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RESUMEN.

Las espumas de acero se pueden fabricar por diferentes métodos permitiendo obtener
geometrias simples o complejas. En este estudio, se desarrollaron composiciones de sistemas
de baja toxicidad (xanthan gum/locust bean gum, MAM/MBAM Yy metilcelulosa) para
producir suspensiones de polvos metalicos de acero inoxidable 316L con la estabilidad
adecuada que permitiera fabricar estructuras porosas metélicas. También, se valoro la
posibilidad de crear espumas con geometria compleja por medio de la técnica de moldeo por
deposicion fundida e infiltrarlas con cera parafina de bajo punto de fusién, y determinar la
masa absorbida por la espuma. Las suspensiones fueron preparadas usando 45% en volumen
de particulas de acero inoxidable con tamafios menores a 16 um, y empleando 1.5% de
surfactante triton X100 de acuerdo al volumen de las suspensiones. Las suspensiones
obtenidas fueron vaciadas en un molde y gelificadas en un horno a temperaturas entre 60 y
80°C, durante 20 horas. Para determinar la temperatura 6ptima de gelacion, los experimentos
se realizaron con incrementos de 5°C. Los resultados mostraron que las suspensiones hechas
con los sistemas MAM/MBAM vy Xanthan gum/ locust bean gum colapsaron durante el
tiempo de residencia en el horno mientras que las de metilcelulosa permanecieron estables a
65°C. Asi, las espumas de metilcelulosa fueron sinterizadas a 1250°C. Como resultado, se
obtuvieron buenas espumas con baja densidad, aproximadamente de 1 g/cm® con una
porosidad de 87% y morfologia de poro casi esférica. En base a esto, se concluye que
suspensiones con 45% de polvo de acero inoxidable 316L en una solucion con 2% de
metilcelulosa son consideradas apropiadas para producir espumas metalicas. Por otro lado las
espumas fueron capaces de ser obtenidas con el proceso de moldeo por deposicion fundida,
manteniendo la forma deseada y dando lugar a espumas con geometrias complejas. En lo que
respecta al proceso de infiltracion, las espumas solo fueron capaces de absorber 60% en peso

de cera parafina, con relacion a la masa de la espuma, por lo que el proceso fue deficiente.
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ABSTRACT

Steel foams can be produced by a number of processes enabling fabrication of parts with
either simple or complex geometries. In this study, series of low-toxicity gelcasting systems
were developed (xanthan gum/locust bean gum, MAM/MBAM and methylcellulose) to make
metallic powder slurries of 316L stainless steel with adequate stability for fabricating metallic
porous structures. Also, the possibility of creating foams with complex geometry by using the
mould technique of melt deposition, infiltrate them with wax of low melting point and
determining the mass absorbed by the foam was assessed. The slurries were prepared using
45% in volume of stainless steel powder, with a particle size below 16 um and 1.5% of X100
triton surfactant according to the volume of the slurries. The slurries were poured into a mold
and gelled in an oven at temperatures between 60°C and 80°C during 20 h. In order to find out
the optimum temperature, the experiments were performed with intervals of 5°C. The results
showed that the slurries made with the systems MAM/MBAM and xanthan gum/locust bean
gum collapsed during the residence time in the oven. The methylcellulose foams remained
stables at 65°C. These foams were sintered at 1250°C. As a result, good foams with low
density, approximately 1 g/cm?®, 87% of porosity and with pore morphology almost spherical.
In this context, it is concluded the slurries with 45% of 316L stainless steel powder in a
solution of 2% of methylcellulose are considered suitable for producing metallic foams. In the
other hand, it was possible to mould the foams using the melt deposition technique, holding
the desired shape with complex geometries. Regarding the infiltration process, the foams only
were able to absorb 60% in weight, as regards to the mass of the foam, showing the process

unsatisfactory.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

Los procedimientos tradicionales de metalurgia de polvos estan caracterizados por el empleo
de mezclas de metales elementales o aleaciones en polvo para la manufactura de productos
muy diversos. Los mismos son conformados por medio de prensado, extrusion o inyeccién en

matrices metalicas o moldes metalicos.

Las piezas en verde son sometidas a tratamientos térmicos a temperaturas menores que la de
fusion de cualquiera de los elementos de la mezcla o aleacion. Esta condicion induce la
difusion atémica en estado solido entre las particulas de polvo que estan en contacto fisico.
Esta etapa es conocida como sinterizado, y la magnitud del transporte de masa es fuertemente

dependiente de la temperatura, de la superficie de contacto y en menor medida, del tiempo.

El sinterizado se realiza hasta alcanzar las densidades y las tenacidades mecanicas deseadas,
manteniendo el control de las contracciones y distorsiones producidas. La amplia versatilidad
de la metalurgia de polvos ha permitido realizar disefios complejos en la manufactura de
productos con buenas propiedades mecanicas. Sin embargo, las técnicas convencionales tales
como prensado isostatico en caliente y en frio que son usadas para producir componentes

homogéneos y densos, requieren grandes fuerzas de compactacion y alta energia.

Existe una técnica en la cual se eliminan los altos consumos de energia y las altas fuerzas de
compactacién, conocida como vaciado de geles (gelcasting). Este proceso fue desarrollado por
Metals and Ceramics Division-Ceramic Processing Group en el Oak Ridge National
Laboratory, USA por Janney y Omatete. La versatilidad del proceso permite ser empleado en
una variedad de polvos ceramicos y metalicos. Este proceso ha sido comercializado por Allied
Signal para producir partes de turbo maquinaria a partir de nitruro de silicio dentro de una
linea de produccion automatizada [1].

El principio del vaciado de geles se basa en las caracteristicas de un gel el cual es una
sustancia coloidal distribuida uniformemente, en una escala microscopica, en todas
direcciones. La sustancia solida distribuida forma una red con una fase liquida continua para

formar un sélido viscoso semi-rigido [2].
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El proceso de vaciado de geles involucra la polimerizacion de una solucion de mondémero para
formar un gel polimérico. El proceso de polimerizacion comienza por un iniciador de radical
libre en un solvente (agua generalmente); forma una red de geles reticulados en solucion
polimero-acuosa [3]. La pasta se produce cuando los polvos ceramicos o metalicos son
dispersados uniformemente en todas direcciones dentro de la red de geles polimerizados. La
pasta (refiriendonos como pasta a una suspension de particulas metélicas o cerdmicas)
mantiene los polvos metélicos con la forma del molde y se forma una pieza en verde cuando el

gel endurece.
OBJETIVO GENERAL.

En el presente proyecto de investigacion tiene el objetivo principal de crear suspensiones
estables de particulas metalicas, las cuales son méas grandes y mas densas que las particulas de
materiales ceramicos, en una solucion polimero-acuosa para la consolidacién de espumas

metélicas, que permitiran ser coladas en moldes con formas y geometrias complejas.

OBJETIVOS ESPECIFICOS.

» Sintetizar espumas de acero inoxidable empleando la técnica de vaciado de geles con
diferentes soluciones polimero-acuosas como las amidas y polisacaridos.

» Crear espumas homogéneas libres de defectos.

» Definir que sistema polimero-acuso se adapta mejor para la obtencion de espumas
metélicas.

» Elaboracion de piezas con geometrias complejas empleando la técnica de moldeo por
deposicion fundida (FDM por sus siglas en inglés) a partir de un modelo o prototipo
plastico que tiene las caracteristicas finales deseadas.

» Determinar la viabilidad, de las espumas sinterizadas, para ser infiltradas con el
procedimiento de cambio de fase en el material, el cual consiste en introducir cera

parafina en el interior de la estructura porosa.
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HIPOTESIS.

Existen sustancias quimicas como las acrilamidas y polisacaridos que gelifican con el
incremento de la temperatura. Al mezclar estas sustancias con particulas metalicas se forma
una suspension que al ser colada en forma de gel y extraerse del molde conserva su forma
geométrica por la alta resistencia que observa. Esta resistencia se la otorga el alto contenido de
solidos en la suspension que afecta la viscosidad. La adicion de un dispersante ayudara a
controlar la viscosidad de la suspension al dispersar las particulas de acero y retardar su
sedimentacion. Por otra parte la presencia de un surfactante promovera la formacion de

burbujas de aire otorgandole la identidad de espuma a la pasta, incrementando su volumen.

JUSTIFICACION DEL TEMA DE ESTUDIO.

La fabricacion de estructuras metélicas porosas demanda la implementacion y desarrollo de
nuevos procesos, alternos a las practicas convencionales de metalurgia de polvos, por lo que el
proceso de vaciado de geles puede ser una alternativa que permite crear piezas complejas y
homogéneas muy similares a las logradas con otros procesos de metalurgia de polvos donde
los grandes esfuerzos requeridos incrementan el costo de produccién, por otro lado este
proceso solo se ha realizado en investigaciones a nivel laboratorio en los ultimos 5 afios, el
poder implementar la técnica de colado de geles en la industria de metalurgia de polvos,
permitird crear, desarrollar y demostrar una tecnologia innovadora, de bajo costo y eficiente;
para que ésta amplie su capacidad y su competitividad. El vaciado de geles permitira fabricar
espumas a partir de materiales de ingenieria que son dificiles de compactar por los métodos

convencionales de metalurgia de polvos.
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CAPITULO 2. ANTECEDENTES.

2.1 ESPUMAS METALICAS.

Hoy en dia, existe una gran variedad de procesos de produccion de espumas metalicas.
Algunas de ellas similares a las técnicas utilizadas para el espumado de los polimeros o de
soluciones acuosas, mientras que otros son exclusivamente disefiados para producir espumas
de metal. Al ser las espumas metalicas resultado de una combinacion gas-metal, se logran
materiales de muy baja densidad y propiedades que son por un lado caracteristicas del metal
del que estdn formados y por otro, derivadas de su peculiar estructura. Estos materiales
presentan diversos rangos de propiedades térmicas, mecéanicas y acusticas de especial interés
en componentes para estructuras ligeras, sistemas de alta resistencia al impacto y elementos de

disipacion de calor y aislamiento acustico [4].

Es posible estimar de manera tedrica las propiedades de una espuma si se aportan los
siguientes datos: material del que esta fabricada la espuma, caracteristicas morfologicas de las

celdas y densidad relativa.

Aun asi, las propiedades de las espumas también dependen de caracteristicas morfoldgicas
mismas de la estructura porosa, tales como paredes de la celda onduladas o rotas, o celdas de
tamafo excepcionalmente pequefio o grande. Al tratarse de una estructura microscépica tan
compleja y variable (por la imposibilidad de controlar el crecimiento de cada poro durante el
proceso de fabricacién), todas las propiedades de las celdas son tratadas desde un punto de
vista estadistico [4].

2.1.1. METODOS DE PRODUCCION DE ESPUMAS METALICAS.

Los metales celulares son materiales obtenidos a partir de un metal puro o de una aleacion,
que bien pueden formar una estructura de poros abiertos (esponjas metalicas) o una de poros
cerrados (espumas metalicas). Dicha estructura porosa hace que estos sean materiales muy
especiales, innovadores y con prometedoras perspectivas de aplicaciones futuras ya que,
ademas de contar con baja densidad, poseen propiedades fisico-quimicas, mecanicas y

estructurales propias del metal del que estan formados y otras derivadas de la estructura porosa

[5].
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Existen diferentes criterios a la hora de clasificar los procesos de fabricacion de metales
celulares. Uno de ellos consiste en dividir los procesos en espumacion directa y espumacion
indirecta [5]. Otro, los clasifica en funcion del estado de la materia prima a partir del cual se
da lugar a la formacion del material celular, estableciendo asi tres familias generales: procesos

a partir de un fundido metalico, de s6lidos metélicos y deposicion gaseosa [5].
» Fabricacion por via liquida.
Inyeccién de gas en el metal fundido.

En este caso, el material de partida (comUnmente, aleaciones de aluminio) es mezclado con un
porcentaje de particulas ceramicas (SiC, MgO, TiB,, ZrSiO,;, MnO, o Al,O3), que tienen la
funcion de incrementar la viscosidad del metal fundido y actGan como estabilizadores de la
espuma. Luego, el metal a espumar se funde en un horno que tiene un agitador a través del
cual se inyecta un gas (aire, nitrogeno, argon) para generar burbujas a través del metal
fundido. En el caso de las aleaciones de aluminio, la temperatura de inyeccion del gas es de
alrededor de 700 °C, dando lugar a la formacion de burbujas que son estabilizadas con la
ayuda de las particulas cerdamicas que se encuentran homogéneamente dispersas en el metal
fundido [5].

Ventajas

- Bajo costo y método de produccion simple, comparado con otros procesos.
- Buen control de densidad. Posibilidad de obtener muy bajas densidades.

- Tamafos y capacidad de produccién grandes.

- Proceso continuo.

- Bajo costo del material de partida [5].
Desventajas

- No es tan versatil como otras vias, por ejemplo, la de metalurgia de polvos para
obtener estructuras con formas finales.

- Dificil control del tamafio de celda que, por lo general, es demasiado grande e
irregular.

- Baja calidad de las espumas. Pobre control de la distribucion de poros.
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- Posibles problemas de corte y maquinabilidad por la presencia de particulas ceramicas.

- Problemas de drenaje [5].
Espumacion de lingotes con agente espumante.

La técnica consiste en la incorporacion de polvos del agente espumante, en un porcentaje
alrededor de 0.6 a 1.5 % en peso, directamente al metal fundido, el cual estd compuesto por la
aleacion matriz y particulas ceramicas en un 5 al 15 % vol., que actian como estabilizadores

de la espuma [5].
Ventajas

- Descomposicion lenta del agente espumante, dispersion homogénea del polvo.
- Produccion de componentes finales y llenado de moldes complicados e, incluso, de
cavidades huecas.

- Posibilidad de trabajar con un material solido espumable [5].
Desventajas

- Limitaciones en cuanto a materiales; se usa, principalmente, para el espumado de
aluminio y sus aleaciones.

- Necesidad de adicién de particulas ceramicas.

- Posibles problemas de corte y maquinabilidad por la presencia del SiC.

