias de MET de todas las condiciones experimentales de
espumas de A/-7075 de celda abierta (Tabla 6.1), con el fin de describir con mayor detalle
las variaciones en la cinética de precipitacion del material en funcién del tiempo de

tratamiento térmico y del espesor de las paredes celulares de las espumas.

Partiendo de la discrepancia entre los resultados obtenidos para las aleaciones estudiadas, es
decir, Al-4.5Cu (%masa) y A/-7075, se considera necesario el estudio de la respuesta a los
tratamientos térmicos de solucidn y envejecimiento en espumas producidas a partir de otras
aleaciones de Al, e.g., 3XXX, 4XXX, 6XXX, etc. (Tabla 2.2), con el fin de evaluar el efecto de
los elementos de aleacion en dicho fenémeno. Igualmente, se sugiere estudiar este efecto en
espumas de Al de celda abierta producidas en tamafios de celda diferentes con respecto a los
analizados en esta investigacion, con el fin de corroborar la correlacion entre la

microestructura y la macroestructura de este material.

Finalmente, considerando el gran potencial que tienen las espumas de Al de celda abierta
como material altamente funcional en multiples aplicaciones, se considera necesario estudiar
el mecanismo de envejecimiento natural de este material en especimenes producidos a partir
de otras aleaciones de Al, e.g., 3XXX, 4XXX, 6 XXX, etc. (Tabla 2.2), con el fin de estimar su
vida 1til en términos de su evolucidén microestructural y propiedades mecanicas, en funcioén
de la cinética de precipitacion de otros elementos de aleaciones con diferentes limites de

solubilidad en el Al, como el Mn, Fe, Si, etc.
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