UNIVERSIDAD MICHOACANA DE SAN NICOLAS DE
HIDALGO
INSTITUTO DE INVESTIGACIONES
METALURGICAS (11M)

EXPANSION Y RESISTENCIA A LA COMPRESION DE ALUMINIO CELULAR
CON PARTICULAS ALUMINA-COBRE

Tesis para optar al grado de:
Maestro en Metalurgia y Ciencias de los Materiales

PRESENTA:
ING. OMAR ADAN GUERRERO AVILA

ASESOR: )
Dr. CARLOS ALBERTO LEON PATIRO

Morelia, Michoacan, México; Agosto, 2013.



AGRADECIMIENTOS

Primeramente le agradezco a Dios por haberme acompafiado y guiado durante toda esta etapa
de maestria, por cuidar de mi y mi familia al estar lejos de casa, por cuidarnos siempre en
nuestros viajes de ida y regreso a Monclova que llegamos a Morelia con la finalidad de
superarnos y de conseguir un suefio.

Agradezco infinitamente a mis padres Salvador Guerrero Lopez e Irma Avila Gaytan por su
apoyo incondicional y sus palabras de aliento cuando mas lo necesitaba. De igual forma
agradezco a mis hermanos Jr y David porque siempre tuve su apoyo y me motivaron a seguir
adelante

Agradezco al Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia (CONACYT) por su apoyo
econdmico para llevar a cabo este proyecto.

Agradezco a mi asesor Dr. Dr. Carlos Alberto Ledn Patifio por todo su apoyo para sacar
adelante este proyecto.

Agradezco el apoyo de mis comparieros y amigos del I1M, por su ayuda cuando la necesité. En
especial a Fatima por todo su apoyo, comprension y sobre todo por compartir la renta.
Agradezco a la Sra. Yolanda, a su hija Lorena y a su yerno Don Pedro por su apoyo, sobretodo
en la etapa final de la maestria cuando pasamos por momentos dificiles.

Y ya por ultimo un agradecimiento muy especial para mi esposa Melissa por todo su apoyo y
amor en todo momento, por creer siempre en mi. Siempre estaré agradecido contigo y con

Dios por haberte puesto en mi camino, Te amo.



DEDICATORIA

Dedico esta tesis:

A Dios por darme la vida y permitirme ser quien soy y por darme una hermosa familia y gozar
de salud.

Con mucho amor para mis padres por creer y confiar en mi, por ese apoyo que me dan siempre
para salir adelante en la vida y esas palabras de aliento que recibi de su parte cuando estuve a
punto de rendirme.

A mis hermanos, cufiadas y sobrinos, que siempre dia con dia fueron parte importante para
salir adelante bajo cualquier circunstancia y por todo su apoyo incondicional. En especial a mi
sobrino Caleb que me ensefio que a pesar de tener todo en contra se puede salir adelante.

A mi esposa Melissa por ser parte de mi vida, por apoyarme en todo momento, por ayudarme
a salir adelante cuando yo veia todo perdido, porque siempre estas ahi cuando mas te necesito

para levantarme seguir adelante.



INDICE GENERAL

AGRADECIMIENTOS ...ttt sttt s e sb et se st e ene st s ii
DEDICATORIA ..ottt sttt sttt ettt ne b e ne e i
INDICE DE FIGURAS ..ottt sttt sttt st ne s Vi
INDICE DE TABLAS ...ttt sttt sa bttt st e e s X
RESUMEN ..ottt ettt ettt s et st e ettt e s e be st enennens 11
CAPITULDO | ettt ettt ettt e st st be st nennas 13
INTRODUGCCION ..ottt sn sttt 13
1.1 OBJIETIVO GENERAL......ocotiiiieiitseiet ettt sttt nn s 15
1.2 OBJETIVOS PARTICULARES .......coiiiiiieieiee sttt 15
L3 JUSTIFICACION ...ttt et e e naa e e e sae e e e na e e ene e e enneaeennes 16
LA HIPOTESIS .ot e e e e sae e e e a e e e nnaeeateeeannes 17
L@ A o 1 1 1 1 USSR 18
REVISION Y DISCUSION DEL ESTADO DEL ARTE .....oiiiiieeeeeeeeeeeeeeee e 18
2.1 ESTRUCTURA DE LAS ESPUMAS DE ALUMINIO .......cccooiiiiiee e, 18
2.2 ESPUMADO DE PREFORMAS VIA TECNOLOGIA DE POLVOS ........cccocovvrnnnn 20
2.2.1 Técnicas para medir eXxpansion de ESPUMAS..........ccurerueerierieerieriereeesieseeesie e 25
2.2.2 Fendmenos de mojado y estabilizacion de espumas con particulas cerdmicas......... 28
2.3 RECUBRIMIENTO DE PARTICULAS CERAMICAS POR MOLIENDA
MECANIC A ..ottt et e e et e e s be e e srte e e sste e e saaeeesseeeesneeeenneeeaneeens 36
2.4 PROPIEDADES MECANICAS DE ESPUMAS METALICAS ..., 38
L@ A o 1 1 1 I 1 1 USSR 47
METODOLOGIA EXPERIMENTAL ...ttt snae e nnna e nee e 47
3.1 CARACTERISTICAS DE POLVOS PRECURSORES.........cooveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeen 48
3.2 CARACTERIZACION DE POLVOS PRECURSORES..........cccovveireneeisrsienensesennienns 48
3.2.1 DifracCion A€ FAYOS X ....icueiivieiieiie it e sttt ettt ste et ettt e s sreesae e e sbeenteeneenreas 48
3.2.2 Determinacion de tamafio de partiCula............cccccevevieiieiiciecce e 49
3.2.3 Microscopia Electronica de Barrid0...........ccccveviiieiieiiciicse e 49
3.3 PRE-TRATAMIENTO DE POLVOS ..ottt 49
3.3.1 Pasivacion de 10S POIVOS d& TiHa......c.coveierirriiiie et 49
3.3.2 Metalizado de POIVOS CEFAMICOS .......ccecviiiieiecic et 49



3.4 PREPARACION DE MEZCLAS......c.ooiiiieeieieieie s 50

3.5 PRENSADO UNIAXIAL ....oovevvieiieeseeeeeeseetesesieeee s s sessssessessess s sessssnssssssessssensenes 51
3.6 ESPUMADO ..ottt esas st en st s st saa s s s s s s sanes 52
3.6.1 EXPANSOMELIO-LASEN ......ecveiieeiecie sttt ettt steente e nneas 53
3.7 CARACTERIZACION DE ESPUMAS METALICAS .......ccoviieieeeeeieeeeseesvenennines 54
3.7 .1 ANALISIS 08 IMAGENES....c.eeieieieiiece ettt ees 54
3.8 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO ......coooivivieieiieeeeee e, 55
3.9 ENSAYOS MECANICOS DE COMPRESION .......ccoviviiiieeiieeseeieeseesesseseesesses s 55
(07N =] 1 U N Y 2PN 56
4. RESULTADOS ......ooooiiteiieesteetsee et eses sttt sttt sttt n et 56
4.1 CARACTERIZACION DE LOS POLVOS PRECURSORES .......ccccovviiiieiirsieriersias 56
4.2 METALIZADO DE Al,0; POR MOLIENDA DE ALTA ENERGIA..........cccocevevnan, 61
4.3 PASIVACION DE POLVOS DE TiHg cvcvoviiiisiceesieeseteeesesesesssseses s sssesesse s 63
4.4 COMPACTACION AXIAL EN FRIO ..o 66
4.5 PROCESO DE ESPUMADO ........c.ooiiiiiiiteieesiieesies st senes s sssessanes 68
4.5.1 Etapas de eSPUMAUO ........coveiiiieieeie sttt ste e sraeste e e sbeenaeannenreas 68

4.5.2 Efecto de la temperatura y formulacién de las mezclas en el grado de expansién ... 71
4.6 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL DE ESPUMAS POR ANALISIS DE

IMAGENES ...ttt sttt s sttt n s s s ene s enen s 78
4.7 CARACTERIZACION DE ESPUMAS POR MICROSCOPIA ELECTRONICA DE
BARRIDO ..ottt ettt 85
4.8 RESISTENCIA A LA COMPRESION DE ESPUMAS........c.ooiiieseeeeeeeeeereeer e 91
CONLUSIONES ...ttt 97
RECOMENDACIONES .....coooviiieeeeseee et ssee s as st sesn st 98
= \N] 0] o =3 PPN 99
Y= N 0] [ =S | SO 103



INDICE DE FIGURAS

Figura 2.1 Corte transversal de espuma de aluminio de poro cerrado [2].......c..coevinvennn.. 19

Figura 2.2 Espuma de aluminio de poro abierto fabricada en molde de yeso por infiltracion de

aluminio fundido en una espuma polimérica [3].........ccoiiiiiiiiii e 19
Figura 2.3 Procesos de fabricacion de metales celulares [4]..........cccoviiiiiiiiiiiiiiinnnn.n. 20
Figura 2.4 Proceso de espumado de preformas via metalurgia de polvos [10].................. 21
Figura 2.5 Espuma de AlSisCu, usando (a) TiH; no tratado; (b TiH, pre-tratado a 440°C, 180
min;(c) 480°C, 180 min; (d) 520°C, 90 min; (e) 520°C, 180 MiN [7]......cevvvvvererinininannnns 23
Figura 2.6 Etapas caracteristicas de espumado [8]...........ccoviiiiiiiiiiiiiiee 24

Figura 2.7 Dibujo esquematico del aparato utilizado por Duarte y colaboradores para el
espumado de Metales [L1].......oineirii i 26
Figura 2.8 Expansémetro de Rodriguez Pérez y col. [12]. (1) placa giratoria y termopar para
muestra ; (2) chasis de acero; (3) calentadores ceramicos de infrarrojos; (4) ventiladores de

refrigeracion; (5) regulador de motor; (6) camara; (7) luz de fondo................................ 27
Figura 2.9 Expansometro vertical propuesto por Klintery col. [13]........ccoooviiiiiiiin..t. 27
Figura 2.10 Esquema del expansémetro propuesto por Monje [10]..............c.ccoeeeininne... 28

Figura 2.11 Esquema que representa dos burbujas estabilizadas en la interface liquido/gas de
una espuma que contiene particulas reforzantes en la interface [16]...............ccooovviinnn. 30

Figura 2.12 Comparacion de los angulos de contacto de mojado de Al, Al-11.5%Si, Al-

7%Mg y Al-7%Cu, sobre alimina [17]........oinininii e 31
Figura 2.13 Corte transversal a espumas metalicas de: a) Al puro; b) Al-6 %peso Al,Os; ¢)
Al-0.6Mg; d) Al-0.6Mg-6 %peso AloO3 [18]. ..oviniiriie e 32

Figura 2.14 Micrografias de las espumas de la Fig. 2.13 donde se observa la localizacion de

las particulas de Al,Ozen la superficie de las paredes celulares. a) y ¢) Al-6 %peso Al,Os; b) y

d) Al-0.6Mg-6 %peso AlsO3[18]. ...voriei i 33
Figura 2.15 Estructura porosa de espumas AlSi;. a) AlSiz; b) AlSiz- 3 vol.% SiC (3um); c)
AlSiz-6 vol.% SiC (3 um); d) AlSiz-3vol.% SiC (16 um) [19]. ..ooviiiiii e, 34

Figura 2.16 Interior de poros entre cuellos en espumas de Al empleando como estabilizador
particulas de Al,O3. a) alimina metalizada con cobre; b) alimina sin metalizar [10]........... 35
Figura 2.17 Diferentes etapas de un sistema ductil/fragil durante aleacién mecanica [20].....37

Vi



Figura 2.18 Microstructura de polvos compositos AI/NiO obtenidos por molienda mecéanica

Figura 2.19 Curva esfuerzo-deformacion de compresion de las espumas metélicas [28].......40
Figura 2.20 Imagenes opticas de la superficie de células de una espuma de Al [30] a) Antes de
la carga de compresion. b) Bajo carga a deformacion 4.4%...................coooeeeininn.. 41

Figura 2.21 Curvas de compresion de espumas de aluminio AlSi10 de longitud: a) 30 mm;

D) B0 MM [B L. ettt e, 42
Figura 2.22 Curvas esfuerzo-deformacion para espumas AlSil0 de densidad relativa 0.19 con
diferente tamafio de POTOS [31]. ..uieiiniii i 43
Figura 2.23 Curvas esfuerzo-deformacion para ensayos a la compresion de espumas de
geometria clbica de diferente volumen y misma densidad relativa [32]........................... 44
Figura 2.24 Micrografia que muestra la deformacion de células antes y durante el ensayo de

compresion. La flecha indica la direccion de compresion. Del lado derecho, tres modos de

fallas de células Porosas [33]. ...ouvririnie i 45
Figura 3.1 Diagrama de bloques para la obtencién y caracterizacion de espumas............... 47
Figura 3.2 Molino planetario de alta energia RESTCH PM 400 MA y contenedores.......... 50
Figura 3.3 a) Prensa hidraulica automéatica CARVER 3894.4PR0OB00. b) compacto precursor
AT TH 52
Figura 3.4 Expansometro-Laser construido en 1M para espumado de metales ligeros......... 53
Figura 4.1 Imagen MEB de polvos precursores. a) Aluminio; b) Hidruro de titanio............ 57
Figura 4.2 Imagen MEB de polvos precursores. a) Alimina; b) Cobre........................... 58
Figura 4.3 Difractograma de polvos de TiHa puro...........oooiiiiiiii e 59

Figura 4.4 Histograma de tamafio acumulativo de particula para los polvos precursores Al,
AlLO3, CU Y TiH 59
Figura 4.5 Campanas de frecuencia de distribucion de tamafio de Al, Al,O3, Cuy TiH;...... 60
Figura 4.6 Polvos compdsito metalizados de Cu/Al,O3 por molienda mecanica................ 62
Figura 4.7 Mapeo de distribucion elemental de cobre (b) y aluminio (b) en una particula
cobre-alimina procesada por molienda de alta energia (a)............ccoovviviiiiiiiiiiiiiiii, 63
Figura 4.8 Andlisis térmico DSC de la descomposicion de TiHa............ocoiiiiiiiniiinit. 64
Figura 4.9 Analisis térmico DSC de la descomposicion de TiH, posterior a su tratamiento de

[OF: R 1V 16 (o] o PSP 65

Vii



Figura 4.10 Grafico del grado de densificacion en funcion de la carga aplicada en compactos
eSPUMADIES Al-TiH . ... 66
Figura 4.11 Mapeo del elemento Ti en un compacto Al-TiHo. ..., 67
Figura 4.12 Volumen de expansion a 800°C para los diferentes compactos espumables
Al-TiH; compactados a diferente Carga. .........ooouvvrieiniiiitii e 68

Figura 4.13 Curva caracteristica de la evolucion del proceso de espumado en-vivo en una
espuma de aluminio @ 800°C. ..ot 70

Figura 4.14 Secciones longitudinales de espumas correspondientes a los puntos sefialados en
la curva de expansion de la figura 4.13. .. ... 71
Figura 4.15 Mapeo en el interior de un poro de una espuma de Al puro, donde se aprecia la
presencia del TiH; sin descomponer dentro de la matriz de aluminio. ............................ 72
Figura 4.16 Espumado de compactos de Al puro con TiH; en funcion de la temperatura

) 775°C; D) 800°C; €) 8250C. .. uititititii e e e e e e e 73
Figura 4.17 Espumado de compactos de aluminio con adicion de alimina y cobre preparados
por mezclado convencional (Al-Cu-Al,O3) en funcion de la temperatura. a) 775°C; b) 800°C;
) 8200 . ittt 74
Figura 4.18 Espumado de compactos de aluminio con adicion de alimina metalizada con
cobre por molienda mecanica de alta energia (Al-Cu/Al,O3) en funcion de la temperatura

) 775°C; b) B00OC; €) 825°0C. .. vttt e e e e 75
Figura 4.19 Cortes transversales de espumas metéalicas para analisis de imagenes.

a) Al puro 800 °C; b) Al-Cu-Al,03 800°C; c) Al-Cu/Al,05 775°C; d) Al-Cu/Al,03 800°C; €)

Al-CUIALO3 825°C . ..t 79
Figura 4.20 Histograma de frecuencias de distribucién de tamafio de poros en espuma de (a)
Al puro espumada a 800°C y (b) la composicion Al-Cu-AlyOz.......cooviiiiiiiiiiiiii, 81

Figura 4.21 Histograma de frecuencias de distribucion de tamafio de poros en espuma de

aluminio con alimina metalizada por molienda mecanica de alta energia (Al-Cu/Al,O3) a)

775°C; D) B00°C; €) 825°C ...ttt e e 82
Figura 4.22 Factor de Forma de poros en funcion de su tamafio para espumas de Al puro
preparadas @ 800°C. ... ...t 83

Figura 4.23 Factor de Forma de poros en funcién de su tamafio. Espumas de aluminio con
alimina metalizada por molienda mecanica (Al-Cu/Al,O3). a) 775°C; b) 800°C; c) 825°C.

viii



Figura 4.24 Estructura celular y particulas de alumina en superficie de célula porosa en
espuma por mezclado convencional (Al-Cu-Al;03) a800°C. .......cooviviiiiiiiiiiiians 86
Figura 4.25 Mapeo de particula de cobre en pared de poro (Al-Cu-Al,O3). .......covniiel. 86
Figura 4.26 Micrografias de espumas Al-Cu/Al,O3 a 775°C a partir de particulas metalizadas.

a) Pared interna del poro; (b) particulas de alimina embebidas en cuerpo de la pared celular.

Figura 4.27 Micrografias de espumas Al-Cu/Al,O3 a 800°C a partir de particulas metalizadas.
a) Pared interna del poro; (b) detalle de pared interna del poro. .................coooviiiiiinen.... 88
Figura 4.28 a) Particula de Al,O3 embebida en el cuello de espuma Al-Cu/Al,O3 b) Patrén de
difraccién de la superficie de la particula que muestra presencia de Al, Oy Cu.................. 89
Figura 4.29 Detalles de nodo y pared celular en espuma (Al-Cu/Al,03) a 825°C.