- Si el metal no tiene una viscosidad suficiente a su Trsisn S€ da el colapso de las
burbujas [5].

- Dificil control del proceso de espumacion: control de tamafio de celda y estructuras

uniformes.
Adicion de un agente espumante al metal fundido.

En esta ruta se fabrican principalmente espumas de aluminio y sus aleaciones, el agente
espumante se adiciona directamente al metal fundido que, por accion de la temperatura, libera
el gas que genera la espuma metalica. La principal diferencia con respecto al proceso anterior
radica en la adiciéon de un 1.5 % en peso de calcio, a fin de aumentar la viscosidad del metal

liquido y, con ello, la estabilizacion de las burbujas; luego, se adiciona entre 1y 3 % en peso
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de agente espumante (tipicamente 1,6 % de TiH,). A continuacion, la mezcla es agitada a una
temperatura alrededor de 680 °C. A mayor temperatura se obtiene méas hidrégeno liberado del
TiH,, sin embargo, también se presenta una liberacion mas réapida del gas. Durante la
expansion de la espuma, ésta se mantiene dentro de una cdmara a presion constante, lo cual
genera espumas con estructura de celda homogénea y, una vez se tiene el volumen requerido

se procede al enfriamiento y solidificacion de la espuma [5].
Ventajas.

- Método de produccion, relativamente simple.

- Fécil de implementarlo en una escala industrial.

- Obtencion de mejores caracteristicas estructurales en cuanto a homogeneidad e
isotropia de los poros del producto con respecto a los procesos de espumacion por

inyeccion de gas [5].
Desventajas

- Proceso costoso para fabricacion de espumas con respecto a la inyeccion de gas.
- Dificil control de la densidad y tamafio de poro.

- Contaminacion del aluminio por la presencia de calcio y titanio [5].
Solidificacién eutéctica de un metal fundido saturado de hidrégeno (Gasar).

Esta técnica aprovecha el hecho de que algunos metalicos fundidos forman una mezcla
eutéctica con un elemento gaseoso (hidrdgeno). De esta manera, se funde el material bajo una
alta presion del gas (> 50 atm), con miras a obtener una alta solubilidad del gas en el metal
fundido. Cuando el metal fundido solidifica, el gas escapa debido a su baja solubilidad en el
metal solido dando lugar a un material poroso anisotrépico con poros cuasi-cilindricos

orientados en la direccion de la solidificacion [5].
Ventajas

- No requiere el uso de particulas estabilizantes.
- Se puede emplear para diferentes tipos de metales.

- Control de tamafio y direccion de los poros y de la porosidad total [5].
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Desventajas

- Porosidades obtenidas relativamente bajas.
- Se requieren altas presiones para el hidrégeno.

- Serequiere uso de autoclave [5].

» Fabricacion por via sélida.
Espumacién de preformas producidas por metalurgia de polvos (MP).

Una practica comun consiste en someter inicialmente los polvos a un proceso de compactacion
en frio, donde se obtiene una preforma compactada que, posteriormente, se somete a
extrusion. Después de la compactacion se realiza la espumacion, colocando el material
precursor en un molde, donde se calienta a una temperatura cercana a la de fusion del metal de
la matriz a fin de generar la descomposicion del agente espumante v, asi, la liberacion del gas

que crea la estructura porosa y se procede a un enfriamiento réapido [6].
Ventajas

- Tecnologia madura para produccion a gran escala.

- Amplio rango de densidades.

- Estructuras sandwich con unién metélica o ceramica.

- Proceso relativamente sencillo usando TiH, o ZrH, como agente espumante.
- Gran variedad de formas. Espumacion tras conformado.

- Posibilidad de obtener piezas huecas con nucleo de espuma [6].
Desventajas.

- Proceso mas costoso que la ruta liquida.

- Limitacion de tamafio.

- Dificultades en el control de tamafio de poros.

- Hidruros metélicos liberan H,.

- Parametros de proceso no optimizados y los efectos inevitables de la gravedad causan

efectos adversos sobre el proceso de espumado.
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- Dificil lograr la reproducibilidad de las espumas [6].
Métodos para la fabricacion de espumas a base de esferas huecas metalicas.

Es posible obtener estructuras altamente porosas utilizando esferas huecas individuales, que
pueden ser unidas solo por efectos difusivos o, en algunos casos, son sometidas a procesos de
unién, simplemente, llenando los intersticios con polvos metalicos o suspensiones compuestas
por metal y aglomerantes que, posteriormente, son sinterizados. También, es posible hacerlo
infiltrando con metal liquido los espacios dejados entre las esferas. Las estructuras a base de
esferas huecas encuentran utilidad en aplicaciones de alta temperatura, en la industria

automotriz y en aplicaciones de absorcion de sonido [6].
Espumado de barbotinas (Sinterizacion — Reaccion)

Las esponjas metalicas se producen mediante la preparacion de una barbotina compuesta por
pasta de polvos metalicos, agentes de espumado y algunos aditivos reactivos y dispersantes.
La barbotina es mezclada y vaciada dentro de un molde, y después es secada a elevadas
temperaturas. Bajo la influencia de los aditivos y del agente de espumado, la pasta se torna
viscosa y comienza a expandirse mientras el gas comienza a evolucionar. Finalmente, la pasta

es secada Yy sinterizada para producir una esponja de metal con una resistencia considerable

[6].
Espumado de metales mediante uso de espumas ceramicas precursoras (CFP).

En este método, la espuma de hierro es producida mediante el espumado de una mezcla de
oxidos de hierro (Fe,O3) con otros aditivos, para pasar luego a una etapa de reduccién
completa del precursor ceramico a una temperatura alrededor de los 1240 °C en una mezcla de
4% Hy-Argon. Este método permite obtener espumas metalicas de poros cerrados con
densidad relativa de alrededor de 0.23 y tamafios de poros entre 0.5-2 mm. Las materias
primas son relativamente de bajo costo y los equipos requeridos son de tipo estandar y de
amplio uso a nivel industrial, por lo que el proceso permite ser implementado a gran escala y
para la fabricacion de formas complejas. El proceso es adaptable a un amplio intervalo de
composiciones de aceros y de metales de alto punto de fusion que por otros métodos

representarian un alto costo econémico [6].
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Electrodeposicion.

El proceso consiste en hacer conductora una esponja de polimero, comiunmente poliuretano,
por inmersién en un bafio coloidal de grafito o por vaporizacion de una fina capa de metal,
para ser recubierta, despues, por un metal mediante electrodeposicion o deposicién galvanica.
Posteriormente, se somete a un proceso de sinterizacion y eliminacion del modelo

(poliuretano) por tratamiento térmico o quimico.
Ventajas

- Es posible reutilizar los electrolitos y los anodos consumibles.
- Permite produccidn de placas grandes de composicion especifica.

- Obtencion de estructuras con un buen nivel de homogeneidad en la porosidad [6].
Desventajas

- Posibilidad de discontinuidades en el espesor de las capas depositadas en la preforma.
- Proceso costoso y requiere mayor control.
- Solo pocos metales pueden ser depositados superficialmente por medios electroliticos

[6].
2.1.2 Propiedades de las espumas metalicas.

Las propiedades de una espuma metalica dependen directamente de los materiales de los
cuales fueron hechas y de su densidad relativa; pero también son influenciadas por su
estructura porosa. La rigidez y la resistencia de espumas metalicas con morfologias ideales o
casi ideales deben acercarse a la predicha a partir de las relaciones de ajuste de la propiedad
mecénica que conecta al comportamiento mecanico de la espuma con las propiedades del
metal base [7]. Metales celulares comerciales no logran las propiedades anticipadas por este
acercamiento debido a los defectos morfoldgicos en la estructura celular tales como
inclinaciones en la pared celular, pérdida de paredes celulares, etc. Una de las propiedades
importantes de las espumas metalicas es la resistencia a la compresion, la cual puede ser

observada en la curva esfuerzo vs deformacién de la Figura 1.1 [8].
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Figura 2.1. Curva caracteristica de compresion para una espuma metalica [5].

Para propositos de disefio, es de ayuda saber que el esfuerzo de tensién de las espumas
metalicas es diferente al esfuerzo de compresion, el médulo de tension es mas grande,
tipicamente 10%. La anisotropia de la forma de la celda puede conducir a diferencias
significantes entre modulos en diferentes direcciones. Las espumas con celdas abiertas tienen
una larga y bien definida meseta de esfuerzo mientras que las espumas de celda cerrada
muestran un comportamiento mas complicado el cual puede causar un aumento en la meseta
de esfuerzo dando asi un incremento en el esfuerzo de tension porque las caras de la celda
Ilevan membranas (tensoras) de esfuerzos. La capacidad de amortiguacion de una espuma
metalica es de 5 0 10 veces mas grande que la del metal del cual estan hechas. Este incremento
puede ser util, aunque el factor de pérdida es todavia mucho menor que el asociado con
espumas de polimeros. Las espumas metalicas tienen capacidad como absorbentes acusticos
aunque las espumas de polimeros y fibra de vidrio son generalmente mejores para esta

aplicacion [8].
2.1.3 Propiedades de las espumas de acero.

Las espumas han sido principalmente empleadas en aplicaciones mecénicas o aeroespaciales
en las cuales son sometidas a deformaciones de compresion a bajo esfuerzo, o para proveer
suficiente rigidez a bajo peso. Por esta razon la caracterizacion de espumas de acero se ha
enfocado en pruebas de compresion de prismas rectangulares pequefios del material del prisma
dando el modulo elastico y el esfuerzo de cedencia a la compresion del material. Las espumas
de acero con baja densidad relativa tienen esfuerzos de cedencia en el orden de 1% del valor
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real, cuando la densidad relativa es cercana a 0.50, el esfuerzo de cedencia de la espuma de
acero puede ser 50% del real. Estos hallazgos de alta densidad descartan que puedan ser

aplicadas en el disefio civil [9].

El esfuerzo de cedencia a la compresion de una espuma de acero varia aproximadamente de 1
MPa para espumas altamente porosas (<5% de densidad) a 300 MPa para muestras densas.
Para densidades cercanas al 50% la resistencia a la compresion varia desde 100 MPa para
muestras tipicas hasta arriba de 300 MPa para altas anisotropias o para muestras tratadas
térmicamente. Asi los disefiadores disponen de un rango amplio en la relacion rigidez-

resistencia [10].

Otras propiedades mecanicas como el mddulo de Poisson, resistencia Ultima a la tension,
cantidad de deformacion, y energia de absorcion han sido con menor frecuencia publicadas.
Mediciones del mddulo elastico varian de 200 a 12000 MPa. La relacion de Poisson para
espumas de acero se asume comunmente de 0.3, sin embargo, para espumas de acero por el
proceso de esfera hueca se reportan rangos de 0 a 0.4 [11] dependiendo de la densidad vy el

proceso de manufactura.

2.1.4 Aplicaciones.

La capacidad de la espuma de acero proporciona ventajas (estructurales y no estructurales)

sobre acero sélido que han sido utilizadas en aplicaciones existentes de disefio:

Ventajas estructurales: disminucion de peso, incremento en la rigidez (particularmente a
flexion), incremento de disipacion de energia, incremento mecanico de amortiguacion,

absorbe frecuencia de vibracion.

Ventajas no estructurales: Disminuye la conductividad térmica, mejora el rendimiento
acustico, si son de celdas abiertas permite el transporte de fluidos, blindaje contra la radiacién

y electromagnetismo, no puede ser unido térmicamente con otros materiales.

Comparado con las espumas de aluminio, las aplicaciones de las espumas de acero estan en su
etapa inicial. Pero existen perspectivas de aplicacion en la industria mecanica, aeroespacial y

automotriz.
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El minimizar peso puede tener sorprendentes beneficios. El cuerpo rigido mévil de un brazo
de grla dicta que la masa del brazo controla el méximo levantamiento. Un brazo con la misma
rigidez pero un peso menor puede levantar mas con el mismo casquillo. La capacidad para
absorber energia de las espumas ha dado lugar a ser empleadas en la industria automotriz
para proteccion de impacto. El esfuerzo de fluencia de la espuma es disefiado para que este no
cambie las caracteristicas del soporte de carga del bastidor principal de coche. Vehiculos
equipados con elementos espumados desaceleran sobre una menor distancia y también periodo
de tiempo, aunque la reduccién de aceleracion depende también de los ocupantes del carro.
Otras aplicaciones estructurales son barras, paneles, plataforma de balcon, piso de losa de
estacionamiento, conos de cohetes. Aplicaciones no estructurales tales como industria de
conformado en frio y partes genéricas espumadas, implantes biomédicos, intercambiadores de
calor, adsorber sonido en puentes y vias de tren, en autos y uso general, blindaje

electromagnético y blindaje contra radiacion [10].

2.2 HISTORIA DEL VACIADO DE GELES.

Aplicar el colado de gel para la formacién de polvos metalicos debe ser un esfuerzo a
desarrollar en un futuro. Sin embargo, hay diferencias entre las caracteristicas fisicas de
polvos cerdmicos y polvos de superaleaciones. Polvos ceramicos como la alumina, el nitruro
de silicio y el carburo de silicio tienden a ser mas finos y a tener mas baja densidad que los
polvos de superaleaciones. Hay ventajas y desventajas para polvos de superaleaciones que
resultan de sus propiedades fisicas diferentes. Una de las ventajas es que polvos gruesos son
mas faciles para dispersar que polvos finos; incluso, lograr una alta carga de sélidos en la
suspension del colado de gel deberia ser mas facil con la superaleacion. Una segunda ventaja
es que los poros en el cuerpo gelificado son mas grandes, por tanto, el secado debe proceder a
velocidades mas réapidas y el esfuerzo de capilaridad generado debe ser mas bajo. Una de las
desventajas es que la alta densidad de los polvos de superaleaciones tiende a generar
problemas de segregacion y lentitud del flujo. Una segunda desventaja es que las fuerzas
gravitacionales actuantes en el cuerpo son mas altas para piezas de superaleaciones. Problemas

de contraccion puede resultar, especialmente en la etapa de gelificado.
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2.2.1 Ventajas y desventajas del uso de colado de gel.

El colado de gel tiene la capacidad de producir componentes complejos, es de facil
implementacién debido a su similitud con el slip casting en términos de dispersantes y de
simplicidad del proceso [11]. Ademas, el colado de gel tiene costos bajos de equipo y moldes
y bajo contenido organico y facil extraccion del molde del componente. El colado de gel tiene
gran atraccion comercial debido a su potencial para producir materiales homogéneos de gran
resistencia en verde y excelente maquinabilidad. La produccion en masa puede ser hecha en
sistemas cerrados esto reduce la contaminacion y la presencia de material ajeno en los
componentes colados en gel. La ventaja clave del colado de gel que ofrece en metales es que
el mondmero organico puede formar una red polimérica que mantiene las particulas de polvo
metalico en la forma deseada. El gel endurece para formar una piel dura en la seccion en
verde. Es posible producir componentes homogéneos y complejos sin remocién del ligante y
construccién de moldes caros. Después de la pirolisis 0 remocion del ligante, solo el 4% de
ligante organico permanece en el componente. El polimero genera poros pequefios los cuales
emigran a la superficie. Estos poros permiten a la seccién en verde expandirse previniendo la
dilatacion y agrietamiento del cuerpo [3]. La versatilidad del proceso ha permitido a los

investigadores producir espumas de titanio, apropiado para implantes médicos [3].

Sin embargo, hay todavia espacio para mejorar el proceso de colada de geles. Primeramente,
los componentes moldeados no son tan resistentes como componentes por moldeo por
inyeccion. Se requieren moldes porosos por la baja viscosidad de las pastas, las cuales pueden
escapar del molde. Por otra parte la viscosidad es dependiente del mondémero, contenido de
dispersante, carga del sélido, tamafio de grano y densidad del polvo, el requerimiento para un
molde poroso pudo ser eliminado por el cuidado de la estructura del recipiente. Ademas, los
agentes removedores del molde son necesarios por los pocos materiales disponibles para el
moldeo. Se requiere cuidado extra para controlar la temperatura y humedad durante la etapa de
secado debido a que la eliminacion de agua puede causar contraccion y agrietamiento de las
piezas. Por Ultimo, alta carga de solidos se necesita para producir componentes fuertes y

densos.
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2.3 USO DE VACIADO DE GELES EN METALES.

Componentes de acero y cobre fueron exitosamente colados en gel con el sistema acrilamida/
N’N’metilbisacrilamida (AM/MBAM). Sin embargo, los autores han negado el uso de un
catalizador en su investigacion. La aplicacion de colada de gel en polvos metalicos debe ser
una tarea sencilla. Sin embargo, hay diferencias significantes entre las caracteristicas fisicas

de polvos cerdmicos y polvos de stper aleaciones.

El camino recorrido de colada de gel en metales empieza con aleaciones resistentes a la
corrosién: stper aleaciones, aceros para herramienta. Estos polvos metélicos son dispersos en
soluciones acuosas de una mezcla de monomeros organicos con valores menores al 20% en
peso de mondmeros. EIl sistema de acrilamida paralelamente fue sustituido por almidon
probablemente debido a dificultades de gelacion y la naturaleza neuro-toxica de formulaciones

anteriores [12].

La nueva colada en gel fue nombrada consolidacién de almiddon y fue aplicada a otros aceros
de herramientas. De la misma manera, metales menos resistentes a la corrosion en agua fueron

procesados por colada de gel: permaloy ferromagnético y acero de bajo carbono [12].

2.3.1 Reologia de las pastas de vaciado de geles.

En colado de geles, el contenido de sélidos de la pasta (suspension) es proporcional a la
densidad en verde de la pieza colada. Consecuentemente, es importante tener altos contenidos
de solidos en la pasta. Para ceramicos avanzados, se emplean los polvos de tamafio sub-
micronicos en las suspensiones, los cuales deben tener crecimiento de grano uniforme y
propiedades finales aceptables. Ademas, los altos contenidos de solidos minimizan la
contraccion y torsion durante el secado y mejoran la densidad del sinterizado. Por lo tanto, en
colado de geles, es deseable tener una suspensién con al menos 50% de sélidos en volumen,
con esta cantidad se puede asegurar una suspension fluida y vertible. Para conocer la reologia
de las suspensiones se analizaron dispersantes en polvos alimina [13], dando como resultado
que los dispersantes poli-electrolitos aniénicos fueron los mejores. Se ha demostrado que los

monomeros organicos tienen efecto despreciable en la dispersion o en incrementar su ligereza.
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2.3.2 Formas de produccion del gel.

2.3.2.1 Sistema MAM/MBAM

Un sistema para la formacién de geles consiste de un sistema monomero-ligante tales como
metacrilamida (MAM) y N’N’'metilbisacrilamida (MBAM) con agua como solvente. La
iniciacion de la formacion del hidrogel es a través de la accion de un iniciador como el
persulfato de amonio (APS). Similarmente, N,N,N,N-tetrametiletileno (TEMED) puede ser

usado como un catalizador para acelerar el proceso de polimerizacion.

Comparado con el sistema metilcelulosa y agar, el sistema MAM produce algunos de los
geles maés resistentes en la industria y ha sido popular por su resistencia cuando se funden
metales como cobre, acero inoxidable y titanio [14-16]. Cuando polvos metalicos son colados,
es ideal usar una resistencia del gel alta. Esto es porque los polvos metalicos son de més alta
densidad y grosor comparado con los polvos ceramicos. Por la alta densidad de las particulas
metalicas estas tienden a sedimentarse cuando se agregan a la pre-mezcla. Los polvos
metalicos gruesos como el acero tienen una ventaja como su facilidad de dispersion, incluso

reducen la necesidad de dispersantes [3].

2.3.2.2 Sistema Xanthan Gum /Locust Bean Gum

La goma xanthan es bien conocida por producir una fuerte interacciéon con galactomananos, y
esta propiedad se aprovecha en aplicaciones alimentarias en las que se desea espesante o
gelificante. La interaccidn sinérgica entre xanthan y galactomananos (LBG y la goma guar)
fue primeramente sefialada por Rocks, quien reporté que la goma xanthan forma geles
termorreversibles con LBG (por sus siglas en inglés) pero no con la goma guar [17].

Las soluciones xanthan tienen una alta viscosidad la cual se mantiene sobre un amplio rango
de concentraciones salinas, pH, con la temperatura, y también es insensible a las especies
electroliticas presentes. Sin embargo son muy pseudo-plasticas, con viscosidades
disminuyendo rapidamente en la aplicacion de una velocidad de corte alta, pero la
recuperacion casi instantdnea cuando la fuerza cortante es removida. EI comportamiento
reologico de las soluciones xanthan han sido atribuidas a la estructura molecular ordenada que

adopta bajo la mayoria de las condiciones ambientales [18].
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Se ha sugerido que la goma xanthan contiene regiones helicoidales y que el gel goma xanthan-
LBG crece a partir de la interaccion entre estas hélices y las regiones no sustituidas de la
columna vertebral de LBG para formar una red ligada en 3D. Las soluciones y las propiedades
de gel de XG-LBG son afectadas por un nimero de variables, tales como concentracion de las

gomas, relacion entre ellas y concentraciones de iones hidrdgeno.

Los resultados sugieren que xanthan y galactomananos pueden interactuar por 2 mecanismos
diferentes. El primero requiere calentamiento de la mezcla a 70°C, dando moddulos de
almacenamiento que dependen del contenido del galactomananos. ElI mddulo de
almacenamiento de los geles producidos tiende a ser significantemente mas alto que los geles
no calentados de la misma composicién. El segundo mecanismo ocurre a temperatura
ambiente y da geles mas débiles, més flexibles cuyas propiedades reoldgicas no dependen del
contenido de galactomananos, y en las cuales la hélice xanthan es retenida por el producto

después de la interaccion [18].

2.3.2.3 Sistema metilcelulosa

La caracteristica esencial de la técnica de vaciado de geles es la transformacion a partir de
suspension de polvo con alta carga de solido a cuerpos solidos. Ademas la reticulacién
quimica del monémero, reticulacion fisica de algunos polimeros solubles sin toxicidad, tales
como éteres de celulosa y su hidroxialquil derivados, también pueden dar lugar a esta
transformacion. Los éteres solubles en agua tales como metilcelulosa y sus derivados
hidroxialquil (hidroxietil metil celulosa y hidroxipropil metil celulosa) son clases de polimeros
en cuyas soluciones la gelacién es lograda por el cambio en la temperatura, el calor puede
cambiar sus soluciones dentro del gel dando una resistencia definida. Estos éteres han sido
ampliamente usados en la industria alimentaria y en los procesos tradicionales de formado de
metales tales como moldeo por inyeccion [19]. La viscosidad aparente de estos éteres

disminuye cuando la temperatura incrementa y presenta una caracteristica lineal.

2.3.3 Secado de geles.

Debido a que el agua es usada frecuentemente como solvente dentro de los hidrogeles ya que
ésta es retenida en cierta proporcion en las piezas en verde, es necesaria una etapa de secado

para remover el agua residual por difusion a la superficie de evaporacion. La contraccion de

IMM DE LA UMSNH |

27



PRODUCCION DE ESPUMAS DE ACERO INOXIDABLE 316L VIA COLADO DE GEL

la pieza en verde debido a este secado es dependiente del factor de empaquetamiento critico
(FEC) vy la cantidad de sélido en la pieza. La contraccidén volumétrica maxima termina cuando
ésta alcanza la densidad del FEC. Idealmente, un alto contenido de sélido del polvo utilizado
puede reducir la necesidad del FEC para la etapa de secado critico. También se han propuesto

que el proceso de secado sea bajo control de temperatura y humedad [20].

La eliminacion del primer 30% de agua es critica y se reduce a una tasa constante partiendo de
ahi en adelante. Sin embargo, se debe tener menos cuidado cuando se secan piezas pequefias,
por ejemplo partes de 5 cm de espesor han sido exitosamente colados en gel sin agrietarse [1].
El secado de partes metalicas debe ser diferente que el de partes ceramicas [3]. La velocidad
de secado debe ser lo mas rapida debido a que los polvos gruesos pueden formar aglomerados,
lo que da lugar a la formacion de canales de polvos en las partes gelificadas. Sin embargo, las
grandes fuerzas en el cuerpo gelificado pueden resultar de altas densidades en las partes que

pueden causar esfuerzo de torsion en el estado sélido [1].

2.3.4 Moldes empleados

Los materiales de moldeo son importantes porque el molde puede dictar la forma de la parte
final y depende en qué tan bien se forma el gel en la superficie del molde. Ademas, la
fabricacion del molde, el llenado y la extraccién del molde puede determinar el éxito del
vaciado en gel. El aluminio es la mejor eleccion para moldes permanentes, por su capacidad

de maquinado y las tolerancias obtenidas.

El aluminio no es el mas resistente de los metales, pero se pueden anodizar para obtener
moldes con excelente resistencia. Adicionalmente, estos materiales tienen mejor desmontaje y
el molde puede ser reusado. Otros materiales como el PVC, polietileno y poli estireno tienden
a producir una capa no gelificada en la superficie de la pieza. El vidrio produce superficies
terminadas suaves y son féciles de remover del molde, sin embargo su maquinabilidad es una
desventaja [20]. El proceso de vaciado de geles requiere moldes no porosos por la baja
densidad de las pastas. También, porque las partes en verde son mas débiles que las de moldeo
por inyeccion, la extraccion del molde no debe impedir la gelacion. Se pueden usar agentes
para desmontaje [1].
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2.3.5 Efecto del tamario de particula

Generalmente, se utilizan polvos cerdmicos de tamafios de particula submicrométricos para
observar el efecto del tamafio de particula en el comportamiento y variables del proceso de
colada de geles. La condicién dptima colable de cada material es determinada por la cantidad
de aditivos y su reologia. EI mecanismo de deslizamiento de la dispersion es gobernado por la
carga superficial en la superficie de la particula [21,22], la condicidn dptima de contenido de
solido y la viscosidad de colado son controladas con el tamafio de particula. La viscosidad

incrementa cuando el tamafio de particula disminuye.

Se ha encontrado que la mayor area especifica adsorbe la mayor cantidad de polimero
electrolito, la cantidad de dispersante requerida para la 6ptima condicion incrementa con el
descenso del tamafio de particula. Los cuerpos en verde indican que el tamafio de poro es
proporcional al tamafio de particula del material precursor.

La velocidad de sedimentaciones dependiente de las propiedades en las particulas del metal,
tales como tamafio de particula, densidad, forma, distribucion de tamafio y concentracion de
solidos. Las particulas mas finas son mas faciles para disolver pero se debe de tener cuidado

en impedir la formacion de grumos durante la dispersion [23].

2.4 Espumabilidad y suspension con el uso de polvos de acero inoxidable

La manufactura de espumas metalicas no es sencilla. En términos précticos, el control del
proceso es dificil, y resulta en una variedad de estructuras y propiedades en la espuma.
Ademas, entender el proceso de espumado y la estabilidad es algo que no se ha entendido
completamente, la habilidad para controlar la estructura de la espuma y la densidad es todavia
limitada [24]. El proceso llega a ser mas complicado para materiales con alto punto de fusion,
los cuales no solamente tienen las complejidades como son de incrementar las temperaturas de

proceso y la seleccion de agentes espumantes apropiados y procedimientos mas complejos.

Un enfoque alternativo, el cual ha sido usado para polvos ceramicos por muchos afios y ha
sido extensamente analizada, es el producir las espumas a partir de suspensiones acuosas de
particulas. En este sentido, una suspension es preparada, y obtener una espuma de celda
abierta como por ejemplo las espumas de poliuretano de celda abierta, otra forma es por

introduccidn o estabilizacion de burbujas de aire en la espuma seguida del sinterizado.
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El uso de sistemas gelificantes ha sido también aplicado satisfactoriamente en la manufactura
de cerdmicos porosos. Los productos porosos creados tienen propiedades sin precedentes, tales
como alta resistencia mecanica, alta permeabilidad y baja conductividad térmica. EI proceso es
basado en la aeracion de una suspension coloidal en la presencia de agentes espumantes. Se
han reportado productos de cuerpos porosos con niveles de porosidad hasta un 90%, con poros
esféricos en el rango de 40-200 um, y estructuras densas. La produccion exitosa de cuerpos
porosos, es controlada por las sustancias gelificantes y por el control de las reacciones de
gelacion. El proceso de gelacion debe ser suficientemente rapido para prevenir el colapso de la
espuma, el cual ocurre debido al drenaje del liquido por capilaridad y gravedad. La red
polimérica debe ser suficientemente fuerte para soportar la estructura porosa, incluso a

contenidos bajos de solidos [25].