............................................................................................................... 90
Figura 4.30 Mapeo de particula alimina-cobre en pared de poro (Al-Cu/Al,O3) a 825°C.
............................................................................................................... 90
Figura 4.31 Etapas del ensayo a la compresion de espumas de aluminio........................ 91
Figura 4.32 Evolucion de la espuma metéalica durante la prueba de compresion................. 92

Figura 4.33 Curva esfuerzo-deformacién para la compresion de espumas de Al puro a

00 O PP 93
Figura 4.34 Curva esfuerzo-deformacion para la compresion de espumas por mezclado
convencional (Al-Cu-Aly03) @800°%C... ..ot e 93
Figura 4.35 Curva esfuerzo-deformacién para la compresion de espumas estabilizadas com
particulas metalizadas (Al-Cu/Al,03). a) 775°C; b) 800°C; ¢) 825°C........ccevivininnnnnnnn, 94
Figura Al.1 Usos de espumas metélicas en vehiculos [46].............coooviiiiiiiiiiiinns. 100

Figura Al.2 Caja de absorcion de impacto base espuma de aluminio integrada en

componentes automotrices para una mayor proteccion contra colisiones [48].................. 101
Figura Al.3 Automovil Ferrari FA30 [49] ... 102
Figura All.1 Diagrama esquematico del arreglo Expansometro-Laser [10]................... 104
Figura All.2 Sensor de desplazamiento laser Wenglor CP35MHT80. (1) Diodo emisor; (2)
Diodo receptor. Todas 1as dimensiones 8N MmM.........o.oiiiiiiiiiiiieeeeeeeee e 106



Figura All.3 Horno tipo crisol y controlador PID de temperatura maxima 1200°C, empleado

como cdmara de calentamiento del compactado precursor de espuma.................ccvvvene. 107
Figura All.4 Arreglo de sistema con Modulo NI-9215 para adquisicion de datos.............108
Figura Al1.5 Expansometro-Laser del HIM....... ..., 109

INDICE DE TABLAS

Tabla I11.1 Polvos precursores en la preparacion de compactados espumables de aluminio...48

Tabla 111.2 Composicion de mezclas para preparacion de espumas metélicas.................. 51
Tabla 1V.1 Distribucion por clases de tamafio de Al, Al,O3, Cuy TiHa..................lll 61
Tabla IV.2 Densidad de espumas calculadas a partir de curvas de expansion.................... 78
Tabla I1V.3 Densidad de poros en espumas de aluminio.................ocooeiiiiiiiiiiiennn, 80

Tabla 1V.4 Esfuerzo de deformacion maximo a la compresion, para una deformacion de 80%
en las espumas estudiadas. Se reporta valor medio y desviacion estdndar (STD)................. 95



RESUMEN

El presente trabajo investiga la aplicacion de un recubrimiento de cobre en la superficie de
particulas de alimina, a través de un proceso de molienda de alta energia, con el fin de
mejorar la incorporacion de la fase ceramica en los cuellos formadores de las celdas porosas
de las espumas, y asi reducir problemas de colapsamiento de la estructura porosa e
incrementar su resistencia mecanica a la compresion. Para tal fin se prepararon dos tipos de
espumas de aluminio con adiciéon de particulas de Al,O3; empleando 0.5% de TiH, como
agente espumante: i) espumas a partir de mezcla convencional de polvos Al-Cu-Al,Og; v ii)
espumas a partir de alimina metalizada con cobre, Al-Cu/Al,Os. Para fines de comparacion,
se prepar0 un tercer lote de espumas de aluminio puro. El trabajo es original no solamente en
la adicién de refuerzos metalizados, sino unico en la forma de aplicar el recubrimiento en los
refuerzos, y su efecto sobre las propiedades de resistencia a la compresion.

El metalizado se efectu6 en un molino planetario de alta energia durante 8h a velocidad de 200
rpm. En base a ensayos de compresibilidad en frio, carga vs. densificacion, se encontrd que
387 MPa conduce al maximo de densificacion de 97.4% de los compactados precursores de
espumas. Los compactados fueron espumados a las temperaturas de 775, 800 y 825°C en un
expansémetro, dispositivo experimental disefiado especificamente para medir en-vivo el grado
de expansion de los compactados en funcién del tiempo y temperatura. Resultados de
expansion muestran un cambio en volumen de hasta 350% en las espumas, resultado
significativo, y mayor o comparable, a espumas reportadas en la literatura que llegan a
emplear hasta 1.0% de agente espumante. Se encontrd que a mayor temperatura, mas rapido es
el inicio del proceso de espumado, lo que se atribuye a un mayor aporte térmico que acelera la
descomposicion del agente espumante y la consecuente liberacion de gas hidrogeno que forma
las células porosas de la estructura de la espuma. De manera general, se encontrd que la
incorporacion de las particulas alimina-cobre incrementa la humectabilidad entre el aluminio
liquido y el refuerzo, lo que induce la estabilizacion de la estructura porosa que demora el
fendmeno de colapsamiento y drenado.

A través de estudios de analisis de imagenes se encontré que las espumas de aluminio puro
presentan mayor densidad de poros que las espumas con alimina metalizada y sin metalizar.

Sin embargo, espumas adicionadas con alumina metalizada a 800°C presentan buenas
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caracteristicas de distribuciéon de tamafio de poros y forma de los poros. Las propiedades de
resistencia a la compresion a deformacion maxima de 80%, indica que la adicion de particulas
incrementa hasta en 400% la resistencia de las espumas de aluminio puro. La adicion de
alimina induce un alargamiento de la meseta de deformacion plastica a esfuerzo constante en
las espumas, caracteristica apropiada para materiales con aplicaciones en absorcion de energia.
El uso de particulas metalizadas por molienda de alta energia es prometedor en la generacion
de espumas con formulacion de composicion in-situ, y adicion de particulas

estabilizadoras/reforzantes de la estructura metalica celular.
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CAPITULOI

INTRODUCCION

Los materiales celulares son una nueva y atractiva clase de materiales que ofrecen una gran
variedad de aplicaciones estructurales y funcionales. Las espumas metalicas son estructuras de
baja densidad que combinan interesantes propiedades mecanicas y fisicas para aplicaciones
del sector automotriz, aeroespacial y naval. También son utilizadas en armados metalicos y
construcciones civiles, ya que poseen buena capacidad para absorber ruidos, alta rigidez
especifica y buena estabilidad térmica. De manera particular, la obtencién de espumas de
aluminio a partir de compactados precursores Al-TiH, es una ruta que provee espumas de
porosidad regular y esférica, que sin embargo muestra problemas por el colapsamiento de las
espumas en el estado liquido a su maximo grado de expansion. El reto es lograr estructuras
reproducibles en sus caracteristicas estructurales, por lo que es importante reducir el drenado y
colapso antes de la solidificacion.

Las espumas metalicas son un caso particular de los materiales: cuerpos solidos con gases
dispersos en su interior. EI término espuma esta referido a la dispersion de burbujas de gas en
un liquido. Si la morfologia de una espuma puede mantenerse después de la solidificacion del
liquido se obtiene una espuma sélida. El proceso de formacién de espumas metéalicas requiere
llevar el material de espumado al estado liquido, para que se puedan alcanzar condiciones de
fluidez que permitan la espumacion. Los poros son, generalmente, redondos y aislados unos de
otros.

Actualmente en el Laboratorio de Materiales Compuestos del Instituto de Investigaciones
Metaldrgicas se investiga la preparacion y caracterizacion de metales, vidrios y ceramicos
porosos con diferentes arreglos y volumen de huecos para aplicaciones funcionales y
estructurales. Aportaciones recientes del grupo de trabajo en el tema de espumas de aluminio,
es la generacion de datos de espumado libre de mezclas Al-TiH,, y la implementacion de un
equipo experimental para medir el grado de espumado constrefiido en una sola direccion en
funcién del tiempo y temperatura. En una instancia previa se ha investigado por vez primera la
incorporacion de particulas ceramicas metalizadas del tipo cobre-alimina en la estabilizacion
de aluminio celular, siendo las particulas preparadas por un proceso de depositacion

electrolitico cobre [10]. Los resultados indican la posibilidad de mejorar la retencién de
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particulas en la estructura porosa, sin embargo el proceso de depositacién electrolitica es
complicado por el uso de particulas finas de alimina.

En el presente trabajo se estudia el espumado de aluminio por un método de metalurgia de
polvos empleando polvos de aluminio puro e hidruro de titanio como agente espumante. Se
investiga el uso de alimina metalizada con cobre por aleado mecéanico en la capacidad de
estabilizar la estructura porosa y reforzar mecanicamente las espumas, para lo cual se estudia
la conducta de expansion en-vivo de espumas con Y sin refuerzo empleando el expansémetro
laser, y se evallan sus propiedades de resistencia a la compresion y su relacién con las
caracteristicas microestructurales de los sélidos porosos. El Capitulo 2 del trabajo presenta
conceptos y aplicaciones de espumas metélicas, informacion de fendmenos de mojado y
estabilizacion de espumas, técnicas de medicion de espumado en-vivo, conceptos de aleado
mecanico en recubrimiento de particulas ceramicas, y concluye con propiedades mecanicas de
espumas. El Capitulo 3 detalla la metodologia experimental empleada en la sintesis y
caracterizacion de espumas. Finalmente, el Capitulo 4 de resultados compara las
caracteristicas de espumado Y resistencia a la compresién de espumas de aluminio puro con
aquellas preparadas por mezclado convencional de polvos Al-Cu-Al,O3 y espumas a partir de
alimina metalizada con cobre Al-Cu/Al,Os. El estudio representa un esfuerzo en la obtencion
de aluminio celular con celdas porosas homogéneamente distribuidas en la matriz metalica

para posibles aplicaciones como material de alta energia de absorcion de impacto.
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1.1 OBJETIVO GENERAL

Estudiar el efecto de la adicion de particulas cobre-alumina obtenidas por aleado mecanico
sobre el grado de expansion y evolucion de espumas de aluminio mediante una ruta
pulvimetaltrgica a partir de compactados precursores Al-TiH,-Cu/Al,O3, y su relacion con las

caracteristicas morfoldgicas del metal celular y su respuesta mecénica a la compresion.

1.2 OBJETIVOS PARTICULARES

e Sintetizar e incorporar particulas de alimina recubiertas con cobre mediante una ruta
de molienda mecénica de alta energia y densificacion de mezclas en frio, en la
preparacion de compactados espumables precursores de espumas de aluminio

empleando TiH, como agente espumante.

e Estudiar el efecto del recubrimiento de cobre en particulas de alimina sobre la
conducta de expansion de espumas de aluminio en el rango de temperatura de 775-
825°C, y su contribucion a retener embebidas las particulas cerdmicas en las paredes

que forman a las células porosas.

e Investigar y comparar mediante analisis de imagenes las caracteristicas morfologicas
de tamafio, forma y densidad de poros de espumas de aluminio puro (Al-TiH,),
respecto de aquellas preparadas a partir de mezclas convencionales Al-TiH,-Cu-Al,O3
y las resultantes de adicionar particulas metalizadas Al-TiH,-Cu/Al,Os.

e Estudiar como influyen las diferentes estructuras porosas y ruta de incorporacion de
particulas ceramicas, en la resistencia a la compresién de espumas de aluminio

reforzadas con alimina.
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1.3 JUSTIFICACION

La obtencidn de espumas de aluminio a partir de compactados precursores Al-TiH, es una ruta
altamente reproducible, que sin embargo presenta colapsamiento de poros y drenado de metal
liquido en su maximo grado de expansion. La estabilizacion de la estructura porosa garantiza
materiales ultraligeros de alta funcionalidad merced a sus excelentes propiedades especificas,
materiales que son de creciente uso en los sectores automotriz y aeronautico, sectores

estratégicos en el ensamble de partes y acabados de la industria nacional.

Una alternativa para la estabilizacién de espumas metélicas es adicionar particulas ceramicas
gue puedan incorporarse en los cuellos y paredes que forman las células porosas y logren
demorar su colapsamiento en estado liquido previo a la solidificacion. El problema de
adicionar particulas cerdmicas es su baja mojabilidad con el aluminio liquido a las
temperaturas comunes de espumado, lo que dificulta su incorporacion a la estructura porosa.
Una manera de resolver este problema es a traves de la linea de estudio propuesta por el
presente grupo de trabajo, y que consiste en la metalizacion superficial de las particulas

cerdmicas para mejorar su mojabilidad con el aluminio durante el espumado.

La originalidad del trabajo consiste en efectuar el metalizado de particulas de alumina
mediante un proceso de molienda mecanica de alta energia; la técnica garantiza que las
particulas de alimina estén envueltas e inmersas en una matriz de cobre que disminuye los
contactos directos de bajo-mojado aluminio-alimina, induciendo el mojado de las particulas y
la formacién in-situ de matrices aluminio-cobre. El estudio implica herramientas de
modificacion superficial, interaccion metal-ceramico, fisicoquimica de expansion gas-liquido,
y refuerzo de matriz metalica. Su debido entendimiento pretende contribuir al conocimiento de
estabilizacion de metales celulares de uso ingenieril con capacidad de absorcion de energia al

impacto.
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1.4 HIPOTESIS

La aplicacion de recubrimiento de cobre en particulas de alimina a través de un proceso
controlado de molienda mecanica de alta energia, mejorara la incorporacion de la fase
cerdmica al interior de las paredes y cuellos que integran las células porosas de las espumas de
aluminio al modificar la humectabilidad del aluminio liquido y el agregado alimina-cobre, lo
que inducira a estabilizar la estructura porosa al demorar el colapsamiento de poros y drenado
del liquido en las espumas. Es de esperar que el refuerzo ceramico en la matriz de aluminio

celular incremente su resistencia a la compresion.
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CAPITULO 11

REVISION Y DISCUSION DEL ESTADO DEL ARTE

La palabra célula proviene del latin cella que significa “pequefio compartimiento, espacio
cerrado”. De aqui se puede deducir que la denominacion sélido celular hace referencia a un
material compuesto por un conjunto de pequefios compartimientos. Puede definirse a un
material celular como aquel formado por una red de celdas o poligonos unidos entre si
formando mallas bidimensionales o tridimensionales [1]. Cuando los poros del material son
cerrados, se denomina espuma metalica; en el caso donde los poros forman vacios
interconectados, se llama esponja metélica [2].

Las propiedades de los metales porosos se derivan de combinar las caracteristicas del metal
del cual estan formados y su peculiar estructura gas-metal; el resultado es un material que
brinda diversos rangos de propiedades térmicas, mecanicas y acusticas, que son especialmente
interesantes en aplicaciones de estructuras ultraligeras, asi como sistemas de alta resistencia al
impacto, elementos de disipacion de calor y aislamiento acustico. De manera particular, las
espumas metalicas presentan diversas combinaciones interesantes de propiedades fisicas y
mecéanicas que pueden ser utilizadas en varias aplicaciones estructurales que en la actualidad
no estan cubiertas por otros materiales. Por esta razon, debido a su multifuncionalidad y aporte
cientifico, en los Gltimos afios la investigacion sobre estos materiales se ha extendido a todos

los niveles.

2.1 ESTRUCTURA DE LAS ESPUMAS DE ALUMINIO

La espuma de aluminio es un metal metélico relativamente isotropico, muy poroso, con una
distribucion aleatoria de los poros dentro de la estructura. Los poros, esencialmente esféricos y
cerrados, ocupan del 50 al 90% del volumen total. La forma del poro se puede también
describir por su geometria. Las propiedades mecanicas Yy fisicas dependen fuertemente de la
densidad, tipicamente, en el rango de 0.4 a 0.8 g/cm®.

Las espumas de aluminio resultan materiales muy eficientes en la absorcion de sonido,
proteccién electromagnética, absorcion de energia de impacto y vibracién; no son inflamables

y permanecen estables a alta temperatura [3]. La espuma de aluminio es reciclable y no
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contaminante, ofreciendo una combinacion de propiedades fisicas, mecanicas, térmicas y
aislamiento acustico propio de un material homogéneo. Pueden obtenerse por inyeccion
directa de gas al metal fundido, 0 mediante el uso de un agente espumante o un precursor
espumable con el material en el intervalo sélido — liquido. En la figura 2.1 se muestra un corte

transversal de una espuma de aluminio con arreglo caracteristico de porosidad cerrada.

Figura 2.1 Corte transversal de espuma de aluminio de poro cerrado [2].

A diferencia de las espumas de poro cerrado, la fabricacién de espumas de poro abierto esta
basada en la utilizacién de materiales de relleno que luego son eliminados [4]. Este tipo de
estructuras se pueden fabricar por técnicas en estado liquido, pulvimetalurgia, deposicion
quimica, y otras. Como se muestra en la figura 2.2, las esponjas metalicas tienen un arreglo de
porosidad interconectada, que junto con sus caracteristicas térmicas, les habilita en

aplicaciones para la disipacién de calor, recuperacion de elementos, filtros y catalizadores.

STesean
AR w ” A {

Figura 2.2 Espuma de aluminio de poro abierto fabricada en molde de yeso por infiltracion de
aluminio fundido en una espuma polimérica [3].
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2.2 ESPUMADO DE PREFORMAS VIA TECNOLOGIA DE POLVOS

En un trabajo de recopilacion cientifica, Fernandez y colaboradores [2] abordan de manera
importante los aspectos fundamentales en la fabricacion de espumas via metalurgia de polvos,
parte de la informacién se incluye a continuacién. La figura 2.3 muestra un esquema de los
posibles procesos de fabricacion de metales celulares por rutas tradicionales en estado liquido,
solido y deposicion. Cada uno de ellos presenta ventajas y desventajas en la obtencion de
solidos celulares, ya bien sean espumas o esponjas, y le proveen de caracteristicas
morfologicas y propiedades Unicas. En el presente trabajo se estudia el espumado por

tecnologia de polvos en la obtencidn de espumas metélicas de aluminio, ruta clasificada entre

las técnicas de produccion en estado sélido.