2.4.1 Efecto del dispersante

La preparacion de una suspension estable tipicamente requiere de la dispersién de particulas
en un promedio adecuado, normalmente, aquel en que se minimice la sedimentacion de
particulas y el uso de un dispersante para mantener las particulas separadas. La composicion
de la suspensién y la carga de particulas deben ser optimizadas para asegurar una estructura
auto-soportable, antes de que los compuestos organicos hayan sido removidos y producir una
suspension con baja viscosidad para hacer posible la inmersion o el batido. También se
requiere la incorporacion de un ligante que pueda ser modificado quimicamente o
térmicamente para incrementar la viscosidad o resistencia de la suspension, ayudando asi a la
estabilizacion de la estructura de la espuma. Este ligante puede ser también el medio en la cual

las particulas son dispersas.

En los metales las particulas son mucho mas largas y densas (y hasta mucho mas dificil de
mantener en suspensién) y su compatibilidad con agua puede ser un problema, ademas de que
el papel de los dispersante es mucho menos entendido.

2.4.1.1 Reduccién de la viscosidad.

Los polvos metalicos que son altamente densos tienen la tendencia a sedimentar a velocidades
mayores comparados con los ceramicos. Los componentes con alta densidad reducen la

posibilidad de distorsion final y formacion de grietas durante el secado y sinterizado [26].
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Altos contenidos de solido en las suspensiones pueden incrementar la viscosidad a un punto

donde es dificil de mezclar.

Un dispersante reduce la viscosidad de la suspension por ejemplo se sugiere 0.075% en peso
de dispersante (basado en el peso de los polvos metélicos) para 50% de contenido de sélido.
Después fue sugerido que una solucion de metilcelulosa al 4% en peso y con 45% de
contenido de sélido, pueden agregarse en cantidades de hasta 1.5% en peso de dispersante o
hasta que el torque de mezclado logre alcanzar la viscosidad de la solucion base, la cual en

suspensiones de metilcelulosa es 0.5 Pa.s.

El papel del dispersante es disminuir la viscosidad de polvos finos que tienen la tendencia a
formar aglomerados en la suspensién. La carga aniénica de las particulas incrementa con la
adicion del dispersante. Estas particulas se repelen una con otra y permanecen dispersas [27].
Para producir una dispersion estable y minimizar la agregacion de particulas, la idea es
aumentar las fuerzas de repulsion entre particulas. Esto aparentemente fue logrado a través del
incremento de la carga superficial de la particula y la estabilizacidn estérica que consiste en
prevenir que una sustancia coloidal entre en cercana proximidad con la particula o viceversa
[28].

La viscosidad de la suspension debe ser controlada, idealmente viscosidad por debajo de 1Pa.s
a una velocidad de corte de 20s™ para que la suspensién fluya hacia dentro del molde sin
necesidad de fuerzas externas. Cuando se vierten partes metalicas, es importante considerar la
relacién del contenido de mondmero y el dispersante, contenido de sélidos y las caracteristicas
del polvo tales como tamafio de particula y densidad de empaquetamiento. La viscosidad
aparente es dependiente de todos estos factores [16].

2.4.2 Espumabilidad en los diferentes sistemas.

La asociacion de vaciado de gel, con la formacion de espumas seguido por solidificacion por
polimerizacion in situ constituye una red interna reticulada que transforma la espuma en una
parte resistente y gelificada. El gel retiene la estructura espumada de tal manera que ambas

microestructuras Yy macroestructuras son conservadas.
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Este proceso ha permitido desarrollar ceramicos porosos con propiedades mecanicas sin
precedentes. Uno de los puntos criticos en el procesamiento de ceramicos porosos por esta ruta
involucra el ajuste de las espumas, el cual es basado en la reaccion de gelacion por la
polimerizacion in situ de los mondémeros organicos disueltos en la fase liquida. Una variedad
de sistemas de mondmeros que son agentes gelificantes adecuados para crear suspensiones
cerdmicas con formas densas fueron estudiados para la produccion de espumas cerdmicas. La
cinética de polimerizacion, el mojado y secado, asi como la resistencia mecanica cambian

dependiendo del tipo de mondmero usado.

2.4.2.1 Uso del agente espumante.

Banhart et al, indagaron acerca de la influencia de la cantidad de agente espumante sobre la
densidad del material espumado [29], encontrando que a mayor cantidad de agente espumante
la densidad de la espuma es reducida.

El espumado por adicién de un surfactante es un proceso simple y ha sido estudiado por
Sepulveda et al. [30], encontrando que el espumado es un proceso simple cuando se usan
surfactantes para reducir la energia superficial de la interface liquido-gas lo que significa que
se formen burbujas estables. Usando un apropiado agente espumante, como los anionicos, los
cuales no interfieren en la dispersion por lo tanto la espumacion se puede lograr sin problemas
en la mayoria de las veces. El cambio de volumen varia de acuerdo a la cantidad de surfactante

agregada.

Predominantemente los materiales de celda cerrada son necesarios para aislamiento térmico
mientras que materiales con celdas abiertas interconectadas son requeridos para usos que

involucran transporte de fluidos tales como filtros y catalizadores.

Entre los métodos de procesamiento para fabricacion de cerdmicos porosos, los cuatro mas
comunes pueden ser divididos en dos grupos. Los primeros dos métodos se dirigen a lograr
porosidades en el rango de 2-100 um; ellos incorporan fases organicas que después son
eliminadas durante el quemado Y la sinterizacién parcial de ceramicos. Los otros dos producen
poros celulares variando aproximadamente de 50 um a 5 mm, ellos son la réplica de espumas
de polimeros por impregnacion o por depositacion CVD y el espumado de suspensiones [31-
33].
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Las espumas pueden ser producidas por formacion mecanica o por la inyeccion de gases
dentro de suspensiones cerdmicas. En muchos casos la adicion de un surfactante es requerida
para estabilizar la presencia de burbujas. Debido a su configuracién molecular, los surfactantes
se tienden a absorber en la interface liquido-gas con una parte hidrofoba que es expulsada del
disolvente y una parte hidrofila que permanece en contacto con el liquido. A través de este
mecanismo, los surfactantes pueden reducir la tension superficial de la interface liquido-gas y
asi estabilizar las espumas liquidas por un periodo de tiempo limitado [34]. Sin embargo, se

requiere un mecanismo posterior para dar una forma mas permanente de estabilizacion.

Se debe hacer notar que muchas transformaciones en la estructura de la burbuja podrian
ocurrir desde el intervalo entre la generacion de la espuma y la solidificacion de la espuma.
Algunas burbujas pueden contraerse y desaparecer mientras que otras pueden colapsar y
formar burbujas alargadas. Estos cambios son debidos al proceso de adelgazamiento de la
pared alrededor de las burbujas por mecanismos que incluyen drenaje debido a la gravedad,
drenaje debido a la capilaridad, depresion local de la tension superficial debido a lugares

calientes y fuerzas de Van der Waals entre las superficies de peliculas delgadas [35].

La habilidad de un agente espumante para producir grandes cantidades de espuma depende de
la eficiencia del surfactante para reducir la tension superficial de la suspension.
Consecuentemente, las moléculas surfactantes del agente espumante se mueven a partir del
interior de las cufias hacia las nuevas superficies creadas, estabilizando fuerzas para prevenir
el futuro adelgazamiento. EI méximo volumen de la espuma esta asociado con el espesor

minimo de la pelicula que puede mantener una espuma estable [35].

2.5 VELOCIDAD DE SEDIMENTACION DE LOS POLVOS.

La sedimentacion de polvos metalicos en la solucion es a causa de su alta densidad. Las
suspensiones que sedimentan tienen dos fases de interaccion en la suspension, interaccion
particula-particula e interaccién particula solucién. La velocidad de sedimentacion depende de
las propiedades de la particula metélica tales como tamafio de particula, densidad, forma,
distribucion de tamafio y concentracion de solidos. También, la sedimentacion depende de las
caracteristicas de la solucion dentro de la suspension o fluido portado si es Newtoniano o No-

Newtoniano. Soluciones tales como el agua son definidas como soluciones Newtonianas
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porque fluyen a viscosidad constante incluso con el incremento del esfuerzo de corte. Por otra
parte soluciones con disminucion en el esfuerzo cortante son definidas como No-Newtonianas
[36].

2.6 SINTERIZADO DE POLVOS DE ACERO INOXIDABLE.

El sinterizado es el tratamiento térmico de una pieza obtenida por procedimientos de
metalurgia de polvos, en los que las particulas sufren procesos de transporte de masa por
accion de la difusion atdbmica, como puede ser notado en la Figura 2.2. Esta es responsable de
establecer enlaces quimicos entre estas particulas permitiendo incrementar la tenacidad y la

coherencia.

Este proceso puede conducirse en fase sélida sin llegar a fundir ninguno de los componentes

metalicos; o en presencia de una fase liquida, cuando al menos uno esté fundido.

Union entre
particulas

Superficie libre
=N

Figura 2.2. Modelo de sinterizado: reduccién de la energia libre por la union entre particulas,
mediante la difusion de sus atomos hacia los puntos de contacto [12].

El transporte de masa entre las superficies de las particulas es impulsado por los gradientes de
los potenciales quimicos, que son funcion de la composicion local. La difusion atémica,
Figura 2.3, promueve la reduccion de energia libre a través de la disminucion de area

superficial.
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1. Difusién superficial

2. Difusion de borde grano

3. Difusidn de velumen

4. Flujo plastico (movimiento dislocaciones)
5. Evaporacion - condensacion

Encogimiento
de poro

Figura 2.3. Diferentes mecanismos de transporte de masa asociados con el sinterizado,
esquematizado en relacion al crecimiento de cuello (borde de grano) en tres particulas [12].

Los aceros inoxidables sinterizados presentan una serie de desventajas cuando se comparan
con los aceros inoxidables convencionales. Suelen tener baja resistencia a la corrosién, son
relativamente blandos, y ademés se sinterizan a altas temperaturas en atmdsferas no
industriales. La sinterizacion de estos materiales habitualmente se realiza en atmosfera de
hidrégeno, argbn o vacio a una temperatura por encima de 1120°C, temperatura que
generalmente la industria utiliza en la produccion de componentes via metalurgia de polvos
(MP). En general los componentes de los aceros inoxidables obtenidos via MP, debido a su
porosidad y su elevada area superficial, son susceptibles de reaccionar con la atmdsfera del
horno dando compuestos, como por ejemplo Cr,N que se forma cuando se emplea amoniaco
como atmosfera protectora, que hacen disminuir sus propiedades frente a los inoxidables

convencionales.

2.7 MODELADO POR DEPOSICION FUNDIDA (FDM).

Avances recientes en los campos de Disefio Asistido por Computadora (CAD por sus siglas en
inglés) y prototipos rapidos (RP por sus siglas en inglés) han dado a los disefiadores las
herramientas para generar un prototipo inicial desde un concepto. Hay muchas tecnologias RP
disponibles, cada una con sus propias limitantes y ventajas. EI modelado por deposicion

fundida (FDM) es un proceso de Stratasys que produce prototipos de partes en plasticos ABS.
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2.7.1 Antecedentes de FDM.

Una amplia variedad de sistemas comercialmente disponibles para la creacion rapida de
prototipos (RP) permite al usuario fabricar prototipos con cualquier forma y en diferentes
tamanos. El enfoque de la mayoria de estos sistemas, como estereolitografia (SLA) y
modelado por deposicion fundida (FDM), es producir prototipos plasticos con una alta
geometria y calidad. Muchas técnicas RP ponen menos énfasis en problemas del material, y si
lo hacen [37,38], no es facil cambiar entre los diferentes materiales.

Bésicamente, las técnicas RP tienen como objetivo conseguir de manera rapida y exacta una
réplica tridimensional de los disefios que se han generado mediante aplicaciones CAD en 3D.
Estos modelos fisicos pueden ser Gnicamente estéticos y Utiles en consecuencia para estudio
de formas y estudio de la aceptacion por el mercado potencial al que van dirigidos, o pueden
cumplir con buena parte de los requerimientos mecéanicos que tendria la pieza definitiva,
ofreciendo en este caso la posibilidad de realizar pruebas funcionales e incluso de
homologacion antes de que existan los moldes preliminares. FDM es capaz de producir partes

resistentes.

MoldSDM [39] es usado para fabricar moldes de cera, los cuales son llenados con una
suspension ceramica o metédlica. Este es un proceso de fabricacion por capas aditivo-
sustractivo para la fabricacion de moldes fugitivos los cuales pueden ser usados para hacer
partes moldeables como suspensiones ceramicas de vaciado de geles [39,40] y polimeros

termoestables [36]. Los moldes empleados son fabricados de una gran variedad de ceras.

2.8 INFILTRADO DE LAS ESPUMAS.

2.8.1 Cambio de fase en materiales (PCM)

2.8.1.1 Generalidades.

El control de la temperatura y/o transferencia de calor es de crucial importancia en muchos
procedimientos y procesos naturales [40]. Esto puede ser aparentemente obvio en el
enfriamiento de equipos electrénicos y de telecomunicacion en las industrias de defensa y en

aplicaciones aeroespaciales [42]. Proteger una superficie sujeta a alto flujo de calor se logro

IMM DE LA UMSNH |

36



PRODUCCION DE ESPUMAS DE ACERO INOXIDABLE 316L VIA COLADO DE GEL

por el uso de una barrera térmica para mantener la temperatura por debajo de las condiciones
de operacion [42]. El manejo térmico utilizando cambio de fase de materiales entre sélido-
liquido (PCMs) es una de las técnicas mas interesantes para el manejo térmico pasivo debido a
su ventaja inherente de simplicidad y exactitud [42]. Bain et al [43] consideraron la
configuracién de una cavidad rectangular llena con PCM (por sus siglas en inglés) para el
control térmico de una astronave mientras que Ismail y Trullenque [44] analizaron el uso de
cavidades finas rectangulares llenas de PCM para el control térmico de equipo electrénico.
Cao y Faghri [45] propusieron utilizar un muro lleno con PCM para proteccion térmica desde

una unidad laser intensa localizada.

Numerosos estudios referentes a caracteristicas de proteccion térmica de una espuma
rectangular vertical llena con PCM y vacio han sido cargadas por Ho and Cho [46-47]. Bugaje
[48] introdujo métodos de incremento a la respuesta térmica de la cera de parafina por la
incorporacion de promotores de conductividad térmica de aluminio para varios disefios. Se
encontrd que el tiempo de cambio de fase fue reducido significativamente durante los procesos
de calentamiento y enfriamiento. Erk y Dudukovic [49] utilizaron cera de parafina apoyada
dentro de una estructura porosa de un catalizador de silice.

2.8.1.2 Antecedentes en materiales porosos.

Chapotard y Tondeur [50] mostraron que el tamafio de poro promedio de una espuma activada
de carbon tiene gran efecto en su desempefio. Si los poros son muy pequefios, el PCM no
puede ser completamente infiltrado lo cual afecta al almacenamiento de calor latente. Por otro
lado, si los poros son muy grandes, no habria suficientes fuerzas de capilaridad para detener la
fase liquida de la cera dentro de la matriz.

Por otro lado, la fusion y solidificacion dentro de una matriz porosa es un fenémeno muy
complicado debido a la existencia de diferentes fases, la fase sdlida de la matriz porosa y
PCM, la cual puede estar presente en estado sélido, liquido o blando [42]. Debido a esta
complicada estructura muchos de los trabajos previos fueron basados en el volumen promedio
de las ecuaciones de conservacion microscopica para dar cuenta de las estructuras interfaciales
complejas de cada constituyente. Este modelo ofrece la ventaja de que un dominio entero

puede ser tratado como una simple fase con propiedades modificadas gobernadas por el ajuste
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de las ecuaciones de conservacion [51]. Usando este enfoque, el enfriamiento y la fusiéon de
agua en medios porosos saturados contenidos en varios aislamientos continuo siendo
estudiado numérica y experimentalmente por Weaver y Viskanta [52]. Por otro lado,
Beckermann y Viskanta [53] combinaron estudios numéricos y experimentales para el cambio
de fase solido/liquido en medios porosos con conveccion natural en la region solido-liquido.
Su modelo asume que el proceso de cambio de fase ocurre sobre un pequefio rango de
temperatura. Experimentos fueron realizados en un aislador vertical usando galio y perlas de

vidrio como el PCM y la matriz porosa respectivamente.

2.8.2 Aplicaciones del PCM

El PCM es generalmente dividido en dos grupos: compuestos organicos e inorganicos. Los
compuestos inorgdnicos muestran un doble de capacidad de almacenamiento de energia

térmica volumétrica latente que los compuestos organicos [54].

Parkesh et al [53] analizaron un calentador de agua conteniendo una capa llena de PCM en el
fondo. EI PCM recoge energia en forma de calor latente y funde. La energia es eliminada del
PCM en el cambio de su fase de liquido a solido. Este sistema puede ser no efectivo debido a

la pobre transferencia de calor entre el PCM vy el agua.

Un estudio de sistemas de almacenamiento de energia solar basados en la técnica del calor
latente y sensible ha sido dirigido a preservar el agua caliente durante la noche por Chaurasia
et al. [56]. Para este propdsito, dos unidades idénticas fueron usadas. Una unidad que contenia
17.5 kg de cera de parafina (punto de fusién 54°C) como material de almacenamiento para un
intercambiador de tubos de aluminio y la otra unidad simplemente contiene agua como

material de almacenamiento en un tanque.

Morrison, Abdel Khalik and Jurinak en su diferentes estudios [57-58] evaluaron el
rendimiento de calentadores solares de aire utilizando una unidad de almacenamiento de
cambio de fase del material. Los objetivos principales de su trabajo fueron: determinar el
efecto del PCM de calor latente y la temperatura de fusion en el rendimiento térmico de
sistemas de calentamiento solar por aire y desarrollar el modelo empirico de varias unidades
de almacenamiento de cambio de energia. La principal conclusion fue que el PCM debe ser

seleccionado en base al punto de fusion de preferencia que su calor latente.
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CAPITULO 3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL.

Los materiales que fueron empleados para la realizacion del proyecto de investigacion son los

siguientes:

Polvos de acero inoxidable 316L cuya composicién, de acuerdo a las especificaciones del

proveedor Sandvik Osprey Ltd, UK, es dado en la Tabla I11.1:

Tabla 111.1. Composicion quimica del acero inoxidable 316L.

68.895 0.03 16.0- 10.0- 20-3.0 1.0 2.0 0.03 0.045

-61.895 18.0 14.0

Los polvos fueron fabricados por atomizacion de gas cuya morfologia es esférica y que

presenta la siguiente distribucién de tamafio mostrado en la Tabla 111.2.

Tabla 111.2. Distribucién de tamafio de particula de acuerdo al fabricante.

Distribucion tipica de tamafio de particula
90% < 16um D90 (%) D50 (%) D 10 (%)

16.0 9.0 3.5

Los agentes gelificantes utilizados fueron Locust bean gum (LGB) y la goma xanthan (XG),
metacrilamida (MAM) y metilbisacrilamida (MBAM), Methocel (metilcelulosa) los cuales
fueron adquiridos con Sigma Aldrich UK. Se utiliz6 X100 triton como agente espumante y el
reactivo Darvan 7 (D7N) se empleé como agente dispersante (R.T. Vanderbilt Company,

Inc.).

3.1 Preparacion y espumado de las mezclas via XG/LBG.

La primera etapa consistio en preparar las soluciones de manera independiente de XG y LBG.

El método usado para preparar la solucion de LBG fue el de adicionar 1% de LBG en agua
destilada y se calent6 hasta 80°C, con agitacion constante, hasta lograr una solucion viscosa 39
con la disolucion completa de LBG. La XG fue preparada en agua destilada al 1% de peso en
cantidades de 100 mL y fue agitada durante un lapso aproximado de 15 minutos a 500 rpm.
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Se crearon tres diferentes suspensiones con relaciones, las cuales contenian 45% volumen de
acero inoxidable, dentro de diferentes soluciones las cuales tienen relaciones de 1:1:2; 1:1:4;
3:3:2 en volumen, correspondiendo a XG: LBG: agua respectivamente, estas fueron dejadas a
temperatura ambiente durante todo un dia, al siguiente dia las muestras fueron observadas
visualmente. El siguiente paso fue el determinar la temperatura a la cual comienza la
formacion del gel, para ello se mezclaron las tres sustancias y se incrementd su temperatura.
Cada que la temperatura incremento 5°C, se extrajeron pequefias cantidades de la mezcla y se
observo si existia formacion del gel, una vez que la muestra se enfriaba a temperatura

ambiente. Las extracciones se comenzaron a realizar al alcanzar la temperatura de 60°C.

Las soluciones de XG/LBG se mezclaron en agua destilada en diferentes proporciones, y
fueron calentadas durante 10 minutos hasta una temperatura de 80°C.

Las suspensiones con polvos de acero inoxidable 316L fueron preparadas en cantidades de 50
mL, en una solucién con relacion 1:1:2. Las cantidades utilizadas de cada sustancia fueron;
13.8 mL de agua destilada, a la cual se agregé 6.9 mL de XG y 6.9 mL de LBG y se
mezclaron entre ellos para obtener, los polvos de acero inoxidable 316L, en una cantidad
correspondiente al 45% en volumen de la suspension fueron agregados, correspondiendo al
volumen 178 g. La suspension de polvos se agitd y se agregd 0.34 mL de dispersante D7N.
Todo este proceso se realizd con agitaciones a altas velocidades de corte del orden de 1500
rpm y con calentamiento de la mezcla hasta los 80°C. Después de un lapso de tiempo en el
cual las suspensiones mantenian un torque de agitacion constante, por el efecto de la cantidad
de dispersante agregado, la suspension fue llevada a un siguiente proceso de agitacion el cual
se realiz6 con una batidora, en donde se mezclé con el agente espumante el cual fue agregado
en el rango del 1% al 2% del volumen de la suspension. El tiempo de agitacion de la

suspension fue de 90 segundos.

Las espumas fueron vertidas en moldes de poliuretano, se llevaron a un horno, el cual se
encontraba precalentado a 65°C, y se dejaron durante 20 horas dentro del horno. El diagrama

de la Figura 3.1 muestra de manera esquematica el procedimiento que se llevo a cabo:
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Agua destilada * Agitacion constante a
velocidades altas de

+XG+LBG (pre mezcla) corte.

Pre mezcla+ polvos de  IRESER=LIICEE 0
316L+ D7N con agitaciones a

., altas velociodades de
(suspension) corte.

Suspen5|on+agente * Agitacion en batidora
espumante durante un tiempo de
90 segundos
(espumado)

Vaciado del espumado
en moldes para ser

llevado a horno a una
temperatura de 65°C

Figura 3.1. Diagrama de flujo donde se resumen los pasos para la preparacion de las
suspensiones espumadas

3.2 Preparacion y espumado de las mezclas via MAM/MBAM

La metacrilamida (MAM) fue usada como el principal monémero y la N,N’.-
metilbisacrilamida (MBAM) es usada como reticulador. En el primer paso se prepard una pre-
mezcla de monémeros disueltos en agua destilada. El siguiente paso involucra la preparacion
de una suspensién por agregado de polvos de acero inoxidable 316L, XG, Darvan 7-N,
persulfato de amonio (APS) y TEMED (tetra-metilen-etil diamina CgHig N2).

La goma xanthan en concentraciones de 2.8X10-3 fueron diluidas en la pre-mezcla mientras se
agitaba a altas velocidades como es recomendado por el productor. Altas velocidades
previenen que las particulas de la goma formen cimulos con otras y que impida la disolucion.
Los polvos de acero inoxidable fueron agregados gradualmente a la suspensién. El dispersante
Darvan 7-N fue agregado en la suspensidn para dispersar las particulas de acero en cantidades
de 1.8mL. Se agregé 1.188mL de APS se usa como iniciador. TEMED es usado como
catalizador en cantidades de 1 mL. La suspension fue llevada a agitacion para agregar 0.41mL
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de X100 como agente espumante, donde se agité durante 6 minutos. La suspension fue vertida
en moldes para posteriormente colocarla en un horno precalentado a 60°C, durante un lapso de
20 horas. La Figura 3.2 indica la preparacion de una pre-mezcla de monomero y en la Figura
3.3 se indican los pasos consecuentes para la formacion del gel a partir de la pre-mezcla

obtenida.

Reticulador: MBAM Mondmero: MAM

Solvente: AGUA 83.6
2.77g 14.01g 8

Disolucion 8h

PRE MEZCLA
100g

Figura 3.2. Cantidades utilizadas en la preparacién de la pre-mezcla de monémero.
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Pre mezcla 27.5 cm®

C=2.8X10° Goma
Xanthan

5

Agitacion a C=3600 Polvos de acero
1500rpm inoxidable

i

1.8 cm® Dispersante:
Darvan 7-N

Agitacién a Iniciador: APS
500rpm 1.188mL

TEMED 1 cm?® >

\/

o

0.41 cm® Agente

Agitacién en batidora espumante: X100

3min

Vaciado Gelacion a 60 °C en
horno durante 20h

Figura 3.3. Diagrama de flujo para la preparacion del espumado de la suspension.

3.3 Preparacion y espumado de las mezclas via MC

Se utilizé metilcelulosa con una viscosidad nominal de 0.3-0.56 Pa.s, para 2% de solucion en
agua a 20°C. La metilcelulosa tiene alta viscosidad lo cual es importante para ayudar a que la
sedimentacion de particulas sea mas lenta, y cuando se calienta forma un gel. Ademas, la
metilcelulosa es uno de los agentes gelificantes con mas resistencia a la desintegracion, tiene
los beneficios de ser no tdxico y gelificar en aire [59].

Las soluciones de MC fueron preparadas en agua, y a la cual se le adiciond polvo de 316L fue

agregado en cantidades de 30 g, las cuales fueron agitadas para crear una dispersion uniforme.
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Se utilizé un agitador Heidolph RZR 2102 para agitar las suspensiones a una velocidad de
500rpm y con un corte aproximado de 80 s™ en donde se agregé el dispersante Darvan 7-N.
Después, la suspension se vertié en la batidora para agregar el agente espumante y diluirlo
constantemente, durante un lapso de 6 minutos. La suspension espumada se colo en moldes y

se llevé a un horno precalentado a 65°C y se dej6 dentro de este por 20 horas.

3.4 Caracterizacion de las espumas de acero inoxidable en el sistema MC.

3.4.1 Analisis de imagenes.

Con la ayuda del programa analizador de imagenes SigmaScan Pro 5, las espumas fueron
caracterizadas midiendo el tamafio de poro (didmetro de Feret), y la forma de los poros (factor

de forma).

3.4.1.1 Cuantificacién y densidad de los poros.

El total de poros de cada espuma fue analizado y contabilizado; el programa permite obtener
el area transversal de cada poro expuesto; y por supuesto, el area total de la espuma
independientemente de su geometria. Con ayuda de esta informacion se calcul6 el parametro
densidad de poros, que consiste en el cociente matematico del numero total de poros presentes
en la espuma, dividido entre el area transversal de la espuma observada. Se realiz6 un analisis
estadistico de todas las imagenes estudiadas, reportando la variacién estandar de la propiedad

evaluada.