PROCESQS DE
FABRICACION DE

Inyeccién de gas
{Hydra/Cymat)

Espumado instanianeo
con A. E. (Alporas)

Espumada retardado
con A. E. (Formgrip)

METALES CELULARES

Pulvimetalurgia
{polvas metal + A.E.)

Sinterizacién-Disalucian
{SDP)

Sinterizacion de polvos
y fibras metalicas

— — ESTADGO
Solidifacion Eutéctica LIQUIDO Sinterizacion de esferas
{Gasar) huecas
Fundicion de Precisidn Espumado por atrapamiento
{Investment Casiing) de gas {LDC}
. ESTALCO
Infiltracién dle rellencs SOLIDO Proceso de laminacion
removibles acumulativa {ARB}
Infiltracion de rellenos Espumada de lodos
fijos — Esferas huecas (SRFS)

Precursores ceramicos

‘ Formado con Spray
{Gxidos metalicas)

Electrodeposicion

Figura 2.3 Procesos de fabricacion de metales celulares [4].

Reaccidon por
Combustion

DEPOSICION

M

El Fraunhofer-Institute for Manufacturing and Advance Materials (IFAM, Bremen, Alemania)
desarrolld6 un método efectivo para la produccion de espumas por tecnologias de polvos a
partir de compactos espumables. En la actualidad son diversas las empresas y centros de
investigacion que producen y estudian espumas metalicas a través de este proceso. El proceso

de espumado a partir de compactados particulados se puede efectuar en molde abierto o con
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formas complejas 3D, o bien formando estructuras tipo sandwich donde una piel metélica
(acero o aluminio) o ceramica (alumina) cubre un ndcleo de espuma metalica. De manera
particular, el aluminio ha sido utilizado ampliamente como material de relleno en estructuras
tipo sandwich y perfiles, mostrando un comportamiento sobresaliente en varias propiedades
mecénicas, tales como en capacidad de absorcién de energia de deformacion, tenacidad y
resistencia a la flexion. EI método de espumado de preformas por tecnologia de polvos se
resume en dos etapas principales (figura 2.4). En un primer paso, los polvos metalicos,
usualmente aluminio puro y sus aleaciones, y el agente espumante (cominmente TiH>), son
mezclados homogéneamente con otros aditivos, como puede ser con particulas ceramicas que
actlen como estabilizadoras de la espuma, para lograr una distribucion de tamafio y
composicion controlada que favorezcan su densificacion por compactacion. Para obtener las
preformas espumables, la mezcla es compactada enfrio o caliente por presion uniaxial,
laminacion o compresion isostatica, con el fin de lograr un alto grado de densificacion del
compactado [5]. En una segunda etapa, los compactos precursores de espumas se colocan en el
interior de un horno donde son calentados a temperatura ligeramente superior a la temperatura
de fusién del metal matriz; el incremento de temperatura induce la descomposicion del agente
espumante y asi, la liberacion del gas que da paso a la formacion de las estructura porosa en

estado liquido.

Polvos Metalicos
(Aluminio puro 0 aleaciones de aluminio)

)
Mezlado

Aditivos
(particulas cerdmicas)

)

Agente espumante
(TH)

@

Figura 2.4 Proceso de espumado de preformas via metalurgia de polvos [10].

Compactado Espumado

oy
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De acuerdo a datos de autores recabados por Fernandez y colaboradores [2], las espumas
obtenidas mediante esta via suelen tener porosidades en el rango de 50- 92%, con tamafios de
poro promedio de 0.5 a 8 mm, y densidades tipicas en un intervalo de 0.4-0.8 g/cm®. Aunque
las aleaciones de aluminio son las mas utilizadas para espumar por este método, seleccionando
los parametros de proceso y el agente espumante adecuado, también es posible espumar
metales tales como el estafio, zinc, bronce, plomo, oro, aceros y titanio.

Durante la preparacion del precursor espumable por compactacion, los parametros de mayor
relevancia son el contenido de agente espumante y la presion y temperatura de compactacion.
El grado de densificacion del producto también se ve alterado por la velocidad de
calentamiento, las herramientas empleadas para la compactacion, asi como por las
caracteristicas intrinsecas al material, como lo son la forma, el tamafio y la distribucion del
tamafo de particula, ademas de la homogeneidad de la mezcla. Las condiciones de
compactacion tienen un efecto importante sobre la cinética del proceso de espumacion, pues es
mas eficiente el aprovechamiento de gas liberado del agente espumante a la temperatura de
fusién del metal cuando el compactado tiene un alto grado de densificacion; cuando el
compactado es muy poroso, el gas liberado se pierde entre los huecos reduciendo el cometido
de espumado. La presencia de 0xidos en los polvos de aluminio y en el agente espumante TiH,
tiene un efecto significativo sobre la expansion y estabilidad de espumas preparadas por
metalurgia de polvos. Asavavisithchai y Kennedy [6] estudiaron las -caracteristicas
microestructurales de espumas obtenidas con precursores espumables compactados por cuatro
métodos diferentes, demostrando que se presentan varios niveles de cizalladura y rompimiento
de 6xidos durante la consolidacion, lo que genera diferencias en la descomposicion del TiH, y
disolucién del titanio en la matriz. En el caso de espumado de aluminio y sus aleaciones es
comun emplear cantidades de agente espumante no mayores a 1 % en peso, siendo el hidruro
de titanio (TiHy) el agente mas comdnmente empleado al presentar un rango de
descomposicion mas proximo a la temperatura de fusion del aluminio. Se debe tener en cuenta
que, aungue los polvos de TiH, comienzan su descomposicion a ~380°C y continda por
encima de los 570°C, su comportamiento puede variar cuando se encuentra mezclado y
compactado con los polvos de la aleacion; ademas, hay que anotar que dentro del compactado
su liberacion es mas rapida cuanto mayor es la temperatura a la que se expone el compactado

espumable [2].
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En un estudio realizado por Matijasevic y colaboradores [7] para mejorar las caracteristicas de
espumado con TiH,, el hidruro de titanio fue sometido a diferentes tratamientos de oxidacion
superficial. Mediante ensayos térmicos encontraron que el TiH, comienza a descomponer a
partir de 390°C. Cuando éste es tratado hasta por tres horas a 480°C en atmosfera ambiental,
se forma una pelicula de aproximadamente 100 nm de oxidos de TiO; y Ti3O en su superficie.
La formacion de Oxido por el pretratamiento retrasé en 57°C la temperatura pico de
descomposicion del TiH,. Como resultado del tratamiento, se reduce la cantidad de hidrégeno
dispuesto en el espumado, pero la pasivacion por oxidacién del hidruro hace mas eficiente el
aprovechamiento de hidrégeno liberado al aproximar més su temperatura de descomposicion a
aquella de fusién de la aleacion AlSisCu que fue espumada. Este tratamiento mostrd también
una distribucién més uniforme de poros esféricos; la figura 2.5 muestra la influencia del grado

de oxidacion del agente espumante en la forma de los poros formados.

Figura 2.5 Espuma de AlSigCu,4 usando (a) TiH, no tratado; (b TiH, pre-tratado a 440°C, 180
min;(c)480°C, 180 min; (d) 520°C, 90 min; (e) 520°C, 180 min [7].
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Una vez disociado por efecto térmico, cada agente espumante aporta una cantidad de gas
diferente durante el espumado, lo que puede variar la presion de gas dentro de los poros de una
espuma a otra. Asi, la cinética de expansion de las espumas de aluminio es influenciada no
solo por la composicion y tension superficial de la aleacion, sino también por la atmosfera de
trabajo [8]. A fin de lograr un control sobre el tamafio de los poros formados, es importante
buscar un equilibrio entre la presion externa que soporta la tension superficial de la aleacion, y
la presion de gas interna de los poros en la espuma. Estas variables juegan un papel importante
en el mecanismo de expansion de las espumas. De acuerdo a estudios realizados por Banhart
[8] referente al fendmeno de estabilizacion de la espuma, el espumado se desarrolla a traves de
tres etapas basicas mostradas en la figura 2.6. En una primera etapa, los poros se forman por
un proceso de nucleacidn heterogénea, que conlleva la aparicion aleatoria de cavidades por
descomposicion del gas en todo el volumen de la espuma creciente. En una segunda etapa, la
espuma se expande por el inflado que provee al aluminio liquido el gas liberado. Es en algin
punto de esta etapa que se logra la maxima expansion de la espuma y las mejores condiciones
de porosidad esférica y tamafio relativamente homogéneo. Sin embargo, rebasado este punto,
el aluminio liquido que forma los cuellos y paredes del poro sufre un efecto de drenado al
fondo de la espuma por efecto de colapso de los poros ante la baja estabilidad de la espuma
metalica en estado liquido. El colapsamiento global de la espuma conlleva el engrosamiento
del fondo de la misma, una baja expansion final, y una malformacion y no homogeneidad de la

porosidad remanente.

Etapa Proceso
Nucleacion
1 |[ Formacién -| Heterogénea

| Inflado

23 [ Crecimiento }.

. Drenaje ] ;

Figura 2.6 Etapas caracteristicas de espumado [8].

24



Es evidente que el proceso de espumacion es bastante sensible y fuertemente gobernado por el
efecto de la temperatura de espumado. Se entiende también que la aportacion de gas en este
proceso dependera en gran medida de la velocidad de calentamiento a la que es expuesto el
compactado para espumar, pues cada agente espumante requieren de diferente aporte térmico
para su descomposicion. Entre los agentes espumantes de mayor uso en el proceso de
metalurgia de polvos estan el TiH,, ZrH,, CaH,, MgH; y HfH,. Estos agentes son comunes en
el espumado de aleaciones base zinc y base aluminio, debido a que sus temperaturas de
descomposicion caen dentro del intervalo de temperatura donde dichas aleaciones alcanzan el

estado liquido [9].

2.2.1 Técnicas para medir expansion de espumas

La manera tradicional de preparar espumas por metalurgia de polvos es por un proceso
denominado espumado libre, el cual consiste en introducir en la cdmara de un horno a los
compactados espumables hasta completar el proceso de espumado y obtener el metal celular.
Sin embargo, en orden de generar informacion que muestre como es la evolucion de la espuma
en funcion del tiempo, el procedimiento implica realizar el espumado interrumpido de
muestras a diferentes tiempos hasta lograr una curva completa de expansion de la espuma
respecto al tiempo de exposicién [10].

En orden de estudiar en-vivo la evolucion del proceso de espumado, existe registro de la
implementacion de arreglos experimentales denominados expansoémetros en los cuales se
puede medir de forma continua el cambio en volumen de la espuma a condiciones de tiempo y
temperatura controlada. Duarte y col. [11] reportan un expansémetro donde la camara de
formacion de la espuma consiste en un tubo de vidrio de cuarzo (figura 2.7). ElI extremo
inferior del tubo esta conectado a una bomba de vacio y una fuente de gas, mientras que el
extremo superior esta unido a un punto de sensor laser. El horno se cierra alrededor del tubo
de vidrio, causando un aumento inmediato de la temperatura de la muestra precursora
contenida en un crisol de acero. Los termopares y el sensor laser estan conectados a un

ordenador a través de una interfaz.
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Figura 2.7 Dibujo esquemaético del aparato utilizado por Duarte y colaboradores para el
espumado de metales [11].

Rodriguez Pérez y col. [12] proponen un expansémetro para medir la expansion 3D. El
sistema se basa en un plato giratorio insertado en el interior de un horno de calentamiento
mediante infrarrojo a 2000 W. El horno contiene cuatro calentadores y cuatro tubos de
refrigeracion. Hay dos ventanas de vidrio ceramico, uno es para la camara y el otro para una
l&ampara haldgena que ayuda al andlisis de imagenes, pues la imagen adquirida es la sombra de
la formacion de espuma. El plato giratorio y lampara halogena estan en linea para mejorar la

adquisicion de imagenes, como se muestra en el esquema de la figura 2.8.
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Figura 2.8 Expansoémetro de Rodriguez Pérez y col. [12]. (1) placa giratoria y termopar para
muestra ; (2) chasis de acero; (3) calentadores ceramicos de infrarrojos; (4) ventiladores de
refrigeracion; (5) regulador de motor; (6) cdAmara; (7) luz de fondo.

Klinter y col. [13] implementaron un expansémetro donde la caracteristica principal es el uso
de un horno vertical donde se coloca un crisol ligeramente conico para facilitar la colocacion
de la muestra espumable. La expansion de volumen se mide mediante un sensor de
desplazamiento laser, aprovechando que la expansion de la espuma se ve limitada sélo a
crecimiento vertical (figura 2.9). Un émbolo, con contrapeso a aproximadamente 96% de su
peso, se emplea para transferir el crecimiento vertical de la espuma al sensor laser, ademas de
que previene la formacion de la geometria de cupula tipica en la parte superior de la espuma.
Para disminuir el posible colapso por diferencia de temperatura en la cdmara de espumado,
colocaron un protector de calor que evita pérdidas de calor por convecciéon y que ademas

protege al sensor de desplazamiento.

Senzor de
desplazamiento lizer

Embolo

Contra-peso

Escudo
~— térmico

Crizol

Figura 2.9 Expansometro vertical propuesto por Klinter y col. [13].
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El dispositivo empleado en la presente investigacién es el implementado por Monje [10], el
cual se basa en el mecanismo propuesto por Klinter [13]. EI expansémetro mide la expansion
lineal constrefiida y consiste en una cadmara de calentamiento tipo crisol en el cual se introduce
el compactado espumable dentro de un crisol cilindrico de acero. En la superficie de la
espuma se coloca un émbolo extensor de peso minimo, en un mecanismo con contrapeso, el
cual permite transmitir el movimiento expansivo a una superficie fria donde un sensor laser de
desplazamiento mide el cambio de altura de la espuma cilindrica (figura 2.10). La
implementacion fundamental radica en como la sefial de expansion vertical registrada por el
sensor laser es procesada, graficada y almacenada en un programa en ambiente LabVIEW
[10].

~, __—— Polea

Sensor Laser

Expansometro

Computadora Embolo

Tarjeta de Adquisicion

| |
=

Crisol

Horno

Figura 2.10 Esquema del expansémetro propuesto por Monje [10].

2.2.2 Fendmenos de mojado y estabilizacién de espumas con particulas ceramicas

El comportamiento del mojado entre metales liquidos y ceramicos influye fuertemente en
diversos procesos, como es la produccion de materiales compdsitos o el comportamiento
mecanico de uniones disimil metal-ceramica. La introduccion de particulas ceramicas para
estabilizar la estructura porosa de espumas de aluminio genera también interfaces de contacto
metal-ceramico. Para entender la estabilidad en una espuma metélica, es importante entender

que por su alta energia libre superficial, son estructuras termodinamicamente inestables. Por lo
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tanto, al hablar del término “estabilidad de la espuma metalica”, se hace mencion al retardo
cinético del colapso de la espuma [14].

Uno de los efectos mas importantes sobre la estabilidad de la espuma y sus propiedades
mecanicas esta relacionado con las particulas ceramicas mezcladas con los polvos del metal y
del agente espumante, cuya funcion como reforzante y estabilizador en la obtencion de
espumas depende fuertemente del porcentaje utilizado, del tamafio y del tipo de particulas. El
papel que juegan las particulas ceramicas en la estabilizacion de la espuma del metal liquido
ha sido analizado desde el punto de vista de las fuerzas interfaciales y de la viscosidad, asi
como su influencia en el espesor de la pared de la celda y el tiempo de expansion de la
espuma. La reduccion del tamafio de la particula adicionada es ventajosa solo hasta cierto
punto, pues la tendencia creciente para aglomeracion de particulas pequefias, causa
dificultades para su arreglo en el metal fundido.

Estd comprobada la dificultad de espumar liquidos como un solo componente, sin alguna
fraccion de fase sélida, debido a la insuficiente estabilidad de la burbuja. De acuerdo a
estudios realizados por Kaptay [15, 16] los criterios de estabilidad de espumas liquidas
estabilizadas con particulas sélidas, basados en los principios de la presién interfacial de
separacion que actta entre dos burbujas vecinas (celdas de la espuma), indica que la mayor
probabilidad de estabilizar la espuma es cuando las particulas forman una simple capa de
particulas aleatorias, preferiblemente que empacadas en la superficie de la burbuja, que
cuando forman capas multiples de particulas aglomeradas. El rango de angulo de mojado entre
las particulas y el liquido espumado que asegure la estabilidad de los aglomerados burbuja-
particula es propuesto de 50 a 90°. Sin embargo, es conclusivo que la estabilidad ademas
depende de la presion en los poros de la espuma, el radio de las particulas estabilizantes y la
tension superficial del liquido. A partir de esta condicidn, se recomienda que el tamafio de
particulas solidas para estabilizar espumas de aluminio debe ser menor a 30 um.

El esquema de la figura 2.11 representa dos burbujas estabilizadas en la interface liquido/gas
de una espuma que contiene particulas reforzantes en la interface, de acuerdo a Kaptay [16]. Si
la interface burbuja/particula/gas es estable, entonces las interfaces burbuja/particula/burbuja
deberan ser siempre estables en la misma espuma. Cuando dos burbujas cubiertas por
particulas entran en contacto, existen dos capas de particulas separandolas entre si, por tanto,

es mas segura la estabilizacion de su interface, en comparacion de una burbuja superficial que
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muestra una sola capa de particulas que la separa del gas de la superficie ambiente. En otras
palabras, la separacion D2 en la figura 2.11 es siempre mayor que la separacion D1. Es
recomendable que las particulas tengan mayor densidad que el liqguido metalico para evitar que
floten, pero a la vez que sean de densidad préxima entre si para disminuir efectos de
asentamiento.