3.4.1.2 Tamario de poros.

Con el programa de analisis SigmaScan Pro 5, se obtuvieron las mediciones de tamafio de
poro en términos del diametro de Feret. Este parametro es considerado el mas comdnmente
empleado debido a que los poros presentan irregularidad. EI didmetro de Feret proporciona la
longitud maxima de una particula en una direccion dada; que en este se considera a los poros
como particulas caso el objeto de estudio de los poros de las espumas de acero inoxidable.
Esta informacién se emple6 para crear graficos estadisticos de frecuencia de distribucion de

tamarios de poros.
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3.4.1.3 Factor de forma de los poros.

Cuando los poros presentan geometrias irregulares, no es posible definir de manera precisa la
forma de los poros. Por tal motivo, se utiliza un parametro en el que los poros se pueden
describir, este es el factor de forma, representado por la letra S. Este factor mide el grado de
redondez del poro; tomando valores que van desde 1 para un circunferencia perfecta a | 0 para

una linea. El factor de forma se describe matematicamente:

Sporo = == Ec3.1

P2

Donde S, €s el factor de forma del poro; A, el area transversal y P, el perimetro del poro.
De igual manera que el tamafio de poro, los datos del factor de forma fueron tratados
estadisticamente y relacionados con las diferentes clases de tamafio de poro.

3.4.2 Densidad aparente de las espumas.

Una forma sencilla para determinar la densidad de las espumas es con la medicion de su masa
y las dimensiones de la espuma, lo que también podria darnos de manera indirecta una idea del

grado de expansion que estas lograron.

3.5 MOLDEO DE ESPUMAS CON EL SISTEMA MC.

3.5.1 Fabricacion de moldes con cera parafina y cera verde.

Bésicamente, las técnicas de prototipo rapido tienen como objetivo conseguir de manera
rapida y exacta una réplica tridimensional de los disefios que se han generado mediante

aplicaciones CAD en 3D.

De manera general para el uso de la técnica de modelado por prototipo (FDM por sus siglas en

inglés) se sigue el siguiente ciclo:

+ Crear un modelo sélido en tres dimensiones, generalmente de plastico (Acrilonitril-
Butadien-Stiren “ABS”), a partir de un disefio CAD que se plasmara en un material
que tiene la capacidad de duplicar el modelo (negativo del modelo) y después colar
una cantidad de cera, suficiente para llenar completamente el molde, y asi conseguir la

reproduccion del modelo de plastico en cera.
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Para la fabricacion de los modelos de cera, se partié de un modelo de plastico, el cual se
plasm6 en moldes de silice, y este es un material que ofrece buenas propiedades a alta
temperatura. Una vez que se cred el negativo en el molde de silice, la cera parafina y/o la cera
en verde, se fundid y se vertié en el molde hasta su solidificacion, donde se logré obtener un
modelo de cera. Los modelos obtenidos en cera fueron empleados como modeladores para las
espumas metélicas por colada de gel empleando como agente gelificante MC, las cuales
fueron coladas en moldes de plastico (tipo capsula) y dentro de estos moldes se coloco el
modelo de cera. La cera fue fundida después del proceso de gelacion a 90°C para

posteriormente proceder al sinterizado de las espumas.

3.5.2 Sinterizado de las espumas.

Las espumas fueron sinterizadas a una temperatura 1250°C durante un lapso de 120 minutos,
en una atmosfera 75% Nitrogeno y 25% Hidrdégeno. El ciclo térmico se muestra en la Figura
3.4.

1250°C

120 min

5°C/min

550°C

60 min

5°C/min

24°C

Figura 3.4. Ciclo térmico de sinterizacion

3.5.3 Caracterizacion de las espumas por microscopia electronica de barrido.

Secciones de las espumas de acero inoxidable fueron examinadas en un microscopio
electronico de barrido en el modo de electrones secundarios, lo cual permitié observar la
morfologia de las paredes sélidas y la superficie interna de los poros; es importante

caracterizar las paredes formadas, y su arreglo geométrico, pues de ello depende altamente la
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respuesta mecanica. El propdsito de esta caracterizacion es examinar la textura del interior de
la pared de los poros y la morfologia de las paredes. Asi como también para observar
quedaron remanentes de cera dentro de la superficie interna de la espuma, en este caso las
paredes de los poros. La caracterizacion fue llevada a cabo en un microscopio electronico
modelo Sinca X-Sight modelo 6650.

3.6 Preparacion de espumas para infiltracion PCM

3.6.1 Infiltrado con cera parafina de bajo punto de fusion.

Después de sinterizadas las espumas de acero inoxidable, se procedié a realizar el infiltrado de
ellas. La preforma de las espumas infiltradas son mostradas en la Figura 3.5 y sus dimensiones
se muestran en la Tabla 111.3. Las espumas fueron perforadas con diferentes tamafios
didmetros de orificio, como se ilustra en la Figura 3.6. Después se procedid a poner las
espumas sinterizadas y la cera en contenedores dentro del recipiente hermético a presion de
vacio de 1 bar, este se calent6 en un horno a una temperatura aproximada de 75°C, la cual es
suficiente para que la cera fundiera totalmente. Una vez que la cera estaba fundida, el
recipiente se abrié por medio de un tapédn y la espuma se infiltro por accion de la presion y se
dejo enfriar. Las espumas fueron caracterizadas de acuerdo al cambio de masa después de la
infiltracion. Obteniendo el porcentaje de masa que pudo ser infiltrado dentro de la espuma 'y el

cambio de densidad de la espuma.

Figura 3.5. Forma y dimensién aproximada de una espuma empleada para filtracion.
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a)

O o o O

o O oOo

b)

O O
@)
O o

c)

Figura 3.6. Arreglo del perforado de la espuma metéalica a) diametros de 3 y 4 mm; b) 2
didametros de 2 y 1.5 mm, un didmetro de 1.5mm; en c¢) diametros de 1.5, 2, 2.5, 3y 4 mm.

Tabla I11.3. Dimensiones de las espumas de acero inoxidable infiltradas.

. . Espuma
Dimensiones (mm) 1 2 3
Longitud A 20.77 20.55 21.71
Longitud B 20.73 21.82 21.91
Longitud C 21.19 21.96 20.55
Peso () 9.525 9.838 9.757
Densidad (g/cm®) 1.044 0.999 0.998

3.6.2 Microscopia optica.

La porosidad local fue estudiada por medio de un microscopio de reflexion dptica tipo

Metallurgical Microscope OPTIPHOT.

La reflexion sobre superficies opacas de metales, ceramicos y polimeros se puede lograr

siempre que existe contraste suficiente obtenido mediante la preparacion de la superficie:

1. Se cortd la muestra obtenida con segueta de la parte central de la espuma.

2. Serealizo desbaste de la muestra en direccion del corte. El cual consistio en utilizar lija

de SiC desde el numero 200 hasta el 1200.

3. Pulido.- para obtener una superficie a espejo se procedi6 a realizar un pulido de la

muestra, empleando pasta de diamante de 3 y 1 micrén.

4. Las muestras fueron observadas en microscopio optico a diferentes magnificaciones.
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CAPITULO 4.- RESULTADOS Y DISCUSION.

4.1 COMPARACION DE LOS DIFERENTES SISTEMAS EN LA FABRICACION DE

ESPUMAS.
4.1.1 Sistema XG/LBG.

4.1.1.1 Temperatura de gelacion.

El objetivo de este paso es que se logre formar el gel y establecer a qué temperatura
permanece estable para cada relacion. EI conocer la temperatura de gelacion es un parametro
muy importante porque indica si un gel es fuerte o débil de acuerdo a los enlaces dentro de la
red polimérica para crear el gel. Esta propiedad es determinante, ya que el gel se vaa someter
a tiempos largos de permanencia a la temperatura de gelacion, durante el proceso de
estabilidad de la espuma con acero inoxidable. Los resultados de temperatura se muestran en
la Tabla IV.1.

Tabla I1V.1. Resultados obtenidos para la seleccion del punto de gelacion.

A temperatura
mas elevada el
gel tuvo
formacion de
grumos.

Temperatura 80 65°C 65°C

de gelacion (°C)

Observaciones A esta Se puede lograr Gel con
temperatura este un buen gel con excelentes
es humedo con consistencia. A propiedades
poca resistencia. mayor mecanicas.

temperatura se
logran mejores
propiedades
mecénicas en el
gel.
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Los resultados mostrados en la Tabla IV.1, indican que el gel con la relacion 1:1:2 es el
indicado para lograr un gel que cuente con caracteristicas deseables de fluidez para poder ser

vertido dentro de los moldes.

Por lo mostrado en la Tabla 1V.1, la relacion optima entre XG/LBG tiende preferentemente a
depender de la fraccion de LBG que es soluble a la temperatura del experimento [60]. Cuando
interactia XG con LBG se da un rendimiento sinérgico, que resulta para crear un gel mejor
que el que se obtiene cuando se crean geles con cada una de las sustancias por separado, esto
se ve reflejado en la viscosidad a bajas concentraciones y dando lugar a la formacién de un gel

termo-reversible a altas concentraciones [61-63].

4.1.1.2 Seleccion relacion XG/LBG.

Una alta viscosidad aparente de las soluciones es importante para prevenir la sedimentacion de
particulas, y la coalescencia total de la espuma. Aunque la suspension 3:3:2 tiene la mayor
viscosidad aparente se pudo observar que es altamente viscoso que no tiene la facilidad de ser
vertido en moldes. En cambio la suspension que present6 los mejores resultados en cuanto a
apariencia y fluidez, fue la que tiene la relacion 1:1:2. La Figura 4.1 muestra la sedimentacién
que se observo en las suspensiones después de dejarlas en reposo a temperatura ambiente
durante un lapso de 24h. En los 3 casos la sedimentacion puede considerarse como minima,
pudiéndose observar la mayor sedimentacion en la suspension con menor contenido de XG y
LBG [64]. Por otro lado, se puede observar que la primera suspension (izquierda) presenta
agrietamiento que corresponde a separacion de fases, esto debido a la alta viscosidad que
presenta. Debido a que la velocidad de sedimentacién solo cambia en las primeras horas y
después de eso no existe una sedimentacién considerable de particulas con el tiempo se puede
considerar que la sedimentacién es impedida por la gran tensién superficial que existe en la
solucion, este mismo comportamiento fue observado por Kennedy y Lin [64] en suspensiones
de metilcelulosa, donde la mayor sedimentacion es lograda durante las primeras horas de
reposo, indicando que las particulas del acero 316L se sedimentan a un velocidad constante.
La Tabla IV.2 muestra el resumen en cuanto a las propiedades requeridas para el colado de

geles.
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Separacion
de fases

Figura 4.1. Imagen representativa de las suspensiones después de 24h.

Tabla IV. 2. Resumen de resultados de las 3 diferentes suspensiones.

Alta Alta Demasiado alta (demasiado
dificil que haya flujo sin
necesidad de una fuerza

externa).
Buena Buena Excelente
Muy mala debido a que Excelente Excelente
el gel presentaba
separacion de fases

presentando la

formacion de

aglomerados
Poca sedimentacion Poca sedimentacion Poca sedimentacion de
con una velocidad de muy con una 1mm/semana, pero se
aproximada de velocidad de observaron formacion de
3mm/semana 1.5mm/semana grietas en la pasta y la pasta

contiene poca cantidad de
agua, por absorcion en la
superficie de las particulas.

4.1.1.3 Anélisis de la viabilidad para formar la espuma.

- Efecto de la temperatura del tazon en la formacion de la espuma.
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El mantener el recipiente precalentado durante la agitacién, proporciond a la solucién
XG/LBG, una espumabilidad mayor a la que se lograba cuando el tazon se encontraba a
temperatura ambiente, esto se debid a que es necesario disminuir la transferencia de calor
entre la solucién y el tazon, para que esta transferencia de calor sea minima. Caso contrario, el
disminuir la temperatura de la solucion al contacto con el tazon, por el tiempo de contacto
entre ambas partes, parte de la mezcla gelificaria lo que disminuiria la capacidad de espumar.
Otro aspecto es la disminucién de la temperatura una vez que se logra la espuma, las espumas
se introdujeron dentro de un refrigerador para observar el comportamiento de ésta, lo cual dio
como resultado, para la espuma, con concentracion de 1:1:2, tardé més tiempo en colapsar que
cuando se mantenia a temperatura ambiente. Esto es debido a que la espuma se mantenia
alejada de las corrientes de aire y por lo tanto la extraccion de agua fue mas lenta,
produciéndose asi solidificacion del agua dando como resultado estabilidad de la espuma

liquida.
- Efecto de la temperatura de gelacion y tiempo de permanencia en el horno

La temperatura empleada durante el ciclo fue de 65°C debido a que es la temperatura media en
la que se pudo lograr un gel con buenas propiedades, y se considerd que si se disminuye esta
temperatura podrian colapsarse méas facilmente las espumas. El tiempo de permanencia fue de
20 h, este tiempo se considerd conveniente debido a que en un proceso de formacion de un gel
la etapa de envejecido se da después del proceso de gelacién, el cual consiste en el cambio de
la estructura y propiedades de los geles por medio de reacciones (polimerizacion, sinéresis,
etc.) que ocurren después del punto de gelacion produciendo consolidacion en base al
endurecimiento, lo cual es determinante para mantener la espuma estable. Por otro lado, el
tiempo indica el comportamiento de la espuma a periodos largos y si se puede mantener en

verde durante lapsos de tiempo prolongados antes de sinterizar.

4.1.1.4 Colapso de las espumas.
La Tabla IV.3 muestra las condiciones empleadas para la produccién de las espumas en el
sistema XG/LBG:Agua.
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Tabla 1V.3. Resultados experimentales de acuerdo a los parametros de experimentacion en el
sistema XG: LBG: agua.

Primero Segundo Tercero Cuarto  Quinto
Agua (mL) 13.8 13.8 25 13.8 13.8
XG (mL) 6.9 6.9 15 6.9 6.9
LBG (mL) 6.9 6.9 10 6.9 6.9
SS (%) 0.45 0.45 Nada 0.45 0.45
Temperatura 80 80 80 80 80
(°C)
X100 (mL) 0.28 0.41 0.5 0.5 1
D7 (mL) 0.34 0.34 Nada 2.7 2.7
Tiempo de 90 90 90 60 90
mezclado (s)
Calentamiento  Si Si Si Si Si
del tazon SS
Gelacion (°C) 65 65 60 80 80
Tiempo de Durante Durante 15min Durante Durante
Gelacion la la noche lanoche lanoche
noche
Observaciones: La suspension Colapso de La La
espumosa fue la solucién espuma espuma
capaz de fluir, de espumada. colapsd. colapso-
muy buena
expansion.