De los estudios de Kaptay basados en modelado en soluciones acuosas con diferentes sélidos
dispersos, y que implica el estudio de factores fisicogquimicos e hidrodindmicos relativos a las
interfaces formadas, se establece finalmente que el &ngulo de contacto recomendable entre las
particulas estabilizadoras y el aluminio liquido para lograr estabilizar espumas metélicas esta

en el rango de 70° a 86°.
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Figura 2.11 Esquema que representa dos burbujas estabilizadas en la interface liquido/gas de
una espuma que contiene particulas reforzantes en la interface [16].

En un estudio de mojado en condiciones ideales bajo la técnica de la gota pendiente, Klinter y
col. [17] investigaron el comportamiento de mojado de diferentes aleaciones de aluminio
posibles para la formacién de espumas estabilizadas con particulas de alumina. El estudio fue
realizado en un intervalo amplio de temperatura que coincide con las temperaturas tipicas de

espumado de aluminio y sus aleaciones. La figura 2.12 muestra los resultados reportados para
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el mojado de sustratos de alimina con aluminio puro y aleaciones binarias con Si, Mg y Cu.
Se encontrd que para las composiciones estudiadas, Unicamente el aluminio puro y la aleacion
Al-7Cu presentan condiciones de mojado 6ptimas con el ceramico alimina, lo que supone que
particulas de alumina pueden ser retenidas en las paredes de las células de la aleacion durante
el proceso de espumado. En la figura se marca en un retablo en rojo la regién de optimo
mojado metal-cerdmico de 70° a 86° propuesta por Kaptay [15,16]. Tomando esta
investigacion como base, se presume que la adicién de cobre en la superficie de particulas
ceramicas de alumina puede ayudar a contrarrestar el drenado y coalescencia de poros en el
espumado, al permitirle a la matriz metalica absorber las particulas de alimina debido a la
buena mojabilidad que presentaran por la presencia de Cu, en un intento por mejorar la

estabilidad de espumas de aluminio.
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Figura 2.12 Comparacion de los angulos de contacto de mojado de Al, Al-11.5%Si, Al-
7%Mg y Al-7%Cu, sobre alimina [17].

En un esfuerzo para mejorar la estabilidad de espumas de aluminio, Asavavisithchai y col.
[18] estudiaron el efecto de adicionar particulas de alimina en matrices de aluminio y
aluminio-magnesio. Los sistemas seleccionados para espumar fueron las composiciones de Al
puro, Al-6 %peso Al,O3, Al-0.6 Mg, y Al-0.6Mg-6 % peso Al,O3. El espumado se realizo a

800°C, logrando un buen porcentaje de expansion, pero al realizar un corte transversal de las
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espumas en su maxima expansion como se aprecia en la figura 2.13, se observd que la

porosidad no es homogénea cuando se afiade Mg, con o sin particulas estabilizadoras.

22 mm

Figura 2.13 Corte transversal a espumas metalicas de: a) Al puro; b) Al-6 %peso Al,O3; €)
Al-0.6Mg; d) Al-0.6Mg-6 %peso Al,O3 [18].

Al estudiar por microscopia electrénica de barrido las paredes de las células porosas formadas
en las espumas (figura 2.14), se encontrd que las particulas de Al,O3 se localizaban fuera del
cuello metélico, esto debido a la nula mojabilidad que existe entre el ceramico (Al,O3) y metal
(Al). El resultado respecto a la capacidad de estabilizar la estructura porosa por
Asavavisithchai y colaboradores [18], coincide con lo propuesto por Klinter y col. [17]
mostrado en la figura 2.12, respecto a que las aleaciones de aluminio con moderado contenido
de magnesio, dificilmente estan dentro del rango de mojado de 70° a 86° propuesta por Kaptay
[15,16] para lograr la estabilizacion de la porosidad cuando se adicionan particulas ceramicas.
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Figura 2.14 Micrografias de las espumas de la Fig. 2.13 donde se observa la localizacion de
las particulas de Al,Osen la superficie de las paredes celulares. a) y c) Al-6 %peso Al,O3; b) y
d) Al-0.6Mg-6 %peso Al,O3[18].

Esmaeelzadeh y colaboradores [19] observaron el efecto de la adicién de SiC en el
comportamiento de formacion de espumas metélicas de aleacion AISi7 (figura 2.15). Los
polvos de partida fueron Al, Si, SIiC y TiH,, los cuales fueron mezclados, compactados y
posteriormente espumados a temperaturas de 750, 770 y 810°C. Se varid la fraccion
volumétrica de SiC hasta 10 vol.%, asi como su tamafio de particula (3, 8 y 16 um). El estudio
reporta que el aumento de la cantidad de las particulas de ceramica y/o la disminucién del
tamafio de particula, inducen a una estructura porosa de baja uniformidad, lo que se atribuye al
efecto de las particulas de ceramica en la viscosidad del aluminio liquido y un adelgazamiento
de la pared celular. Se reporta que la mejor composicion que permite buena estabilidad y

mejoradas propiedades mecanicas fue AlSi7-3 vol. % de SiC a una temperatura de 810°C.
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Figura 2.15 Estructura porosa de espumas AlSiy. a) AlSiz; b) AlSiz- 3 vol.% SiC (3um); c)
AlSi7z-6 vol.% SiC (3 um); d) AlSi-3vol.% SiC (16 um) [19].

Los recubrimientos metalicos pueden funcionar como promotores para el mojado en el
aluminio liquido y también protegen al refuerzo ceramico para que no reaccione con la matriz
[20]. Monje y col. [10] estudiaron el efecto de la adicion de diferentes cantidades de particulas
de ceramica en la estabilizacion de espumas de aluminio preparados por el método de
metalurgia de polvos. Particulas ceramicas recubiertas de cobre se utilizaron como
estabilizadores y TiH, como agente espumante en la cantidad de 1%. La distribucion del

tamafio de particula de polvos de partida permitido obtener compactos con 95.2% de
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densificacion después de la compactacion en frio. La adicion de cobre en la superficie de la
ceramica se realiza por recubrimiento de cobre no electrolitico, obteniendo precursores Al,O3-
Cu, con un nucleo ceramico y una superficie metélica. EI cobre se utiliza para mejorar la
humectabilidad de los materiales ceramicos con la matriz de aluminio. Por lo tanto, las
particulas pueden ser retenidas en la matriz durante la formacion de espuma, dando estabilidad
a la espuma.

En su investigacion, Monje y col. [10] reportan que las espumas con 1% vol. Al,O3 presentan
una mayor expansion. Las espumas sin alimina afiadido tienden a disminuir la densidad de
poros (poros/cm?) con la temperatura, mientras que aquellos con adicién de 1% vol. alimina
tienen un maximo de (poros/cm?) a la temperatura de espumado de 800°C. Aproximadamente
el 70% de los poros de las espumas reportadas se encuentran en el intervalo de 1 a 7mm. El
revestimiento de cobre resultd efectivo para los autores para lograr la integracion de las
particulas al interior de los cuellos de las espumas, pues al emplear particulas sin
recubrimiento, estas se ubican preferentemente en la superficie de los poros, como se muestra
en las imagenes de la figura 2.16. De acuerdo al trabajo reportado por Monje [10] y que
antecede a la presente investigacion, el metalizado en las particulas de alimina promueve una
mejor distribucion de las particulas en el cuerpo poroso, lo que se traduce en reducir la

posibilidad de coalescencia entre los poros.

Esp 50 100pm

Figura 2.16 Interior de poros entre cuellos en espumas de Al empleando como estabilizador
particulas de Al,Os. a) Alimina metalizada con cobre; b) alimina sin metalizar [10].
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2.3 RECUBRIMIENTO DE PARTICULAS CERAMICAS POR MOLIENDA
MECANICA

El presente proyecto es continuacion de la investigacion del grupo de trabajo relativa a
mejorar las propiedades de mojado de particulas de alimina agregadas para estabilizar la
estructura de espumas de aluminio. En este caso, se propone la metalizacion de particulas de
alimina con cobre a través de una técnica de molienda mecénica de alta energia de mezclas
alimina-cobre. Anteriormente, Monje [10] investigo la adicion de particulas metalizadas por
depositacion no-electrolitica.

Hoy en dia se han experimentado distintos métodos para alterar la quimica superficial de los
ceramicos, métodos que incluyen depositacion quimica en fase vapor, depositacion fisica en
fase vapor, cementacion, depositacion electrolitica y depositacion no-electrolitica, entre otros.
A través de molienda mecénica de alta energia es posible lograr una distribucién homogénea
de particulas de refuerzo dentro de una matriz metalica. La técnica, originalmente propuesta
por Benjamin a finales de los 70’s, como documenta Suryanarayana [21], fue empleada para
producir dispersion de éxidos en superaleaciones base niquel.

La técnica de molienda mecénica se ha extendido a la sintesis de materiales en fases de
aleacion de equilibrio o no equilibrio, incluyendo soluciones solidas, compuestos
intermetalicos y aleaciones amorfas.

En esencia, el proceso implica la transferencia de un material a otro para obtener una aleacion
homogénea por medio de repetidos mecanismos de deformacion/soldadura y fractura. Los
fendmenos fundamentales que ocurren durante la molienda son colisién bolas-polvo y bolas-
polvo-pared; las bolas chocan de manera repetida, mientras que las particulas de metal y
ceramico quedan atrapadas entre ellas. Asi, la intensidad de molienda aumenta rapidamente
con la frecuencia de impacto, la velocidad y la masa de las bolas. La estructura interna del
producto se ve afectada por procesos de deformacion y fractura del tipo ductil-ductil, fragil-
ductil y fragil-fragil [21].

En la preparacion de polvos compositos cobre-alimina a partir de los polvos elementales,
como propone este trabajo de investigacion para el reforzamiento y estabilizacion de espumas
de aluminio, se presenta el fendmeno de molienda fragil-ddctil, donde las particulas duras de

alimina se encuentran dispersas en una matriz dictil de cobre. La evolucion microestructural
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de los sistemas fragil-ddctil esta documentada por Suryanarayana [21] y Fogagnolo [22]. En
las primeras etapas del proceso, las particulas dictiles son deformadas mientras que las
fragiles sufren fragmentacion; entonces, cuando las particulas ductiles comienzan a soldarse,
las particulas fragiles se interponen entre dos o mas particulas ddctiles en el instante del
choque entre bolas. Como resultado, las particulas duras fragmentadas de refuerzo se colocan
en los limites interfaciales de las particulas metalicas soldadas, y el resultado es la formacion
de una particula de material compuesto real. EI mecanismo que ocurre para un sistema ductil-

fragil se ilustra en la figura 2.17.
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Figura 2.17 Diferentes etapas de un sistema ductil/fragil durante aleacién mecanica [21].

La figura 2.18 muestra la microestructura caracteristica de polvos compésitos de sistemas
fragil-dactil. Las imagenes corresponden a particulas compositos preparadas por molienda de
alta energia en los sistemas de particulas NiO dispersas en una matriz de Al, estudiado por
Fogagnolo y col. [23], empleando una relacién carga-bolas de 4:1 y microcera para evitar
soldadura excesiva entre particulas; particulas compdsito Al-10%AIN en atmosfera de argén a
25 h de molienda por Abdoli y col. [24]; y particulas Cu-Ag/AIN en molino planetario de alta
energia a 16 h y 200 rpm por Jiménez y col. [25]. De estos trabajos se concluye que mediante
molienda de alta energia es posible envolver particulas fragiles en una matriz ductil, lo que se
demuestra por la incrustacion de las particulas duras en la matriz metalica. La aleacion
deseada entre las particulas de polvo so6lo se puede producir cuando se mantiene un equilibrio

entre la soldadura en frio y la fractura de las particulas.
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Figura 2.18 Microestructura de polvos compositos preparados por molienda mecanica de alta
energia. a) AI/NiO [23]; b) AI/AIN [24]; c) AIN dispersado en matriz Cu-Ag [25].

2.4 PROPIEDADES MECANICAS DE ESPUMAS METALICAS

Las propiedades de las espumas de aluminio estdn directamente ligadas a la composicion
quimica y a la proporcion y morfologia entre las zonas sélidas y gaseosas que componen su
estructura. Asi, sus propiedades mecanicas son funcion directa de la densidad relativa y la
estructura del poro que las forma. En un trabajo cientifico de revision de la literatura,
Gutiérrez-Vazquez y J. Ofioro [26] resumen las propiedades y aplicaciones de espumas de
aluminio. Entre otros aspectos, describen temética relativa a la evaluacion del médulo elastico,
limite elastico, carga de ruptura y absorcién de energia de las espumas de aluminio. Para este
trabajo de investigacion es particularmente relevante la informacién de resistencia a la
compresion de espumas, tema que se enfatiza a continuacion.
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Puesto que las propiedades de densidad de las espumas dependen en gran medida del arreglo y
estructura del sélido poroso, es fundamental cuantificar parametros geométricos como los
siguientes en la interpretacion de su conducta mecanica:

e NuUmero de poros por unidad de superficie

e Areade los poros por unidad de volumen

e Volumen de los poros por unidad de volumen
De manera general, se reporta que al disminuir la densidad de las espumas de aluminio, el
volumen de poros por unidad de volumen crece, mientras que el nimero de poros por unidad
de superficie y el area de los poros por unidad de volumen disminuyen. En un estudio del
efecto del tamafio del poro y la densidad relativa de espumas de aluminio de poro esférico
sobre las propiedades mecanicas de la espuma, Jiang y col. [27] reportan que la
reproducibilidad de las propiedades de compresion y el control de la densidad relativa de la
espuma aumentan al disminuir el tamafio de los poros. Asi mismo, la curva de compresion es
mayor con el aumento del tamafio de poros y la densidad relativa.
Es comun ensayar a los metales celulares a pruebas de compresion, ya que muchas estructuras
con este tipo de materiales se disefian para trabajar a compresion. La direccion de deformacion
es importante en los resultados obtenidos y se suele especificar que ésta sea paralela a la
direccion del crecimiento de la espuma. En su revision, Gutiérrez-Véazquez y Ofioro [26]
muestran que una curva tipica compresion-deformacion se caracteriza por una zona plana o
meseta extendida hasta valores de compresion alrededor de 60 %. Espumas con densidades
altas pueden presentar un desarrollo mas plano debido a la mayor resistencia que proporciona
la eliminacion de las paredes de la espuma en el curso de la deformacién. El nivel de tension
de la region de la meseta es el esfuerzo de compresion caracteristico para cada material matriz
y funcién de la densidad de la espuma.
El comportamiento esfuerzo-deformacién durante la compresién de una espuma metélica
difiere de la del metal precursor como se muestra en la figura 2.19. La carga inicial parece ser
elastica, sin embargo, la curva de carga inicial no es recta y su pendiente es a menudo menor
que el médulo real del metal precursor ya que algunas celdas (cuellos y paredes de los poros)
ceden a cargas muy bajas [28]. Para determinar el médulo de Young verdadero de una

espuma, primeramente se aplica una carga durante el rango de elasticidad de la espuma,
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retirando la carga para medir la pendiente de la curva. Una vez que el esfuerzo es lo
suficientemente alto para causar que las celdas de la espuma comiencen a ceder, el esfuerzo no
aumenta hasta que la espuma se densifica y comienza a comportarse como el metal precursor,
causando que la curva de esfuerzo-deformacion se eleve progresivamente.

Anélisis por elementos finitos han demostrado que las espumas metélicas son poco sensibles a
muescas y agujeros; grietas o cambios de didmetro no afectan notablemente sus propiedades
de resistencia a la traccién. Por lo tanto, las estructuras basadas en espumas son mas tolerantes

a los dafios, y el comportamiento durante la falla es menos catastrofico que la de un metal

solido [29].
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Figura 2.19 Curva esfuerzo-deformacion de compresion de las espumas metalicas [28].

Otra caracteristica muy interesante, en relacion con el comportamiento mecanico a la
compresion de las espumas metalicas, es la enorme capacidad de absorcion de energia. La
deformacion por compresion de materiales metalicos celulares no es un proceso puramente
ductil; durante el ensayo aparecen fracturas en bandas horizontales a la carga aplicada. La falla
de la espuma procede a través de la formacion, multiplicacion y propagacion de las bandas de
deformacion en la muestra, lo que se traduce en alta absorcion de energia durante la
deformacion no elastica. Bastawros y col. [30] identifican tres estados en la respuesta a la
deformacion por compactacion axial de espumas de aluminio. La primera etapa implica
deformacion plastica localizada en los nodos de las celdas y ocurre uniformemente en la
espuma. La segunda envuelve bandas discretas de deformacién concentrada conteniendo
paredes de celda que experimentan arqueo plastico, elasticamente constrefiidas por las celdas
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vecinas. En esta fase, conforme incrementa la carga, las bandas previamente formadas
endurecen, dando paso a nuevas bandas en regiones vecinas. Las bandas localizadas exhiben
una correlacion de rango-largo con bandas vecinas separadas por 3-4 celdas a lo largo de la
direcciéon de carga. En tercer lugar, en coincidencia con el pico de esfuerzo a la maxima
deformacion eléstica oo, una de las bandas exhibe colapso plastico completo. Conforme
aumenta la deformacién, el proceso se repite, y esta sujeto a oscilaciones menores alrededor
del esfuerzo op. La figura 2.20 muestra imagenes por microscopia optica de la superficie de
las celdas de una espuma de aluminio Alporas en sus condiciones de recién recibida y con
colapso de bandas por compresion, al deformar bajo carga a 4.4% [30].

Figura 2.20 Iméagenes Opticas de la superficie de células de una espuma de Al [30].
a) Antes de la carga de compresion. b) Bajo carga a deformacion 4.4%

Koza y col. [31] estudiaron la compresibilidad de espumas de aluminio de diferente tamafio y

densidad a una velocidad de desplazamiento de carga de 1 mm/s. Las espumas se prepararon a
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partir de una mezcla AISi10 + 0.7% TiH, por tecnologia de polvos, teniendo forma de
cilindros de 22 mm de diametro y longitudes de 30 y 60 mm. Las curvas de compresion para
las muestras se muestran en la figura 2.21. Las curvas muestran la forma caracteristica de la
compresion de espumas metélicas y comprenden tres regiones: i) un primer pico de
deformacion, a menudo definido como un limite de elasticidad superior, correspondiente a una
deformacion elasto-pléastica de hasta 1%; ii) una extensa meseta con deformacion del 70%; iii)
una region de rapido incremento de esfuerzo, donde las paredes celulares se comprimen

completamente, y la espuma se comporta como un material libre de porosidad.
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Figura 2.21 Curvas de compresion de espumas de aluminio AlSiy, de longitud: a) 30 mm;
b) 60 mm [31].

Se reporta que los especimenes de mayor longitud exhiben una resistencia media menor y una
dispersion menor de los valores de resistencia con la densidad, que aquellas muestras de
menor longitud. Esta conducta se explica en términos de la mayor probabilidad de que existan
regiones de menor densidad en las muestras mas largas. La figura 2.22 corresponde a curvas
de compresién de muestras con la misma longitud y densidad relativa de 0.19, pero diferente
tamafo de poros. Es evidente que la muestra de mayor tamafio de poro presenta una mayor
resistencia a la compresién a cualquier estado de deformacion. La mayor diferencia en la caida
de esfuerzo del primer pico de deformacion en la muestra de poros mas grandes, se asocia
precisamente con el colapso de una linea de poros mayores, la cual se supone es equivalente
en dimension con el tamafio de poros que estd siendo colapsado. La extension de la linea
meseta es de primordial importancia para aplicaciones de la esponja como absorbedor de

energia.
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Figura 2.22 Curvas esfuerzo-deformacion para espumas AlSiyo de densidad relativa 0.19 con

diferente tamafio de poros [31].
El efecto del tamafio de las muestras y presencia de defectos estructurales en espumas ha sido
estudiado por otros investigadores. Jeon y Asahina [32] investigaron el efecto de defectos
celulares tales como celdas parcialmente unidas, celdas faltantes y celdas colapsadas, ademas
del efecto del tamafio de la muestra ensayada, en la conducta a la compresion de espumas
comericales de aluiminio ALPORAS. La figura 2.23 presenta las curvas de compresion de
mustras libres de defectos; se reportan resultados para muestras cubicas preparadas por cortes
de descarga eléctrica de tamafios de 50 hasta 8 mm®. Se reporta que el tamafio de la muestra
no afecta de manetra significativa la conducta de deformacion bajo compresion. Por el
contrario, los defectos de celdas parcialmente unidas y celdas faltantes, causan serias
desviaciones de la respuesta esfuerzo-deformacion, reduciendo significativamnete el mddulo
elastico y esfuerzo plastico al colapso de las espumas. El defecto de celdas colapsadas reducen
el maddulo elastico pero el afecta minimamente el esfuerzo al colapso. Se reportan valores de
esfuerzo plastico al colapso para las espumas libres de defectos de la figura 2.24, de 1.55-1.65
MPa, mientras que el médulo elastico varia de 777 MPa para las muestras de 50 cm® hasta 584

MPa para aquellas de 8 cm?®.
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Figura 2.23 Curvas esfuerzo-deformacion para ensayos a la compresion de espumas de
geometria cubica de diferente volumen y misma densidad relativa [32].

Yongliang-Mu y col [33] realizaron ensayos de compresion para espumas de aluminio de
célula cerrada fabricados por la ruta de fusion. EI mas importante mecanismo de deformacién
a la compresion propuesto, consiste de deformacion ddctil y efectos de friccion. La figura
2.24 presenta imagenes representativas de la muestra antes del ensayo de compresién y a una
deformacion de 0.1. Después del estado de elasticidad lineal, las células colapsan cuando el
momento ejercido en las células excede el momento plastico total. Las celdas mostradas
fallaron por vencimiento plastico. Mayor compresion resulta en la liberacion de esfuerzo y
redistribucion de esfuerzos debido a la formacion de bandas de deformacién, como se observa
se forma entre los puntos sefialados D, E, G y H. La figura resalta dos caracteristicas de
deformacion de espumas de aluminio bajo compresion. Por un lado, la deformacién
permanente no siempre esta asociada en la region de celdas largas, lo que se atribuye a una
menor concentracion de defectos en la region de celadas grandes. Por otro lado, la forma de
las celdas tiene un gran efecto en el mecanismo de deformacion, lo que conlleva a variacion en

la respuesta mecanica del material.
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La figura 2.24b muestra tres posibles mecanismos de deformacion a nivel de las células. El
modo | en la celda A indica que la deformacion es principalmente perpendicular a la direccion
de carga, con deformacion biaxial y cortante. EI modo Il en la celda D, incluye rotacion en

adicion a al esfuerzo cortante. EI modo 11l en la celda G combina distorsién con corte en un

plano.

Figura 2.24 Micrografia que muestra la deformacion de células antes y durante el ensayo de
compresion. La flecha indica la direccion de compresion. Del lado derecho, tres modos de
fallas de células porosas [33].

Las espumas de aluminio también pueden ser ensayadas al impacto, ples presentan alta
eficiencia absorbiendo energia dindmica, ya que su velocidad de deformacion es casi constante
para un amplio rango de velocidades de aplicacién de la carga. La estructura altamente
isotropica de la espuma hace que la energia mecanica recibida se disperse por igual en todas
las direcciones. Durante el impacto los poros se colapsan y actian de amortiguador, disipando
la energia de choque [26]. Respecto a ensayos de traccion, las espumas de aluminio muestran
un comportamiento fragil bajo carga [26]. Una vez ensayadas, las roturas en espumas son

tensionadas, lo que indica que la deformacion elastica es seguida por una tension plastica que
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provoca un fallo inmediato de la espuma. Los poros individuales actian como muescas que
propician el inicio de la fractura, por consiguiente, la reduccion de los defectos estructurales a
través de la mejora de técnicas de manufactura es esencial para mejorar las propiedades

mecanicas de estos materiales.
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CAPITULO 111

METODOLOGIA EXPERIMENTAL

El objetivo principal del trabajo de investigacion es estudiar la conducta de espumado de
diferentes mezclas de aluminio, con y sin recubrimiento de cobre. Para ello, es necesario
obtener curvas de expansion que muestren la evolucion de las espumas metalicas durante su
proceso de formacion. Se prepararon tres diferentes mezclas compactadas para espumado. Los
compactados fueron espumados isotérmicamente a tres temperaturas diferentes, determinando
asi su efecto y relacion con las mezclas precursoras en la evolucion de la estructura de las
espumas Yy sus propiedades a la compresion. El esquema de la figura 3.1 resume la parte

experimental del trabajo.

Polvos precursores:
Al, Cu, Al,03, TiH, Caracterizacion de
l Polvos precursores

v

Recubrimiento metdlico de
Al,03 con Cu por molienda
mecdnica de alta energia

A 4
Preparacion de mezclas:
Al-TiH,
Al.-Cu-Al,05-TiH,
Al'(CU/A|203)-TiH2

A4

Compactacién axial

\4
Espumado Determinacion de

en expansometro parametros geométricos
por analisis de imagenes

A4

Caracterizacioén
de espumas metalicas Ensayos mecanicos
de compresién

Figura 3.1 Diagrama de bloques para la obtencién y caracterizacion de espumas. En los
sistemas Al-Tin, Al-Tin-CU-A|203, Al-Tin-(CU/A'zOg).
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3.1 CARACTERISTICAS DE POLVOS PRECURSORES

En la preparacion de las espumas de aluminio se emplearon polvos comerciales de diferentes
proveedores. Las particulas de alimina y los polvos de cobre se sometieron a un proceso de
molienda de alta energia en la obtencion de polvos compositos cobre-alimina, mientras que
hidruro de titanio es empleado como agente espumante en las mezclas de compactacion de los
compactos espumables. La tabla I11.1 presenta las caracteristicas principales y proveedores de
los materiales.

Tabla I11.1 Polvos precursores en la preparacion de compactados espumables de aluminio.

Material Proveedor
Aluminio Titanium Chemical Supply S.A. de C.V.,
99.8%, malla -325
Hidruro de titanio Alfa Aesar

99%, malla -325

Cobre Atlantic Equipment Engineers
99.9%, malla -325
AlUmina Alundum Acid Treat

98.0% min, malla 1200

3.2 CARACTERIZACION DE POLVOS PRECURSORES

3.2.1 Difraccion de rayos X

La difraccién de rayos-X es una técnica para la determinacion e identificacion de estructuras
cristalinas. Se practicaron analisis por rayos-X para determinar la posible presencia de
impurezas en las materias primas. El difractometro utilizado fue un SIEMENS D-5000 en el
rango de deteccion de 20 a 80 grados a velocidad de muestra de 0.01 pasos/segundo, con
radiacion de lampara de cobre. Se ensayaron muestras de Al, Cu, Al,O3, TiH, y alimina con
recubrimiento de Cu (Cu/Al,O3).
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3.2.2 Determinacion de tamafio de particula

En la determinacion del tamafio y distribucion de tamafio de particula se empled un analizador
centrifugo de particula HORIBA CAPA 300, cuyo principio de funcionamiento es la

sedimentacion de polvos y cuantificacion por medio de transmitancia de luz.

3.2.3 Microscopia electronica de barrido

El microscopio electronico de barrido es un instrumento disefiado para estudiar en alta
resolucion la superficie de los sélidos. Los polvos de partida asi como las espumas metélicas,
fueron observados en un microscopio electronico de barrido JEOL JSM6400 en modo de
electrones secundarios y retrodispersados. Se estudié la morfologia y grado de agregacion de
los polvos, asi como caracteristicas estructurales de las espumas. Se efectuaron analisis

quimicos puntuales y mapeos de distribucion elemental mediante la herramienta EDS Bruker.

3.3 PRE-TRATAMIENTO DE POLVOS

3.3.1 Pasivacion de los polvos de TiH;

El agente espumante hidruro de titanio (TiH, Alfa Aesar 99%, -325 mesh) fue oxidado por 2
horas a 400°C con el propdsito de formar una ligera capa de 6xido en su superficie que sirva
como barrera mecanica para retrasar la liberacion de H, producto de la descomposicion

térmica. Este procedimiento se llevé a cabo en una mufla Thermolyne Modelo 1300.

3.3.2 Metalizado de polvos ceramicos

El metalizado de los polvos de Al,O3 se llevo a cabo por molienda mecénica en un molino
planetario de alta energia para uso de laboratorio RESTCH PM 400 MA (figura 3.2). Se
colocaron 4g de una mezcla de polvos de 61.9% de Cu y 38.1% de Al,03, que de acuerdo a
calculos estequeométricos, una vez mezclado con los polvos de Al e TiH,, dard paso a

espumas con 1% vol de Al,O3y una matriz de aluminio con 2% peso de Cu. La molienda se
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efectué empleando contenedores y bolas de molienda de agata, con una relacion en peso/bolas
de 1:12, y tres gotas de &cido acético como agente controlador del proceso. EI metalizado por

molienda de alta energia se practicé por un lapso de 8 horas a 200 rpm.

Detuch

Figura 3.2 Molino planetario de alta energia RESTCH PM 400 MA y contenedores.

Los polvos metalizados se redujeron a una temperatura de 400°C por un tiempo de 30 minutos
en atmosfera de hidrogeno con la finalidad de eliminar la pelicula de 6xido formada de cobre
sobre la superficie de las particulas metalizadas durante la molienda mecénica de alta energia,
debido a que el molino planetario no cuenta con las condiciones necesarias para controlar la

atmosfera.
3.4 PREPARACION DE MEZCLAS

Los polvos precursores fueron mezclados en seco en un molino de bolas tradicional
empleando bolas ceramicas de alimina de 3 mm de didametro como medio de molienda en
contenedores plasticos de 1 litro de capacidad. Aproximadamente 70 gramos de mezcla

homogénea fueron preparados en tiempos de mezclado de 40 minutos, empleando una relacion
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peso mezcla/bolas de 1:3. Se prepararon 3 diferentes composiciones con la finalidad de
estudiar el efecto de la adicion de particulas de alimina metalizadas y sin metalizar en la
estabilizacion de las espumas. La relacion en gramos de cada compacto espumable se muestra
en la tabla I11.2. En todas las mezclas preparadas se tomé siempre constante la cantidad del
agente espumante TiH,, el cual fue afiadido en proporcion de 0.5% en peso. La primera
composicion corresponde a una mezcla de Al puro y TiH,; la segunda corresponde a una
mezcla de polvos de Al, Al,Os, y Cu con el agente TiHy; y la tercera composicion comprende

una mezcla de polvos de Al, Cu/Al,O3 (metalizado) y TiH,.

Tabla 111.2 Composicion de mezclas para preparacion de espumas metélicas.

Composicién 1 Composicion 2 Composicion 3
Al -TiH, Al, Al,O3, Cu - TiH, | Al,(Cu/Al,03) -TiH;

Al 13.83g 13.359 13.279
Cu -- 0.279 --
Al;03 - 0.29 -

TiH, 0.07g 0.07g 0.07g

Cu/Al,0O3
(metalizado) - - 0.5

3.5 PRENSADO UNIAXIAL

En el presente trabajo se elimina la etapa de compactacion en caliente que normalmente
acomparia el procedimiento de formacién de espumas. En su lugar, se realiz6 el compactado
en frio a mayor carga y se eligieron polvos con distribucién de tamafio adecuada que
conduzcan a lograr alta densificacion. Se estudio la relacion entre el grado de compactacion y
el volumen de espumado, al preparar compactados cilindricos de aluminio puro con 0.5 %
TiH,, diametro 25.4 mm y 10 mm de altura, a cargas de compactacién axial de 5, 10, 15y 20
ton con una permanencia de 10 minutos. La compactacion uniaxial en frio se practicd
utilizando dados cilindricos de acero en una prensa hidraulica automatica CARVER
3894.4PR0OBO00 (figura 3.3). Se prepararon compactos cilindricos de 2.54 cm de diametro; se

efectuaron célculos en base a la geometria de la muestra y la densidad de la mezcla de polvos
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para agregar la cantidad precisa que permitiera obtener compactos de aproximadamente 1 cm

de espesor.

a) b)
Figura 3.3 a) Prensa hidraulica automéatica CARVER 3894.4PR0OB00. b) compacto precursor
Al-TiH,.

3.6 ESPUMADO

Los compactos precursores espumables fueron sometidos a espumado en un crisol de acero
inoxidable que permite sélo la expansion direccional en el eje vertical. Las temperaturas de
espumado se fijaron en 775, 800 y 825°C, para todas las composiciones. El espumado
constrefiido se efectu6 en un ExpansOmetro-Laser, equipo que permite registrar in-situ el
grado de expansion en funcion del tiempo. Se denomina espumado constrefiido al proceso en
el cual la geometria final del cuerpo celular es gobernada por el recipiente que contiene a la
espuma; con base en esto, se pueden estandarizar las mediciones en distintas condiciones
experimentales y compararlas entre si, y poder por tanto, concluir cual es la mejor condicion

de espumado.
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3.6.1 Expansometro-Léaser

La evolucion de la espuma se registro experimentalmente monitoreando in-situ y en tiempo
real el cambio de altura en funcién del tiempo con la ayuda de un dispositivo tipo
Expansometro-Laser, especialmente disefiado y construido para tal motivo. Se emple6é una
interfaz de medicion con ayuda del programador gréafico LabVIEW 2009, de esta manera, es
posible visualizar graficamente la evolucion del espumado in-situ. Para obtener las graficas de
expansion contra tiempo, fue necesario procesar los datos de desplazamiento obtenidos en una
hoja de célculo.

La figura 3.4 muestra el equipo Expansoémetro-Laser, armado y montado en el laboratorio. En
la parte izquierda se aprecia la camara de expansién con el arreglo mecanico de
desplazamiento de polea y émbolo, con el sensor laser en su parte superior; a la derecha, el
sistema de adquisicion de datos y el controlador de temperatura. Mayores detalles del arreglo

experimental se sefialan en Apéndice I.

Partes constituyentes del Expansdmetro-Laser

Polea de movimiento y contrapeso

Sensor de desplazamiento laser

Brazo mecanico

Cafidn guia de lineacion

Embolo extensor de desplazamiento

Horno camara de expansion

Controlador de temperatura

Moddulo IN-9215 en chasis

Ol (IN|OO|UV|BD|IW|N| -

PC/controlador y software

Figura 3.4 Expansometro-Laser construido en 1M para espumado de metales ligeros.
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3.7 CARACTERIZACION DE ESPUMAS METALICAS

Las espumas metalicas se caracterizan segun su densidad, tamafio y morfologia de poros, asi
como las caracteristicas en las paredes y cuellos que componen su estructura. Para analizar el
comportamiento de las espumas y sus posibles usos, es necesario utilizar técnicas de
caracterizacion las cuales nos permiten hacer mejoras en proceso de fabricacion, propiedades
fisicas, mecénicas y quimicas, que nos permitan obtener un producto final con las mejoras en

las caracteristicas para su uso final.

3.7 .1 Anélisis de Iméagenes

Con la ayuda del programa Analizador de Imagenes SigmaScan Pro 5 [34], las espumas
fueron caracterizadas cuantitativamente en funcién del numero y densidad de poros
(poros/cm?), tamafio de poro (diametro de Feret), y forma de los poros (factor de forma). El
procedimiento de medicion de los parametros geométricos descriptivos del material poroso se

describe a continuacion:

Lavado en solucién de jabon y cepillo de cerdas plasticas y enjuagado en agua.
Enjuague en agua destilada.
Lavado en etanol y cepillo de cerdas plasticas y enjuagado en agua.