Como se puede observar en la Tabla 1V.3 las espumas colapsaron ain cambiando algunas de
las variables como la temperatura de gelacion, el tiempo de permanencia, la relacion
XG/LBG/agua, tiempo de mezclado. El colapso de las espumas se atribuye principalmente a la
temperatura que se empled para la gelacion, debido a que la goma xanthan tiene una fase de
transicion, este mecanismo de deformacion fue observado por Pelletier et al. [65] donde la
temperatura de transicion orden-desorden de la goma xanthan es observado alrededor de los
50°C [65].

Una explicacion alternativa es que la propia asociacién de galactomananos puede reducir el
namero de sitios libres de galactosa disponibles para el enlace con xanthan si los mismos sitios
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de enlace estan involucrados. Por otro lado, el colapso de espumas es causado por la presencia
de zonas aisladas de XG: LBG dentro de la suspension durante la agitacion que dio lugar a el
rompimiento de enlaces de una red intermolecular débil para dar lugar a agregados aislados
[18,64], las cuales se debilitaron aun mas al extraer el agua de la suspension durante el tiempo

de permanencia dentro del horno.

En la Figura 4.2 se muestra el resultado de las espumas después de ser extraidas del horno. Se
puede observar una espuma muy seca, indicando que el contenido de agua se perdio
completamente, lo cual pudo haber sido también causa del colapso de las mismas, en la

imagen de lado derecho se observa en fondo de una espuma luego de ser extraida del molde,

que corresponde al drenado de la espuma .

Figura 4.2. Fotografias tomadas en el sistema XG/LBG donde se puede observar el colapso de
las espumas después de ser extraidas del horno. La imagen del lado derecho, representa el
fondo de la espuma (drenado).

4.1.2 Sistema MAM/MBAM.

4.1.2.1 Estabilidad de las pastas.

La Tabla IV.4 muestra los pardmetros y resultados obtenidos en la fabricacién de las espumas.
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Tabla V. 4. Resultados experimentales de acuerdo a los parametros de experimentacion en el
sistema metacrilamida.

Primero Segundo  Tercero  Cuarto  Quinto  Sexto
Pre-mezcla 50 50 27.5 27.5 27.5 27.5
(mL)
XG (9) 0 0 0.14 0.14 0.14 0
Acero 0 0 180 180 180 180
inoxidable
(9)
ler Mezcla 500 500 1500 1500 1500 500
(rpm)
D7 (mL) 0 0 1.8 1.8 1.8 1.8
APS (mL) 1.188 1.188 1.188 1.188 1.188 1.2
2nd 500 500 500 500 500 500
mezclado
(rpm)
Temed (mL) 1 0 1 1 1.5 0
X100 (mL) 0.5 0.5 0.41 0.41 0.41 0
Gelacion  Temperatura 80 60 60 60 No
(°C) ambiente
Tiempo de  Desconocido 1 20 20 20 No
gelacion (h)
Observacion  El gel se Gel Las espumas colapsaron La
formo resistente mezcla
rapidamente  con agua fue
y resistente.  superficial. muy
liquida.

4.1.2.2 Uso de la goma Xanthan.

Como ya se observo la XG ayuda a retardar el tiempo de sedimentacién del polvo de acero
inoxidable, ademas de que se puede ver claramente que sin el empleo de la XG, la pre-mezcla
y las particulas de 316L forman una pasta completamente liquida, debido al contenido de agua
en ella. La XG ayud6 a crear una suspension mas viscosa, y retardar la sedimentacion de las
particulas, ya que se considera necesario tener una viscosidad relativamente alta para poder
mezclar los componentes y ayudar al D7 a mantener los polvos de acero 316L dispersos
dentro de la pasta. En caso contrario se obtendria una espuma con mucho liquido lo que
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propiciaria un rapido colapso de ella, practicamente esto se observo en la primer hora en que
la espuma fue puesta dentro del horno. La Tabla IV.5 muestra el efecto del dispersante en el
torque de agitacion de las suspensiones empleando XG, donde es notoria la disminucion del

torgque para suspensiones con altos contenidos de solidos (60% en volumen de solidos).

Tabla IV. 5. Efecto del dispersante en la viscosidad de la suspension empleando XG.

Carga de s6lido (%ovol) 50 55 55 55 60
Con XG

Dispersante agregado (% peso) 1 0 0.5 1 1

Torque de agitacion sin dispersante (N.cm) 4.8 53 53 53 9.8

Torque de agitacion con D7 (N.cm) 5.2 - 5.3 5.0 4.5

Los valores del torque fueron leidos a 500 rpm

El efecto de la goma XG en el proceso de sedimentacion fue significante como se ve en la
Figura 4.3 donde las suspensiones sin XG, sedimentan rapidamente en un lapso aproximado
de 2 horas, mientras que la suspension con XG no sedimenta. Este fendmeno es
probablemente debido a que la XG tiene un efecto dispersante, atrapando las particulas en la
suspension. El efecto de la XG a una particula cualquiera puede ser representado como se

muestra en la Figura 4.4.
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Figura 4.3. Gréfico de sedimentacion de particulas con XG y sin XG.

Figura 4. 4. XG es absorbida en la superficie de las particulas metalicas que estan en la red del
gel, b) XG no es absorbida, formando una red alrededor de las particulas [64].

4.1.2.3 Efecto del catalizador y del iniciador.

La formacion del gel se logra a temperatura ambiente en un lapso corto de tiempo, el gel
mostré buena conformacién. Se emplearon cantidades de 1 mL en cada prueba. Es necesario

adicionar APS (iniciador) y TEMED (catalizador) en mayores cantidades a las utilizadas para
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evitar el colapso de la espuma, esto debido a que se acelera la formacién de los enlaces para
formar las cadenas largas en el gel y esto estabiliza la espuma.

4.1.2.4 Colapso de espumas.

Las suspensiones espumadas por este sistema no fueron lo suficiente estables para evitar el
colapso de las mismas; en la Figura 4.5 se puede observar una fotografia de unas de las
suspensiones espumadas. El drenado de las espumas fue evidente, debido a que la parte
inferior de la suspension espumada presentaba alta densidad, la cual solamente se notd de
forma visual. Existe la posibilidad de que las espumas pudieran colapsar por diferentes
razones. De acuerdo a la revision bibliografica una de ellas es encontrada por Dhara et al. [67]
para gelacion de suspensiones espumosas, la cantidad de iniciador (APS) y catalizador
(TEMED) usado fue de 3 a 4 veces la cantidad usada para suspensiones regulares en la
formacion de partes densas. Se deben usar estas cantidades debido a las dificultades en el
mezclado, y a la presencia de grandes cantidades de oxigeno atmosférico el cual actia como
inhibidor debido a la reaccion de los radicales libres, los cuales se oxidan por la presencia de
oxigeno. Las suspensiones espumadas deben ser gelificadas a temperatura ambiente ya que a
una temperatura superior se comienza a interrumpir la estructura de la espuma. Incluso
después de varias horas de adicion del iniciador y el catalizador para promover la gelacion, es
dificil determinar si ésta en realidad ha gelificado por deteccién mecanica de la suspension
colada. Esta dificultad es incrementada debido a la gran cantidad de aire, la cual hace el

modulo efectivo de la colada muy bajo.
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Sedimentacion
de particulas

Figura 4.5. Colapso de espumas de acero inoxidable empleando MAM/MBAM.

4.1.3 Sistema MC.

4.1.3.1 Estabilidad de las espumas.

La viscosidad para 2% de solucion de metilcelulosa, se muestra en la Tabla IV.6 donde esta
medida a baja, media y alta velocidad de corte. Puede notarse que la disminucion de la
viscosidad es mayor conforme incrementa la velocidad de corte y es mayor a la que presenta

el agua a 20°C la cual corresponde a 1x10° Pas.

Espumas con formas complejas y estables pueden ser obtenidas como se puede observar en la
Figura 4.6, esta estabilidad de la espuma en verde, se debe a que la red polimérica es capaz de

soportar la estructura porosa.

Tabla IV. 6. Resultados de viscosidad obtenidos por pruebas previas realizadas en el grupo de
trabajo de la solucion de metilcelulosa al 2%.

Velocidad de corte Viscosidad (Pa-s)

20 0.42
200 0.27
700 0.18

El cambio entre el torque inicial (antes de agregar dispersante) y el final es solamente 0.5 N-
cm a 500 rpm, lo que podria indicar que la estabilidad de la suspension se logr6. De acuerdo a
esto Kennedy et al. [64] encontraron que la forma de las curvas es lineal cuando se agregan
cantidades entre 45 y 50% de volumen de polvo de acero inoxidable en la suspension, el
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torque normalizado (relacion entre el torque requerido para agitar la suspension y el requerido
para agitar la solucion) es independiente del contenido de dispersante que se haya agregado a

la suspension. Dando como resultado una disminucion en la viscosidad muy pequefia como

puede ser notado en la Tabla IV.6.

a) ' b)

Figura 4. 6. Estructura porosa en verde, obtenida después del proceso de gelacion de la
metilcelulosa.

4.1.3.2 Densidad de las espumas.

Como en cualquier proceso de metalurgia de polvos, la densidad se mejora reduciendo el
tamafo de la particula, pero este no es el objetivo que se desea, aunque es importante que se
tenga en consideracion. Una forma sencilla para determinar la densidad de las espumas es con
la medicion de su masa y las dimensiones de la espuma, lo que también podria indicar de
manera indirecta una idea del grado de expansion que estas tuvieron, para la medicién de las

espumas se utilizé el método comun de medir la masa y dimensiones de la misma.

La densidad fue medida en 5 espumas con forma regular (prismatica), después de haber sido
sinterizadas. La Tabla V.7 muestra los resultados obtenidos para cada espuma, la densidad
tedrica total del acero inoxidable (7.8 kg/cm®) fue usada como referencia para calcular la
fraccion de porosidad.
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Tabla IV.7. Pardmetros microestructurales de cuerpos metalicos porosos.

. Densidad
Dimensiones Densidad cuerpo
Peso (g) Teorica % Porosidad
(mm) (g/cm’) poros?
(g/cm’)
21.96
20.23 9.117 8 0.957 88.035
21.44
20.81
20.67 8.789 8 0.964 87.947
21.19
20.77
20.73 9.525 8 1.044 86.950
21.19
20.55
21.82 9.838 8 0.999 87.511
21.96
21.71
21.91 9.757 8 0.998 87.523
20.55

4.1.4 Caracterizacion micro estructural de espumas por analisis de imagenes.

4.1.4.1 Tamafio y forma de los poros.

El volumen total de los poros guarda una relacion directa con la densidad, ya que esta
determina en gran medida la microestructura obtenida en las espumas sinterizadas, y
expansion de espumas; sin embargo, de acuerdo a la morfologia de los poros, espumas con
densidad equivalente pueden mostrar estructuras porosas completamente desiguales. Por lo
tanto, la porosidad debe ser caracterizada en términos de tamafio y forma; cuando estas
variables son cuantificables, la distribucion de tamafios y definicion de la forma relativa de los
poros, constituyen un complemento importante en el método de caracterizacion.

El didmetro fue medido para una espuma, fueron medidos 274 poros en esa muestra. El
tamafio de poro se defini6 de acuerdo al didametro de Feret. EI tamafio de poro promedio

determinado es mostrado en la Figura 4.7. El cual solamente representa poros que fueron
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apreciados en la imagen, la variacion estandar indica que es posible tener porosidad mayor a la

que se midio en las imagenes analizadas.

Una alta viscosidad en las suspensiones incrementa la estabilidad de la espuma, si se
incrementara MC se incrementard la velocidad de gelacion, estos dos factores bajarian el
drenado y coalescencia de burbujas antes del proceso de gelacién y por lo tanto la distribucién
del tamafio de poro sera més estrecho. El tamafio promedio de poro arrojado del conjunto de
datos fue un valor de 506 um y la desviacion estandar de 392 um, esto se puede observar en la

micrografia de la Figura 4.8 donde se puede notar que existe coalescencia de poros lo que da

lugar a la formacién de porosidad con tamafios mayores a 1 mm.
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Figura 4. 7. Distribucion de tamafio de poro.
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S

Figura 4.8. Micrografias de una espuma de acero inoxidable, creada en una solucion de
metilcelulosa al 2%.

La morfologia de las espumas sinterizadas se presenta en la Figura 4.9. Como puede
observarse las espumas exhiben aproximadamente una forma esférica interconectada por
ventanas circulares, sin orientacion preferencial, lo que indica ser un material isotrépico,
también puede observarse que existe porosidad interconectada por pequefias ventanas. Esta
imagen puede ser comparada con la obtenida por Potoczek [68] en la Figura 4.10 en la cual se
emple6 agar para la formacion del gel en polvos de alimina, logrando que las espumas de
alimina presentaran un tamafio de poro de 529 um en soluciones que contienen 0.5% de agar.

Figura 4.9. Seccion transversal de una espuma de acero inoxidable con 45% en volumen de
acero, en solucion de MC.

IMM DE LA UMSNH |

63



PRODUCCION DE ESPUMAS DE ACERO INOXIDABLE 316L VIA COLADO DE GEL

Figura 4. 10. Seccion transversal de espumas de alimina con 35% en volumen de alimina con
contenidos de agar de: a) 0.5% en peso, b) 0.75% en peso [65].

En la Figura 4.11 se presentan unas micrografias de la pared formada en la estructura porosa,
donde se pueden observar la formacion de los cuellos entre particulas, que es el producto de la
sinterizacion de la espuma, los tamarfios de la esferas corresponden al tamafio de particula
usado. Se puede observar en la Figura 4.11b que existe una pequefia porosidad residual entre

el contacto de las particulas.