A wnp e

Limpieza en tina ultrasonica Branson 2510 empleando un medio de acetona durante

10 minutos.

Las secciones de las espumas fueron limpiadas y detalladas en la cara expuesta al corte por
desbaste progresivo en papel abrasivo de carburo de silicio grado 200, 400, 600 y 800, con el
fin de eliminar imperfecciones del corte de diamante y obtener caras completamente tersas.
Para proveer mayor contraste de los huecos expuestos (poros), se aplicd una capa de pintura en
aerosol en color negro a la superficie, retirando el exceso con solventes de la superficie plana.
Las muestra asi preparadas quedan pintadas en alto contraste Unicamente en el interior de los
poros, lo que proporciona mayor definicion y contraste a la imagen. Las secciones de espumas
asi detalladas son digitalizadas en un escaner Scanjet HP 4500C, y las imagenes resultantes
analizadas con el programa SigmaScan Pro 5. Los poros en las espumas metalicas son

esencialmente esféricos y parcialmente cerrados. Con la informacion estadistica obtenida, se
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generaron graficos del tipo histogramas de frecuencias del tamafio y factor de forma de los

poros en las espumas.

3.8 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

Las secciones de las espumas de aluminio fueron examinadas en un microscopio electrénico
de barrido JEOL JSM-6400. El objeto de este estudio es examinar la textura del interior de la
pared de los poros, la consistencia de las paredes de aluminio que forman las células porosas,
ademas de la disposicion de las particulas estabilizadoras en la espuma. Complementariamente
se efectuaron analisis de energia dispersiva de rayos-X (EDS), en la caracterizacién quimica

de los polvos precursores y del producto inicial.

3.9 ENSAYOS MECANICOS DE COMPRESION

El ensayo de compresion se llevd a cabo a temperatura ambiente en una maquina de ensayos
universal Zwick/Roell-equipada con una celda de carga de 100 kN. Las muestras fueron
comprimidas entre dos placas de acero planas a una velocidad de desplazamiento del émbolo
de carga de 1 mm/min. La carga externa fue aplicada por la parte superior de las muestras con
caras paralelas hasta 80% de deformacidn para obtener su completa conducta a la compresion.
Cada ensayo demor6 un tiempo de 20 minutos, aproximadamente, debido a la altura de la
espuma metalica. Para llevar a cabo el ensayo se utilizaron cinco probetas de cada
composicion a las diferentes temperaturas de espumado. La forma de las probetas es cilindrica
con un diametro de 24 mm. La piel oxidada de la superficie radial fue removida por desbaste
con papel abrasivo. Aproximadamente 3 mm de la parte superior e inferior de la muestra
fueron retirados con corte de disco de diamante; la parte superior para asegurar una superficie
plana de la superficie habitualmente conica, y la inferior para eliminar la zona de drenado de

las espumas.
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CAPITULO IV

RESULTADOS

4.1 CARACTERIZACION DE LOS POLVOS PRECURSORES

La técnica por tecnologia de polvos para producir las espumas de aluminio empleado hidruro
de titanio como agente espumante implica primeramente preparar compactos precursores
espumables de mezclas Al + TiH, + aditivos. Es indispensable que el compacto, que se
compone por los polvos de aluminio base que se va a espumar y el agente espumante TiHo,
tenga el maximo de densificacién posible. Esta condicién es necesaria para disminuir la
porosidad interconectada en el compacto, pues cuando descompone el agente espumante TiH,
y la pieza es permeable, se pierde una importante cantidad del gas hidrdgeno liberado,
reduciendo el aprovechamiento del gas de espumado cuando el compacto alcanza el estado
liquido. Por tal motivo, es muy importante efectuar la caracterizacion morfoldgica de los
polvos precursores, pues la capacidad de densificacion del compacto depende en gran medida
de los factores tamarfio y forma de particula.

La figura 4.1 presenta imagenes por microscopia electronica de barrido de las particulas de
aluminio e hidruro de titanio. El aluminio constituye el componente base de las espumas,
mientras que el TiH, es el agente espumante que proporciona la fase gas que espumara al Al
en estado liquido. Ambas micrografias se obtuvieron a las mismas magnificaciones. De la
figura 4.1(a) se aprecia que las particulas de aluminio tienen forma globular y son tersas en
superficie. No se observan particulas con aristas; la forma esférica de los polvos supone una
facil deformacién bajo carga durante la compactacion. En el caso del TiH; (figura 4.1b), se
aprecia que este muestra la morfologia caracteristica de un material fragil; es posible que la
muestra haya sido llevada a su tamafio final por un evento de trituracion mecanica. Existen
una seria de pequefios finos en la superficie de las particulas mayores, pero las particulas son

densas en superficie.
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Figura 4.1 Imagen MEB de polvos precursores. a) Aluminio; b) Hidruro de titanio.

La figura 4.2 presenta micrografias para los polvos de cobre y alimina. Las particulas de
Al,O3 son extremadamente pequefias en comparacion con las del Cu (figura 4.2b). La
intencion de que sean pequefias es para que en el proceso de metalizado con cobre por
molienda mecénica, puedan quedar embebidas e incrustadas en el metal. A diferencia de los
polvos de Al y Cu, las particulas de TiH, y Al,O3 muestran una forma irregular y presentan
formas angulares y aristas pronunciadas. Esta morfologia es caracteristica de materiales
rigidos sometidos a molienda para cumplir una clase de tamafios. El cobre por su parte, similar
al aluminio, tiene una forma globular, pero ademas las particulas son relativamente porosas.
Su superficie rugosa y la porosidad encontrada son caracteristicas que suelen proveer mayor
area superficial expuesta; por su caracter metélico, es de esperar que esta porosidad
desaparezca durante la molienda mecanica por la deformacion sufrida al alearse con la

alimina en la formacion del agregado de particulas Cu-Al,Os.
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Figura 4.2 Imagen MEB de polvos precursores. a) Alimina; b) Cobre.

Existe la posibilidad de que las particulas metélicas de Al y Cu presenten una capa delgada de
oxido. Si esta fuera suficientemente gruesa, pueden haber problemas en la densificacion en
frio del compactado al reducir la deformacion pléastica del material, ademas de introducir una
variable més al proceso de espumado. Con el fin de investigar si existe oxidacion considerable
en los polvos, se efectuaron estudios por difraccion de rayos-X. Se encontrd que los perfiles de
difraccion muestran Gnicamente la presencia de Cu y Al metélico en las muestras; esto es, de
existir oxidacion debe ser minima pues no estd en el rango de deteccion por la técnica de
difraccion rayos-X. De la misma manera, se encontrd que en las particulas de alimina no hay
presencia de otra fase constituyente. En el caso del TiH,, el difractograma muestra sélo la
presencia de la fase hidruro (figura 4.3). Esta determinacidén es importante, pues por los
procesos de produccion de hidruros es comin encontrar trazas de otros componentes, méas no
es el caso para los presentes materiales. Todos los polvos son de caracter policristalino. El
difractograma de la muestra que resulta al preparar la mezcla por molienda de bolas
convencional para la obtencion de los compactos espumables simplemente mostro

combinacion de las diferentes reflexiones de los polvos agregados.
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Figura 4.3 Difractograma de polvos de TiH, puro.

Una caracteristica importante a determinar es el tamafio y distribucion de tamafios de las

diferentes particulas elementales. Las figuras 4.4 y 4.5 muestran histogramas de distribucion

de tamafio para las particulas de Al, Al,O3, Cuy TiH..
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Figura 4.4 Histograma de tamafio acumulativo de particula para los polvos precursores Al,

A|203, Cu Yy T|H2

59



<Al

1 e A|203 &%
61 *Cu ¢ 2
*
= TiH, R

% volumen

0.1 1 10 100
Tamafio de particula (pm)

Figura 4.5 Campanas de frecuencia de distribucién de tamafio de Al, Al,O3, Cuy TiH..

Primeramente, la figura 4.4 muestra las curvas acumulativas, donde se observa claramente que
las particulas de aluminio son de mayor tamafio que el resto de muestras. Los polvos metélicos
de Al y Cu de forma globular, muestra una mayor proporcion de particulas en el rango 10 a 50
um, aproximadamente. El tamafio medio de la particula se presenta resumido en la Tabla V.1,
donde se incluyen datos estadisticos de los tamafios de particula para diferentes clases de
tamanos.

Las dos comparaciones en tamafio que resultan importantes son las de Aly TiH,, ylade Cuy
Al,O3. Esta segunda combinacion es importante pues por molienda mecanica de alta energia
de mezclas alumina-cobre se pretende metalizar la superficie del cerdmico. El tamafio medio
de la alimina es Dsy=8.5 um contra Dsp=18.8 um del cobre. La eleccion de los polvos de
alimina con este tamafio tiene dos objetivos. Por un lado, la fase estabilizadora en la espuma
de aluminio debe ser de tamafio pequefio. Como se indico en la revision de la literatura, los
estudios por Kaptay [15] sugieren tamafios menores a 30 um. Por otro lado, si se pretende
metalizar las particulas ceramicas, es importante que su tamafio sea menor que la fase cobre
donde va a ser envuelta. Las particulas de alimina seran capaces de incrustarse mas facilmente
en el cuerpo de particulas grandes de cobre. De las figuras 4.4 y 4.5, se observa una amplia
distribucion del tamafio de particula de la alumina entre 1 y 20 um. De acuerdo a la tabla IV.1,
unicamente 10% del volumen de las particulas son mayores a 21.1 um. El tamafio Dsp=14 um
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del TiH,, ademas de su caracter fragil bajo carga, garantizan que en la preparacion de las
mezclas para compactacion, éste estard distribuido aleatoriamente en los compactados

espumables. EI 80 % de las particulas se observan con un tamafio menor que Dgyo =41um-

Tabla V.1 Distribucion por clases de tamafio de Al, Al,O3, Cuy TiH,

Clase de tamafio Al TiH, Cu Al,O;
(% <) (um) (um) (um) (um)

10 11.2 2.8 6.7 1.0

25 17.7 7.1 11.1 2.9

50 26.8 14.0 18.8 8.5

75 38.4 22.6 30.5 14.9

80 50.2 24.9 33.9 16.5

90 11.2 31.0 42.8 21.1

4.2 METALIZADO DE Al,0; POR MOLIENDA DE ALTA ENERGIA

La metalizacion de los polvos ceramicos de Al,O3 se llevd a cabo en un molino planetario de
alta energia. En la actualidad no existen trabajos en la literatura donde se empleen cerdmicos
recubiertos por molienda mecanica para estabilizar espumas, solo el trabajo propuesto por
Monje [10] del mismo equipo de trabajo. La innovacion de este trabajo es la implementacion
de la técnica de molienda en el sistema cobre-alimina para lograr particulas metalizadas que
funciones como estabilizador en las espumas de aluminio. El proceso de molienda se efectud
por 8 horas a velocidad de 200 rpm, parametros que fueron fijados por experiencias del grupo
de trabajo en la preparacion de particulas compositos metal-cerdmico. La masa cargada a los
viales de molienda fue en consideracién a lograr espumas con 2% Cu y 1% volumen de
particulas de Al,O3 una vez espumados los compactados espumables.

La figura 4.6 muestra los polvos de alumina metalizados con cobre. La imagen esta hecha a las
mismas magnificaciones que la figura 4.2(a) que presenta la alimina sin metalizar. La
diferencia en morfologia entre muestras es obvia; los agregados de alimina son dispersos por
el efecto de molienda, de tal manera que ya no se observan particulas de alimina enlazadas. El
cobre pierde su forma globular como resultado de un proceso continuo de deformacion-

soldadura en frio-fragmentacion. Los polvos compdsitos muestran tamafios que van desde
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menos de una micra hasta 10 um, aproximadamente. Las particulas de alumina deben ser

entonces menores que el tamafio original del ceramico en sus condicion de recién recibido.

1-‘: ’t‘ S

CwiAi203
SE MAG: 3000 x

Figura 4.6 Polvos compdsito metalizados de Cu/Al,O3 por molienda mecanica.

Se realizaron estudios de mapeos de distribucion elemental en los polvos de molienda. La
figura 4.7 muestra una particula/agregado de aproximadamente 15 um de tamafio. Debido a la
superficie no-plana de la particula, existe dificultad en la realizacién de este tipo de analisis.
Sin embargo, como se observa en las figuras 4.7 (b) y 4.7(c), tanto el Cu como el Al se
encuentran distribuidos en todo el cuerpo de la particula. Esto es, se logra una dispersion
aleatoria y uniforme de la alimina en la matriz de cobre. Las particulas no son entonces
metalizadas como particulas individuales, sino que forman agregados de cobre con alimina
incrustada. Se espera que este arreglo metal-ceramico sea capaz de mejorar la humectabilidad
de la alimina en aluminio liquido para estar en el rango recomendable de humectabilidad que

permita su funcion como estabilizador de la estructura porosa de la espuma liquida.
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Figura 4.7 Mapeo de distribucion elemental de cobre, en una particula cobre-alimina
procesada por molienda de alta energia (a).cobre (b)

4.3 PASIVACION DE POLVOS DE TiH,

El hidruro de titanio es el agente mas empleado en espumas de aluminio. Al ser calentado
sobre los 465°C, se descompone en Ti e H gaseoso; su relativa cercania con las temperaturas
de fusién de las aleaciones de aluminio lo colocan como el espumante ideal para disminuir
pérdidas de gas por descomposicion de espumantes de menor temperatura. Como el TiH, se
encuentra distribuido homogéneamente en el compacto precursor, grandes volumenes de H;
gas son rapidamente producidos, creando burbujas con una alta presion interna.

Como se detalla en la seccion experimental, los polvos del agente espumante hidruro de titanio
fueron pasivados a 400°C durante dos horas para retrasar la liberacion de hidrogeno por el

oxido superficial formado. Se realizaron anélisis térmicos por calorimetria diferencial de
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barrido (DSC) al agente espumante TiH,, antes y después de ser pasivado, con el fin de
determinar primero, la temperatura de descomposicion y energia térmica asociada al evento; y
segundo, para conocer si la pasivacion del hidruro logra el objetivo de retrasar en algunos
grados su temperatura de descomposicion respecto del no-tratado. El perfil térmico mostrado
en la figura 4.8 indica que la descomposicion del TiH, comienza aproximadamente a 430°C.
Un segundo evento endotérmico mucho mas pronunciado presenta una temperatura pico de
537°C; el evento de liberacidn de hidrogeno se ve acompafiado de un requerimiento energético
de 7.312 J/g. El resto del termograma no presenta algun otro evento térmico asociado. La
figura 4.9 muestra el perfil térmico equivalente de la muestra de TiH, que fue sujeta a
pasivacion superficial por oxidacion. Aun cuando la temperatura pico de descomposicion se
da a una temperatura muy préxima a la de la muestra no tratada, en este caso a 539°C, la
primer diferencia entre termogramas es que la muestra pasivada presenta solo un pico
endotérmico de descomposicion. Esto indica que la superficie oxidada funciona
mecéanicamente para evitar la descomposicién del espumante. Aun cuando las temperatura
pico son aproximadas, el termograma de la figura 4.9 indica que el TiH, pasivado retarda el
inicio de su descomposicion hasta los 490.5°C. Esto es, se logra retrasar la liberacion de

hidrégeno gas en un margen de méas de 60°C respecto al TiH, no oxidado.

0.08

43920°C

/_ 506.52°C

731200 | 0.06

-0.04
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- 0.00

53728°C
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Figura 4.8 Analisis termico DSC de la descomposicion de TiH..
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Figura 4.9 Analisis térmico DSC de la descomposicion de TiH, posterior a su tratamiento de
pasivacion.

La literatura reporta temperaturas de descomposicion aproximadas a 450°C para polvos en su
condicion de recién recibidos [35,36], lo cual indica que el actual pasivado de polvos
efectivamente prolonga su temperatura de descomposicion. El tratamiento practicado puede
hacer mas eficiente el uso del hidrdgeno para el proceso de espumado del aluminio liquido. La
mayor energia de descomposicién de 1026 J/g, significa un mayor requerimiento térmico para
liberar hidrogeno en las muestras pasivadas. Incluso la velocidad de liberacion de hidrogeno
puede ser controlado 6 regulado con la extension de pasivacion superficial del TiH;

Durante el proceso de oxidacion, los polvos fueron continuamente agitados para exponer todas
las superficies a la atmosfera de aire seco y lograr homogeneidad de la superficie oxidada. El
pasivado se vio acompafiado de una evolucion en el color del TiH,; inicialmente de gris
intenso pasa a café, posteriormente a morado opaco, para terminar en morado intenso. La
coloracion verdosa que acompafia la formacion de un oxihidruro, ha sido observada en otras

investigaciones; el color morado es atribuido a la formacion de TiO; [36,37].
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4.4 COMPACTACION AXIAL EN FRIO

La carga de formado se aplicd de manera constante y continua por un periodo de 10 minutos;
esta practica permitid reducir el efecto de delaminacion del compacto. La figura 4.10 muestra
un grafico del grado de densificacion logrado en los compactos a las diferentes cargas
aplicadas. Es obvio que a mayor carga, mayor densificacion. Se observa que a las cargas de 15
y 20 toneladas, la densificacion lograda es similar, sin embargo, existen diferencias en el
grado de expansion de espumas como se muestra posteriormente. La carga de 20 toneladas
conduce a una densificacion promedio de 97.4%. Mayor presion aplicada no induce cambio

significativo en la densificacion, pero si la delaminacién de los bordes del compacto.

120 +
100 - .

60 -

40 -

%Densificacion

04 ‘ ‘ ‘ ‘
0 100 2nn 300 400
Presion (MPa)
Figura 4.10 Grafico del grado de densificacion en funcion de la carga aplicada en compactos
espumables Al-TiH,.