: 10pm

Electron Image 1

10um ' Electron image 1

Figura 4.11. a) Micrografia de la vista frontal de una columna entre dos poros, b) micrografia
tomada de ESEM de una vista lateral de la pared formada en los poros de la espuma preparada
en una solucién de metilcelulosa.
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4.2 Modelado por deposicion de cera.

En la Figura 4.12 se puede observar tres espumas obtenidas por vaciado de geles en una
solucion de metilcelulosa. Las piezas resultantes replican bastante bien los patrones originales.
Comparado con las técnicas de procesado méas convencionales usado para fabricacion de
microsistemas, el vaciado de geles amplia el rango de disefio debido a su capacidad de llenar

moldes con formas y geometrias arbitrarias [69].

Figura 4. 12. Moldeo de espumas de acero inoxidable obtenidas por vaciado de geles en una
solucion de metilcelulosa al 2%.

4.2.1 Problemas al emplear la cera verde.

El volumen de las espumas es afectada por la cera debido a que fue absorbida por la espuma
dentro de los poros por efecto de capilaridad, aun después del sinterizado de las espumas la
cera se alojo en poros cercanos a los agujeros, esto se puede verificar en el ESEM donde se
analizaron las espumas y en todas se observd la presencia de cera verde dentro de la espuma

de acero.

Los factores que mas afectan la presion de capilaridad son la energia superficial y el tamafio

de poro.

Se busco solucionar el problema presentado durante la primera etapa, para ello se dejaron las
espumas en el horno a una temperatura de 150°C para tratar que la cera no quedara dentro de
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la espuma, se dejaron las muestras por un lapso de una hora, pero la espuma seguia
conteniendo rastros de cera, lo cual se observo a simple vista. Como alternativa se pusieron las
espumas dentro de otro horno para el quemado de la cera, la cual se llevé a cabo en dos etapas
la primera a temperatura de 300°C y la segunda a 400°C durante una hora, lo que dio lugar a
una mayor remocion de la cera dentro de la espuma, la cual también solamente se observo a
simple vista en una espuma partida a la mitad. La sinterizacion de las muestras, despues del
qguemado, dio lugar a formacion de grietas en la superficie de la espuma; esto fue ocasionado
por que, aparte de que la espuma contiene cera en su interior, ésta es un gel que contiene
compuestos organicos los cuales son eliminados por quemado a bajas temperaturas que oscilan
entre los 300 y 400°C; lo que ocasiond que durante este proceso se quemaran pequefias
cantidades de ellos y asi se produjeran las grietas. Aun asi se prosiguio a llevar a sinterizacion
de las espumas, las cuales una vez que pasaron el ciclo de sinterizacion, las grietas crecieron y

en algunas se presentaron formacién de nuevas grietas lo que generd una superficie mala.

4.2.2 Caracterizacion por microscopia electronica.

El control de la microestructura es crucial para ver la calidad del producto final, en las
micrografias por medio de microscopia electronica de barrido de la Figura 4.13, se muestra la
superficie interna de 3 espumas diferentes, en las cuales se puede observar que existe cantidad

de cera incrustada en el interior de la espuma, por efecto de la capilaridad.

Este tipo de defecto en el material pudo ser debido a la energia superficial en la interaccion de
la cera con la espuma y del tamafio de poro que se obtuvo en la espuma, esto mismo ocurre en
espumas que se infiltran por medio de PCM. Como se puede observar en las Figura 4.13 una
alta mojabilidad en la espuma podria dar lugar a que la cera quede incrustada dentro de la
espuma, lo que haria dificil la separacion de la cera en la espuma. También como se menciona

que la cera es un material inerte, por lo tanto solamente el contacto es superficial.
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700pm ' Electron Image 1 20pm Electron Image 1

200pm Electron Image 1

Figura 4.13. Iméagenes de SEM de espumas moldeadas, con incrustaciones de cera en
su interior.

Las imagenes muestran que las espumas que se obtuvieron cuentan con una excesiva cantidad
de cera, la cual si fuese un producto final este seria de mala calidad, aunque presentan este
tipo de defectos la espuma de cierta manera presenta la ventaja de ser empleada como medio

de absorcion o filtracion.

En la Figura 4.14 se presenta una espuma, a la cual se le realiz6 un calentamiento para la
pirolisis de la cera previo a la sinterizacién, debido al calentamiento previo, la espuma
presentd fracturas en la superficie, esto por el efecto de liberacion de material organico,
después de que se dio el sinterizado las fracturas se propagaron creando superficies con gran

cantidad de defectos, lo que pudiera ocasionar, si las muestras fueran puestas para probar
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propiedades mecanicas, en la disminucion de las propiedades que se desean medir. La Figura
4.15 muestra espumas sinterizadas después del quemado, notdndose la gran cantidad de grietas
en cada una de ellas.

Figura 4. 14. Espuma sometida a quemado previo a la sinterizacion, presentando grietas
alrededor de la superficie.

Figura 4. 15. Espumas sinterizadas después de un proceso de quemado en verde.

4.2.3 Empleo de cera parafina ASTM D-127

Las muestras se vieron afectadas también por el empleo de este tipo de cera, la cual como con
la cera en verde quedd atrapada dentro de la espuma en verde, se pudo observar que la
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superficie quedo libre de cera residual mejorando la calidad de la espuma en verde. Se puede
observar en la Figura 4.16, como se encuentra la cera en la espuma en verde, estas son
comparadas con una espuma libre de cera, donde en el caso de la espuma con absorcion de

cera no se distingue la porosidad, esto por el efecto de llenado de la espuma con cera.

Figura 4.16. Fotografias tomadas con un microscopio estereoscopico sobre las muestras en
verde, en las imagenes superiores se aprecia poca visibilidad de porosidad de la espuma
debido a la gran cantidad de cera, en las imagenes inferiores son macros de una espuma sin
cera.

- Quemado de la cera de parafina. Existencia de cera dentro de la espuma en verde.

Al igual que la etapa de quemado de la cera en verde las espumas con cera de parafina también
se sometieron a quemado en horno durante un tiempo de 4h a 200°C, los resultados fueron que
las espumas aun contenian residuos de parafina en el interior, como se observa en la Figura
4.17. La temperatura de 200°C fue seleccionada debido a que en las especificaciones de la
cera parafina su temperatura de evaporacion es a los 113 °C de acuerdo a la especificacién de
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Sigma and Aldrich Products. La Figura 4.17 muestra macros de imégenes tomadas con un

microscopio estereoscopico, donde se puede observar que la cera sigue siendo parte de las

espumas en verde y que solo poca cantidad se logré quemar.

c)

Figura 4.17. Fotografias tomadas con un microscopio estereoscopico Nikon SMZ-10 de
espuma después de someterse a una temperatura de 200°C durante 4h.

El proceso FDM es muy aplicable para producir espumas con geometrias complejas, se
emplean como material cera y polimeros como modeladores. Las espumas presentaron la
desventaja de absorber la cera una vez que ésta se encontraba en estado liquido esto por el
efecto de capilaridad el cual es una de las caracteristicas de los materiales porosos, para

retener liquidos.
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4.3 Proceso de infiltracion de las espumas.

El proceso de infiltracion PCM desde los poros de la espuma matriz produciria una presion
capilar. La presion capilar cambiaria el area de contacto entre el PCM y la espuma. Los
factores que tienen mayor efecto en la presion capilar son la energia superficial de la espumay

su distribucién de tamarios de poros

4.3.1 Cambio de masa y densidad.

Materiales PCM tienen alto calor de fusion por lo que estos pueden absorber gran cantidad de
energia antes de fundir y solidificar, en el proceso de infiltracion, la temperatura permanece
constante durante el cambio de fase, lo cual es util para mantener el objeto a temperatura
uniforme. La Tabla V.8 muestra los resultados de cambio de masa y densidad medidas en las
espumas a diferentes tiempos dentro del horno, las mediciones se realizaron interrumpiendo el
proceso, esto es que para cada medicion se extrajeron las espumas del horno. Esto se midid
para ver la capacidad de la espuma de liberar el PCM. Como se observa en la tabla el valor
del peso inicial, es medido inmediatamente de que la espuma fue infiltrada, manteniendo los
hoyos llenos por PCM. Los graficos mostrados en la Figura 4.18, muestran como disminuye el
volumen de cera con el tiempo dentro de la espuma y el ajuste es casi lineal en la espuma 1,
donde se puede notar que aun dejando la cera sin mediciones por una gran lapso de tiempo la
cantidad de material extraido es muy pequefia, lo que indica que el PCM esta continuamente
influenciado por la presiéon capilar, este fendbmeno de bajo cambio de masa puede ser
observado en el gréafico de la espuma 1. Cabe mencionar que la absorcién de cera en la
espuma, es relativamente baja debido a que la porosidad [57] no esté interconectada desde el
exterior provocando que las espumas tengan un coeficiente bajo de absorcion. Las espumas se
infiltraron y se liberaron de la cera, tres veces cada una, donde solamente el cambio de peso
méaximo fue en aproximadamente un 60%, con relacion al peso inicial que se muestra en la
Tabla 111.3. Los graficos de la Figura 4.18 y las mediciones de la Tabla IV.8 son solamente los
resultados de la ultima infiltracion. Asi que si el tamafio de poro es muy pequefio y la energia
superficial es demasiado baja, comparado con la energia del PCM, algunas esferas de aire
pueden ser atrapadas entre el PCM vy la superficie del poro, lo que también es un indicativo de
la baja absorcion de PCM en la espuma. Los conteos de los graficos de la Figura 4.18
corresponden al tiempo que se muestra en la Tabla IV.8.
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Figura 4.18. Cambio de masa en tres espumas diferentes, al ser dejadas en horno a temperatura
constante a) espuma con perforaciones de 1.5, 2, 2.5 mm, b) espuma con perforaciones de 1.5,
2,2.53y4 mm c) espuma con perforaciones de 3 y 4 mm (2 de cada uno).
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Tabla I1V.8. Calculo de densidad a diferentes tiempos de permanencia en el horno.

Espuma Dimensiones (mm) Peso () %AP Densidad
(g/cm?)
1 A 20.770 | Inicial | 14.282 1.565
Con 48 h 13.661 -4.348 1.497
perforaciones B 20.730 49 h 13.397 -1.933 1.468
de15,2,25 C 21.190 50 h 13.119 -2.075 1.438
mm (solo | Volumen | 9.124 51 h 12.799 -2.439 1.403
una 52 h 12.711 -0.688 1.393
e ';Ogﬁ:g;‘ 53h | 12624 | -0.684 1.384
2 A 20.550 | Inicial | 15.818 1.606
Con 1.5h 14.110 | -10.798 1.433
perforaciones B 21.820 25h 13.834 -1.956 1.405
de 15,2,25 C 21.960 35h 13.531 -2.190 1.374
3y4dmm | Volumen | 9.847 235h | 13.121 -3.030 1.333
245h | 13.117 -0.030 1.332
255h | 13.182 0.496 1.339
26.5h | 12.897 -2.162 1.310
275h | 12.794 -0.799 1.299
28.5h | 12.658 -1.063 1.285
3 A 21.710 | Inicial | 15.570 1.593
Con 1.5h 13.608 | -12.601 1.392
perforaciones B 21.910 2.5h 13.482 -0.926 1.379
de3 y4mm C 20.550 35h 13.001 -3.568 1.330
(2decada | Volumen | 9.775 235h | 12.887 -0.877 1.318
uno) 245h | 12.319 -4.408 1.260
255h | 12.178 -1.145 1.246
26.5h | 12.002 -1.445 1.228
275h | 12.010 0.067 1.229
285h | 11.998 -0.100 1.227
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CAPITULO 5.- CONCLUSIONES.

Varios sistemas de mondmeros como amidas y polisacéridos fueron probados para formacion
de gel en suspensiones metalicas con el propdsito de producir una espuma metalica, el anélisis
fue dirigido a la seleccion de sistemas que mostraban facil y rapida gelacién, creando un gel
suficientemente fuerte para soportar la estructura de suspensiones metalicas espumadas,
arrojando las siguientes conclusiones:

Se lograron obtener suspensiones de particulas metélicas; con los diferentes medios
gelificantes, vertibles y capaces de espumar con el empleo del surfactante X100-Triton.

Soluciones empleando los sistemas XG/LBG y MAM/MBAM (los cuales no causan efectos en
la dispersion) no fueron capaces de formar espumas estables durante el proceso de gelacion;
para el caso del sistema MAM/MBAM las cantidades de catalizador e iniciador fueron
insuficientes por lo que la espuma no logré mantenerse.

Para el sistema MAM/MBAM se pudo observar que el efecto de la cantidad de iniciador y
catalizador en la produccion de espumas metalicas, tiene un efecto importante para la
consolidacién y rapida gelacion de la suspension, en caso contrario con pequefias cantidades
como las que fueron usadas en el desarrollo experimental no se consolidarian espumas
metalicas. Tomando en cuenta que al agregar cantidades excesivas de iniciador existe la
tendencia a forma aglomerados de particulas.

Espumas con 45% de polvos de acero inoxidable 316L en soluciones de metilcelulosa al 2%
fueron satisfactoriamente obtenidas después del sinterizado, logrando una morfologia de poros
aproximadamente esféricos, interconectados por ventanas circulares.

La infiltracidn de las espumas fue poco satisfactoria debido a que solamente se pudo infiltrar
en sus superficies y en lugares donde la porosidad estaba interconectada desde la superficie al
interior de la espuma. Quedando asi solamente una pequefia parte con material PCM.

Espumas de acero inoxidable en una solucion de metilcelulosa son capaces de soportar la
estructura porosa y las particulas metélicas sin desintegrarse durante el proceso de formacion y
sinterizacion y estas espumas estuvieron libres de defectos tanto superficiales como

volumeétricos.

La produccion de piezas con geometrias complejas empleando la técnica de moldeo por
deposicion fundida (FDM por sus siglas en inglés) a partir de un modelo resulté muy atractiva;
aunqgue las espumas presentaron residuos de cera en su interior como pudo ser observado en

microscopia de barrido.
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