El procedimiento de mezclado permitié una distribucién aleatoria de los componentes en los
compactos. La figura 4.11 muestra una micrografia y el correspondiente mapeo del elemento
Ti, asociado al TiH,, en un corte transversal de un compacto Al-TiH; preparado a carga de 20
toneladas. La distribucion del TiH, en la matriz de aluminio fue homogénea, y se queda
perfectamente embebido en el compactado metalico. Se observa que el TiH; fue parcialmente
fragmentado con la presion ejercida; pequefias particulas acompafian a las particulas grandes

de hidruro.
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Figura 4.11 Mapeo del elemento Ti en un compacto Al-TiH,.

Todas las muestras fueron espumadas a 800°C para estudiar el efecto del grado de
densificacion de los compactos sobre el volumen de expansion de las espumas (figura 4.12).
Se encontrd una gran diferencia en el grado de expansion entre compactos; es claro que a
mayor nivel de densificacion, mayor fue el volumen de expansion de las muestras. Aln
cuando el grado de densificacion de las muestras a cargas de 15 y 20 es semejante (Fig. 4.10),
la porosidad del compactado a 15 ton debié ser aun interconectada, con respecto a los
espumados de compactos a 20 ton es mucho menor, lo que se debe al perder gas hidrogeno
gue no es aprovechado para formar la espuma. En base a la informacion generada, se eligio la
carga de 20 ton como la carga Optima en la preparacion de los precursores espumables de
aluminio. En conclusion a mayor grado de compactacion, mayor es el grado de espumado de

las muestras, condicion que se busca en materiales con caracteristicas de absorcion de energia.
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Figura 4.12 Volumen de expansion a 800°C para los diferentes compactos espumables
Al-TiH, compactados a diferente carga.

4.5 PROCESO DE ESPUMADO

4.5.1 Etapas de espumado

El crecimiento de la espuma es en parte funcion de la viscosidad, densidad y tension
superficial del liquido metalico, parametros que dependen principalmente de la temperatura.
Las curvas de expansion adquiridas con el expansémetro-laser permitieron diferenciar a qué
momento del proceso suceden las etapas de formacion de poros y colapsamiento de las
espumas de aluminio. El problema de procesamiento de estos materiales se da al final con el
colapso de la espuma. En esta Gltima etapa, la espuma colapsa debido a que la porosidad
obtenida en la maxima expansion, con el paso del tiempo se interconecta poro-poro,
desarrollando poros no uniforme de mayor tamafio y forma irregular. Esto conlleva al drenado
de aluminio liquido que originalmente forma las paredes de las células porosas. El drenado se
define como el flujo de asentamiento del metal liquido a través de los bordes de las células
porosas debido a fuerzas gravitacionales. El drenado hace que se forme una capa densa de
liquido metalico en el fondo y celdas de paredes mas gruesas en la parte media.

La evolucion del proceso de espumado se muestra a través de las caracteristicas de una curva

de expansion in-situ de aluminio a 800°C (figura 4.13) y la microestructura a escala macro que
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le corresponde a cada punto sefialado en la curva (figura 4.14). Los cortes transversales de la

secuencia de imégenes se logro por ensayos interrumpidos de espumas.

1)

2)

3)

4)

La primera imagen de la figura 4.14 corresponde al perfil del compactado espumable
antes de la espumacion. El compacto precursor se coloca en el crisol de acero dentro de
la zona caliente del horno. Este paso debe efectuarse en un tiempo muy corto, en el
orden de unidades de segundo, de lo contrario al tener descubierto el horno por un
tiempo mayor, la temperatura disminuye considerablemente y no se logra que sea

uniforme durante el espumado.

El proceso de espumado comienza en tiempos cortos, alrededor de 1.5 min. Ese es el
tiempo gque toma el compactado para alcanzar la temperatura de espumado y fundir. En
este punto, la morfologia indica que los primeros poros crecen de manera alargada y
con un borde irregular, corroborando que parte del hidrégeno es desaprovechado antes
de que el aluminio funda por completo y sea capaz de formar poros esféricos
uniformes. La forma alargada de los poros en direccion perpendicular a la direccion de
carga en la compactacion, indica precisamente la mayor transmision de carga entre

particulas de manera axial que radial cuando se compactan.

Con el transcurso del tiempo y temperatura constante, 1os poros aparecen y crecen en
tamafio. Nuevos poros se generan por el transcurso de la reaccion de descomposicion
del TiH,. El aluminio completamente liquido permite la liberacion del gas, el cual
forma poros esféricos de menor energia que tienden a mostrar la menor area expuesta
al entorno. Inmediato al punto sefialado, la expansion se desarrolla rapidamente en

pocos segundos hasta lograr un maximo de expansion.

Después de haber formado la mayoria de los poros en su méxima expansion, el
volumen de liquido que soportan las paredes celulares es grande, considerando que
estas son de unas micras de espesor y que el liquido espumado es sumamente inestable.
Los poros coalescen y por consiguiente generan porosidades relativamente grandes.

Como consecuencia, la espuma tiende a reducir su volumen de expansion.
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5) Transcurrido el tiempo a partir de las condiciones de maximo espumado e iniciado el
colapso de la espuma, se observa el drenado del aluminio hacia la base de la espuma y
la interconexidn de poros. El liquido que formaba las paredes de los poros colapsados
fluye por gravedad al fondo de la espuma, formando una region densa libre de
porosidad. Los poros en el cuerpo de la espuma son mas irregulares y pueden crecer a

tamafios considerables, reduciendo el parametro densidad de poros (poros/cm?).
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Figura 4.13 Curva caracteristica de la evolucién del proceso de espumado en tiempo real en
una espuma de aluminio a 800°C.
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1) @) 3) (4) ()

Figura 4.14 Secciones longitudinales de espumas correspondientes a los puntos sefialados en
la curva de expansion de la figura 4.13.

4.5.2 Efecto de la temperatura y formulacion de las mezclas en el grado de expansion

En esta seccion se muestran los resultados de expansion a 775, 800 y 825°C de los tres tipos
de espumas preparadas: i) espumas de Al puro; ii) espumas de Al con adicion de alimina y
cobre preparadas por mezclado convencional de polvos (Al-Cu-Al,O3); y espumas a partir de
alimina metalizada con cobre (Al-Cu/Al,O3). Es importante recordar que la reproducibilidad
de espumado es uno de los retos mas importantes en la produccién de espumas. Las técnicas
de tecnologia de polvos han demostrado una buena reproducibilidad de las estructuras respecto
de técnicas en estado liquido, sin embargo, es posible la variacién de espumado de muestra a
muestra por factores diversos que incluyen desde la preparacion del compactado espumable.
Como ejemplo de ello, la figura 4.15 presenta un mapeo en la pared interior de un poro en
espuma de Al puro, donde se encontr6 trazas de TiH,. La cantidad de 0.5% de TiH, aqui
empleada, es mucho menor que hasta el 1.5 % reportado en otros trabajos de la literatura [10],
y sin embargo, la evidencia muestra la posibilidad de que éste no se descomponga por
completo en la formacion de H; gas. Este tipo de efectos puede variar las curvas de espumado

sensiblemente, mas cuando estas se obtienen en datos de mas de diez datos por segundo.
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Figura 4.15 Mapeo en el interior de un poro de una espuma de Al puro, donde se aprecia la
presencia del TiH; sin descomponer dentro de la matriz de aluminio.

Las figuras 4.16, 4.17 y 4.18, resumen la conducta de espumado de los tres tipos de espumas
preparadas: Al puro; Al-Cu-Al,O3; y Al-Cu/Al,O3 a partir de cerdmicos metalizados. En los
graficos se incluye mas de una curva para todos los casos, en orden de entender lo sensible a la
evolucion y colapso que es una espuma en estado liquido.
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b)

c)

Figura 4.16 Espumado de compactos de Al puro con TiH; en funcidn de la temperatura
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Figura 4.17 Espumado de compactos de aluminio con adicién de alimina y cobre preparados
por mezclado convencional (Al-Cu-Al,03) en funcién de la temperatura
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Figura 4.18 Espumado de compactos de aluminio con adicion de alimina metalizada con
cobre por molienda mecanica de alta energia (Al-Cu/Al,03) en funcion de la temperatura
a) 775°C; b) 800°C; c) 825°C.

En todas las curvas de expansion es evidente que conforme incrementa la temperatura, es mas
rapido el inicio de espumado del compactado. Esto se relaciona con el aporte térmico
proporcionado que causa dos efectos paralelos: por un lado, la mas pronta fusion del aluminio,
acompafiado de menor viscosidad del liquido; y por otro, la mas pronta descomposicién del
TiH,. Es muy importante destacar como la herramienta implementada expansometro-laser,
permite obtener curvas de todo el comportamiento de espumado, y a pesar de que no son
idénticas las curvas de una misma condicion, destacar la alta reproducibilidad del espumado

entre compactos.
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Las diferencias observadas entre curvas de un mismo experimento se atribuyen al hecho de
que, a pesar de que los compactos espumables son preparados todos de la misma forma y
provienen de iguales mezclas, ningin compacto precursor sera idéntico, ya que siempre habra
ligeros cambios por la distribucion aleatoria de especies en los compactados, particularmente
el agente espumante TiH,. Otro efecto que puede hacer alguna diferencia entre muestras, es el
calor suministrado; ciertamente la preforma es calentada por conveccién, pero también hay
trasferencia de calor por conduccion en el contacto con las paredes del crisol de acero. Sin
embargo en general, las curvas proveen informacion fidedigna y relevante de la conducta de
expansion entre las series de compactos de acuerdo a su composicion y temperatura.

Otra generalidad de las curvas, es que conforme incrementa la temperatura de espumado, el
volumen de expansién incrementa, lo que se debe fundamentalmente a la matriz liquida que
fluye mejor a la mayor temperatura. Sin embargo, se observa también en todos los casos como
con el incremento de la temperatura, la pendiente de las curvas en el colapso es mas
pronunciada después de haber alcanzado el maximo de expansion. Esto se relaciona con el
hecho de que es mas facil para los poros coalescer cuando el liquido matriz es mas fluido, por
lo que rapidamente sucede el colapso de la espuma acompafado del drenado de metal, con la
consecuente reduccién del volumen de expansion. A mayor temperatura la viscosidad de la
matriz es menor, por lo que la espuma es mas inestable y colapsa mas rapido debido a su
propio peso y la accién de la gravedad [38].

Resulta interesante una comparacion de las curvas de expansion de las espumas de Al puro
con aquellas que contienen el estabilizador alimina. Primeramente, de la figura 4.16, es obvio
coémo se acelera el espumado con la temperatura, y los cambios de pendiente que caracterizan
el inicio del espumado de 50-200% a 775°C, ya no son tan marcados a 825°C. Estos cambios
tienen que ver con la descomposicion del TiH,, que al tener mayor aporte térmico,
descompone mas rapido, y no por etapas. La maxima expansién de las espumas estudiadas fue
para las de Al puro, siendo la de mayor volumen la espumada a 800°C. Con la temperatura, la
expansion se ve disminuida por efectos de colapso y drenado.

Al observar las curvas de expansion de las muestras con alimina de las figuras 4.17 y 4.18, es
claro que el volumen de expansion es menor que el obtenido para aluminio puro, pero ademas
se observa como la expansion toma mas tiempo para evolucionar. Mientras que la expansion

completa de aluminio se da a los 200 segundos, normalmente el proceso de espumado esta en
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desarrollo en las espumas con alimina. La forma de las curvas de expansion de las figuras
4.17 y 4.18, que corresponden a Al-Cu-Al,O3 por mezclado y a Al-Cu/Al,O3 por metalizacion,
respectivamente, son muy similares entre si. De hecho, la temperatura para lograr el maximo
de expansion para cada serie de espumas es practicamente la misma. Esto significa que la
expansién méxima en estos casos es meramente funcion de la composicion de la aleacion,
recordando que por mezcla o molienda, la adicion de cobre fue tal que en las espumas finales
el contenido de cobre es de 2 %peso y 1% vol. de Al,O3. Sin embargo, particularmente a 775
y 800°C, las curvas de expansion de espumas con particulas metalizadas por molienda (Al-
Cu/Al,O3) son més suaves y continuas que las de las espumas por mezcla convencional que
son ruidosas con diversas oscilaciones. Esto puede ser producto de que el metalizado con
cobre provee una mejor distribucion del cobre mismo y de las particulas de alumina que
contiene incrustadas, respecto de la distribucidn que se logra de ambas fases por la técnica de
mezclado convencional. El grado de expansion de las espumas con particulas metalizadas fue
ligeramente mayor que la de espumas por mezclado convencional. Pero comparando ambas
muestras con aquellas de Al puro, se aprecia cdmo se extiende ligeramente una meseta en la
méaxima expansion cuando hay cobre y alumina en las espumas. Aparentemente se logra un
tiempo de estabilizacion de la espuma antes de que suceda el colapsamiento generalizado.

Considerando que las espumas crecen de manera constrefiida en el cilindro en direccion
vertical (diametro interno 2.54 mm), y que el extensor del expansémetro en su parte superior
le da un acabado casi plano a la espuma y se conoce su altura expandida, es posible entonces
calcular la densidad de las espumas en su maximo punto de expansion a partir de las curvas
considerando que las muestras son cilindricas. La tabla IV.2 muestra la densidad de las
diferentes espumas en funcién de su composicidn y temperatura de espumado. Las espumas de
Al puro son ligeramente menos densas ples no contienen Cu y Al,O3 como las otras muestras.
La baja densidad de las espumas logradas permiten que las propiedades especificas del

material sean mejoradas.
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Tabla IVV.2 Densidad de espumas calculadas a partir de curvas de expansion

775°C 800°C 825°C
Al 0.63 0.60 0.60
(STD 0.004) (STD 0.039) (STD 0.014)
Mezcla 0.73 0.70 0.64
(STD 0.033) (STD 0.022) (STD 0.026)
Metalizado 0.70 0.72 0.64
(STD 0.042) (STD 0.066) (STD 0.018)

Haciendo una comparacion con trabajos de la literatura que reportan el grado de expansién en
Al puro, Asavavisithchai y col. [39] reportan una expansién de 350 % en un tiempo de 7
minutos utilizando 0.6 % de TiH,. Cabe sefialar que estos autores no sefialan si el porcentaje
de espumado reportado se calcula del volumen total de la espuma, considerando el volumen
que ocupa el inicialmente el compactado, o bien si es solo el cambio de volumen por la
expansion. Esta segunda forma es la aplicada en este trabajo, a diferencia de la mayoria de
reportes de la bibliografia. En un trabajo del propio grupo de trabajo, Monje [10] utilizé 1 %
TiH,, obteniendo expansion de hasta 400% en un tiempo de 3 minutos a 800 °C. En el presente
trabajo, la expansion méxima de Al puro empleando solo 0.5 % TiH, a 800°C fue también

cercana a 400%.

4.6 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL DE ESPUMAS POR ANALISIS
DE IMAGENES

El volumen total de poros guarda una relacién directa con la densidad 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 del método de caracterizacién. El tamafio del poro se
definié en términos del didmetro de Feret, como se expone en la seccion experimental;
mientras que la forma del poro se definio por el pardametro Factor de Forma, el cual se
recuerda adquiere el valor de 0.0 para una aproximacion a la geometria de una linea recta,
mientras que un valor cercano a 1.0 representa un poro proximo a la forma esférica. La figura

4.19 muestra algunos ejemplos de las muestras en su estado para ser analizadas.
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Figura 4.19 Cortes transversales de espumas metalicas para analisis de imagenes.
a) Al puro 800 °C; b) Al-Cu-Al,03 800°C; c) Al-Cu/Al,03775°C; d) Al-Cu/Al,03800°C;
e) Al-Cu/Al,03 825°C.

Los pardmetros geométricos de las espumas fueron medidos a partir de un minimo de cuatro
muestras para cada condicion experimental. Los valores que en esta investigacion se reportan
son para espumas de Al puro a 800°C, como medida de comparacion, y dado el origen de la
propuesta del trabajo, se reportan también los datos estadisticos de las espumas con adicion de
alimina y cobre por molienda mecanica (Al-Cu/Al,O3) a las temperaturas de 775, 800 y
825°C. Muestras de ensayos interrumpidos al maximo volumen fueron seccionadas y
digitalizadas para su andlisis como se explica en la seccion experimental.

Como primer dato a analizar, la tabla 1V.3 presenta el parametro densidad de poros
(poros/cm?) como una medida de conocer la cantidad de poros que hay por unidad de rea

examinada. El namero de poros es independiente de la forma y tamafio que estos tengan, pero
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es un indicativo de la capacidad de una espuma por mantener los poros formados antes del
colapso. Es claro que la espuma de Al puro que presentd la mayor expansion también muestra
la méxima densidad e poros. Los datos de la espuma Al-Cu/Al,O3 no coinciden exactamente
con el volumen de expansion, pues el orden de expansion de mayor a menor en funcion de la
temperatura de estas espumas fue 825, 800, 775°C. Sin embargo, como se ilustra en la figura
4.19, a esta condicion los poros dificilmente se mantuvieron estables, presentando crecimiento
del tamafio de poro por coalescencia, lo que reduce el total de poros en la espuma.
Comparando estos resultados con las curvas de expansion de la figura 4.18, es clara la
tendencia de esta muestra a 825°C por colapsar méas rapidamente que la muestra a 800°C que
se muestra mas estable. La desviacion estdndar entre muestras también indica como las
mayores desviaciones corresponden a menor estabilidad de poros. En términos de densidad

(poros/cm?), de las muestras Al-Cu/Al,O3 la espumada a 800°C presenta mejores condiciones.

Tabla 1.3 Densidad de poros en espumas de aluminio

Muestra Densidad de poros
(poros/cm?)

Al puro, 800°C 5.91 (STD 0.815)
Al-Cu-Al,03, 800°C 3.89 (STD 0.385)
Al-Cu/Al,03, 775°C 4.34 (STD 0.286)
Al-Cu/Al,03, 800°C 4.62 (STD 0.159)
Al-Cu/Al,O3, 825°C 3.52 (STD 0.435)

La figura 4.20 presenta (a) un histograma de frecuencias de la distribucion del tamafio del
poro en la espuma de Al puro a 800°C y en la figura (b) de la composicion Al-Cu-Al,O3 a
800°C. Histogramas similares para la espuma con alimina metalizada (Al-Cu/Al,O3) a las
temperaturas de 775, 800 y 825°C se muestra en la figura 4.21. La espuma de Al puro presenta
una amplia distribucion de tamafios de poros, concentrando sus tamafios en el rango de 1 a 6
mm, sobresaliendo en cantidad la clase de tamafio de 3-4 mm. Estos numeros indican
homogeneidad en los tamafios de poros; cualquier espuma producida via liquido muestra
siempre una distribucion de poros, y es conveniente que estos sean homogéneos en forma y
rango no muy amplio. De la figura 4.21, se aprecia como la espuma Al-Cu/Al,O3; a 775°C
muestra poros preferentemente pequefios y medianos (figura 4.21a), contrario a la espuma a

825°C que, debido al colapsamiento y coalescencia de poros, se aprecia como incrementan las
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clases de tamafio més grandes (figura 4.21c). De acuerdo a la tabla IV.3, los poros no son méas
grandes en tamarfio, sino también en menor cantidad, por lo que a pesar de ser la espuma que
mejor espumo en la composicion Al-Cu/Al,O3, no necesariamente muestra los mejores
parametros geomeétricos que inciden positivamente en las propiedades mecanicas de un
material celular. Aparentemente la muestra AI-Cu/Al,0; a 800°C tienen una buena
distribucion de tamafios de poros (figura 4.21b), concentrando grandes volimenes de estos en
los rangos de tamafio de 1 a 5 mm. Su histograma de frecuencias presenta pocos poros

grandes, lo que implica menor coalescencia.
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Figura 4.20 Histograma de frecuencias de distribucion de tamafio de poros en espuma de (a)
Al puro espumada a 800°C y (b) la composicion Al-Cu-Al,O3 a 800°C
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Figura 4.21 Histograma de frecuencias de distribucién de tamafio de poros en espuma de
aluminio con alimina metalizada por molienda mecénica de alta energia (Al-Cu/Al,03).
a) 775°C; b) 800°C; c) 825°C.



Ademaés del tamarfio de los poros, la forma de los mismos, en este caso descrita por el Factor
de Forma, tiene un importante rol en el comportamiento del material bajo carga. Los gréaficos
de las figuras 4.22 y 4.23 muestran la variacion de la forma del poro en funcién del tamafo
que éstos tienen en las diferentes espumas. Al graficar el Factor de Forma (1.0 esfera perfecta,
0.0 geometria de linea recta) respecto del tamarfio de los poros, es posible apreciar que tan lejos
de la circularidad son los mismos de acuerdo al grado de colapsamiento que pudiese presentar
la muestra observada. Las espumas de Al puro (Figura 4.22) presentan regularidad en la forma
del poro con Factor Forma que oscila de 0.5 a 0.9. Como se observa en la figura 4.19, hay
cierto grado elipsoidal en tales poros con orientacion de ejes en direccion perpendicular al
crecimiento de la espuma. Aparentemente el peso mismo de la espuma y efecto de la gravedad
vencen las paredes de aluminio liquido para desviar su forma de la de una esfera perfecta.

En la composicion de espuma Al-Cu/Al,03 de la figura 4.23, se observa que la temperatura de
espumado tiene efecto en la forma de los poros formados. A la temperatura de 775°C, es
notable una dispersion de la forma del poro (figura 4.23a), notando que hay pocos poros de
gran tamarfio, que son los que usualmente se desvian mas de la geometria esférica por efectos

de colapso.
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Figura 4.22 Factor de Forma de poros en funcién de su tamafio para espumas de Al puro
preparadas a 800°C.
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Figura 4.23 Factor de Forma de poros en funcion de su tamarfio. Espumas de aluminio con
alimina metalizada por molienda mecanica (Al-Cu/Al,03). a) 775°C; b) 800°C; c) 825°C.
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La mayor dispersion para valores del Factor Forma de los poros ocurre a la temperatura
méaxima de espumado (figura 4.23c). A 825°C hay una propagacion de tamafios y formas de
los poros. En esta espuma aparecen varios poros grandes con Factor de Forma muy bajo,
posiblemente por coalescencia de poros, que al mostrar gran area expuesta no pueden guardar
una regularidad en forma. También se observan poros pequefios con Factor Forma cercano a
0.9, lo que indica que continuaba la nucleacion de poros que no crecieron adecuadamente
posiblemente por una irregular disipacion del gas hidrogeno dado la elevada temperatura de
espumado. En el caso de las espumas Al-Cu/Al,O3; a 800°C, estas presentan una dispersion
entre 0.5 y 0.8, aproximadamente, aunque muestran una importante cantidad de poros de
tamafio 1 a 6 mm con Factor Forma en la banda de 0.6-0.8.

Por lo general, estudios en materiales espumados indican que los poros son mas esféricos
conforme disminuye su tamafio. Poros mas irregulares se asocian con el colapso de poros
menores 0 existen poros interconectados; los poros tienen la tendencia esférica desde su

formacion, independientemente de su tamafio fino o grueso.

4.7 CARACTERIZACION DE ESPUMAS POR MICROSCOPIA ELECTRONICA DE
BARRIDO

Para el analisis por microscopia electronica de barrido se prepararon cortes longitudinales en
la direccion de espumado. La figura 4.24 corresponde a un detalle en un nodo de espumas con
adicion de particulas de alimina y cobre por mezclado convencional (Al-Cu-Al,O3) a 800°C
en el punto de maxima expansion. Se aprecia un material celular con defectos de continuidad y
adelgazamiento de las paredes metalicas, defectos con forma de ligeras muescas en la arista de
las paredes, caracteristico de segregacion de particulas ceramicas mal distribuidas. Como se
observa en el interior de los poros, la textura manifiesta pequefias protuberancias que
corresponden a las particulas de alimina incrustadas en su mayoria en la pared interna de la
célula porosa. Las particulas observadas se localizan indistintamente de manera aislada o en
pequefios aglomerados en la superficie. Este tipo de defecto es asociado a que las particulas de
alimina no se mueven libremente en el liquido por su baja mojabilidad con la matriz metélica

[10], debido a que durante el proceso de espumado las particulas ceramicas no se distribuyen
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de forma homogénea en el espesor del interior de la pared celular, dejando adelgazadas
algunas regiones de la pared con menor cantidad de particulas cerdmicas.

sE 15.0 kv 4N 25,0 il - A SE mc:ﬁyw-v.'&w WD: 26,00t oF :-'._" =
Figura 4.24 Estructura celular y particulas de alimina en superficie de célula porosa en
espuma por mezclado convencional (Al-Cu-Al,03) a 800°C.

Si bien el mezclado convencional permitio la formacién de espumas con caracteristicas
similares de expansion, densidad de poros, y tamafio y forma de poros, también se encontrd
que el mezclado convencional resulta en la segregacion de especies, pues se encontraron
indicios de particulas de cobre metélico en la superficie de los poros. La figura 4.25 muestra
evidencia de un residuo de cobre dentro de un poro. Los mapeos de composicion elemental
muestran claramente la ausencia de Al en donde se encuentra el Cu; la imagen de electrones
secundarios permite ver que la particula no es coherente con la matriz, lo que puede indicar
que oxidacion en la superficie de las particulas de Al o Cu evitan que éste entre en solucion

con el liquido.

¥
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MAG: 5000 x HV: 150 kV WO: 26.0 mm

Figura 4.25 Mapeo de particula de cobre en pared de poro (Al-Cu-Al,03).

Map MEZLCA 5
MAG: 5000 x HV: 15.0 KV WD: 26.0 mm e HV: 15.0 KV WD: 26.0 mm
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A diferencia de la mezcla convencional, el uso de las particulas metalizadas cobre-alimina en
espumas Al-Cu/Al,Os, permite que un mayor nimero de particulas ceramicas que se agregan
como estabilizador, se concentre también dentro de las paredes celulares, y no sélo en la
superficie externa de la célula porosa. La figura 4.26 muestra el interior de un poro en una
espuma Al-Cu/Al,O3 a 775°C (figura 4.26a). Es claro cémo la superficie del poro no exhibe
gran namero de particulas incrustadas; también se observa la formacion de una textura tipo
“oleaje” producto de la mayor viscosidad del liquido a esta temperatura de espumado. En la
figura 4.26b se presenta evidencia de particulas de alumina en el cuerpo de las paredes de
poros; la muestra no se prepard metalograficamente, solo es un corte con disco de diamante a
través de los cuellos. Se observan particulas de alumina, varias de las cuales son de tamafio
menor al original del polvo precursor, debido al efecto de fragmentacién durante la molienda
mecanica de alta energia. Las particulas parecen estar concentradas en una region pequefia, lo
que se considera ocurre porque inicialmente estan envueltas en la matriz de cobre de las
particulas compdsito cobre-alumina, de tal manera que al disolver el cobre y cumplir con su
cometido de promover humectabilidad entre las superficies, las particulas ceramicas quedan

embebidas en el cuerpo de los cuellos y paredes de las células porosas.

MET775
SE MAG: 10000 x HV:45.0 kV WD: 28.0 mm

Figura 4.26 Micrografias de espumas Al-Cu/Al,O3 a 775°C a partir de particulas metalizadas.
a) Pared interna del poro; (b) particulas de alimina embebidas en cuerpo de la pared celular.
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En la figura 4.27 se muestran un par de imé&genes por microscopia electronica de la estructura
celular de las espumas reforzadas Al-Cu/Al,O3; cuando incrementa a 800°C la temperatura de
espumado. Es a esta condicion de espumado que las espumas estabilizadas con particulas
metalizadas cobre-alimina muestran los mejores parametros geométricos de porosidad. Como
muestra la figura, se encontraron las dos maneras de como las particulas metalizadas
interacttan con la matriz de aluminio en la espuma. La figura 4.27a) corresponde al interior de
un poro. Comparado con las iméagenes de la figura 4.24 para espumas por mezclas
convencionales donde se observa la exposicion de alimina en la superficie de las paredes de
los poros, la figura 4.27a) muestra menor cantidad de relieves agudos por presencia de
particulas cerdmicas irregulares. Sin embargo, a mayor magnificacion (figura 4.27b), se
aprecia que efectivamente en su superficie se encuentran particulas de alimina, que sin
embargo estan embebidas y cubiertas por una pelicula metélica del exterior de la superficie de
la pared del poro. Es decir, las particulas aun cuando estan en la superficie no son ajenas al
cuerpo poroso, y se adhieren y constituyen una capa de particulas reforzantes de la interface
como sugieren los modelos propuestos por Kaptay [16], modelos donde simula el
comportamiento de burbujas en la interface liquido/gas de espumas que contienen particulas

reforzantes (figura 2.11).

Figura 4.27 Micrografias de espumas Al-Cu/Al,03 a 800°C a partir de particulas metalizadas.
a) Pared interna del poro; (b) detalle de pared interna del poro.

La segunda manera de interactuar de las particulas metalizadas Cu/Al,O3 en la matriz de

aluminio, es embebiéndose completamente en el cuerpo de la pared celular. Esto alude el
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efecto benéfico del metalizado con cobre en la mojabilidad del sistema durante el espumado.
Banhart [41] y Korner [42] coinciden al sefialar que el aumento de la mojabilidad del metal
liquido sobre las particulas mejora su efecto estabilizador. Asi mismo, por ensayos de
mojabilidad en condiciones ideales de experimentos de la gota pendiente, Leon y col. [43] y
Klinter y col. [44] han mostrado como recubrimientos de cobre en alimina inducen un mojado
inmediato con aluminio liquido, disminuyendo considerablemente de 115.2° a 11.6° el angulo
de contacto a 800°C; asi mismo, cémo el uso de aleaciones binarias Al-Cu permite

condiciones de mojado en contacto con pares de alumina policristalina.

La figura 4.28 presenta un ejemplo de como las particulas reforzantes se encuentran
embebidas en el cuerpo de las paredes celulares. La imagen 4.28a), es un corte transversal a
través de las paredes de la espuma. Se observa una particula embebida en el cuello celular, lo
que es posible por el metalizado con cobre que ayuda a mejorar la interaccion interfacial del
cerdmico con el aluminio liquido de la espuma. La figura 2.28b) presenta el patréon de
difraccion por EDS practicado en la superficie de la particula. El andlisis quimico muestra
ademas de Al y O caracteristicos de la alumina, la presencia de Cu en la particula. Son varios
los casos de particulas de alimina observadas con cobre en su superficie; no todo el cobre esta

pasando a solucidn en la matriz de aluminio.

Al

Al-Cu AI203
MAG: 7500 x HV: 15.0 kV WD: 31.0 mm

a) b)

Figura 4.28 a) Particula de Al,O3; embebida en el cuello de espuma Al-Cu/Al,Os.
b) Patrdn de difraccion de la superficie de la particula que muestra presencia de Al, O y Cu.
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La figura 4.29 muestra un detalle estructural de la espuma Al-Cu/Al,O3; cuando se eleva la
temperatura de espumado a 825°C. Como se mostrd en la figura 4.18c), esta espuma se
caracteriza por colapsar mas prontamente que las otras espumas reforzadas con particulas
cobre-alimina. En esencia, el fendomeno se debe a la baja viscosidad a la temperatura de
trabajo. La figura 4.29a) muestra el vencimiento elastico de la pared del poro en estado
liquido, que una vez solidificado, se convierte en un nodo donde convergen poros no-
esféricos. Este nodo irregular puede ser una estructura celular cercana al colapso, o incluso, un
poro irregular por coalescencia de poros de menor tamario. La figura 4.29b) muestra un detalle
de la pared celular de un poro contiguo en la misma muestra.

A la temperatura de 825°C, las particulas cobre-alimina también muestran evidencia de estar
no solamente en la superficie de los poros, sino también en el cuerpo de los cuellos porosos,

como se ilustra en el mapeo elemental de la figura 4.30.

MET825 4 MET825
SE MAG: 50 x HV: 15.0 kV WD: 28.0 mm MAG: 250 x HV: 15,0 kV_ WD: 28.0 mm

METE2S
SE MAG: 4000 x HV: 15.0 AV WD: 280 mm —1 [l MAG: 4000 & HV: 15.0 kV WD: 28.0 mm

Map METS25
MAG: 4000 x MV: 15.0 kV WD: 28.0 mm

Figura 4.30 Mapeo de particula alimina-cobre en pared de poro (Al-Cu/Al,O3) a 825°C.
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4.8 RESISTENCIA A LA COMPRESION DE ESPUMAS

El gréfico de la figura 4.31 presenta una curva esfuerzo-deformacion para un ensayo de
compresion en una espuma de Al puro procesada a 800°C. La figura 4.32 muestra imagenes de
la espuma que esté siendo deformada a cada punto sefialado en la curva. Las macrografias no
son cortes de las espumas, son las espumas cilindricas a las que se les retiro la piel de aluminio

de la superficie antes del ensayo.
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Figura 4.31 Etapas del ensayo a la compresion de espumas de aluminio.

El punto (1) corresponde a la superficie cilindrica de la espuma sin presion recibida. Los poros
son aproximadamente cilindricos y de tamafio homogéneo. Se observan perfectamente los
nodos y paredes de poro que conforman la estructura celular de la espuma. En el punto (2) de
la curva donde la deformacién no es mayor al 2%, la carga ejercida comienza a colapsar los
poros por efecto compresivo. Los poros deforman en direccion perpendicular a la caga
ejercida, formando una geometria elipsoidal con vertices punteagudos. En el punto (3) a
deformacion de 5%, se esta a punto de lograr la cima del primer pico de deformacién de la
espuma. En este punto, los poros son mas aplanados y se forman las bandas de deformacion en
direccion diagonal a la carga aplicada. Este comportamiento coincide con lo reportados por
Yongliang-Mu y col. [33], quienes sefialan que la formacion de bandas al aumentar el esfuerzo

de compresion se deben a la liberacién y redistribucion de esfuerzos en la espuma. En el punto
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(4) de la curva, se observa una caida del pico de deformacion; de acuerdo con Koza y col.
[31], la caida de esfuerzo se asocia al colapso de una linea de poros mayores. Una
examinacion cuidadosa de las imagenes de la figura 4.32, efectivamente revela que los poros
colapsados resultan ser los de mayor tamafio en la espuma. De acuerdo a Koza y col. [31], el
didmetro de estos poros debe ser aproximadamente igual a la extension del pico de
deformacion pléstica correspondiente. EI punto (5) de la curva corresponde a la meseta de
deformacion no-elastica de la espuma; esta region es importante para materiales disefiados con
alta absorcion de energia, por lo que se espera se extienda a la maxima deformacién posible.
Finalmente, el punto (6) de la curva corresponde a la méxima carga aplicada; en este punto, el
esfuerzo crecié de manera lineal a minima deformacion y el material se comporta mas como

un solido.

1% ® TS

Figura 4.32 Evolucion de la espuma metalica durante la prueba de compresion.

La figura 4.33 presenta la conducta a la compresion de la espuma de Al puro a 800°C. Aun
cuando las espumas son procesadas a las mismas condiciones, el hecho de que sean materiales
porosos las hace diferentes una de la otra. No obstante, las curvas esfuerzo-deformacion
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presentan un alto grado de reproducibilidad entre experimentos. El esfuerzo maximo a la
compresion para deformacion del 80% fue de 24.3 MPa, como se resume en la tabla 1V .4. La
figura 4.34 muestra las curvas de compresion para la espuma con adicion de alimina y cobre
por mezclado convencional (Al-Cu-Al,O3) a 800°C, mientras que la figura 4.35 muestra las
curvas para las espumas con particulas metalizas cobre-alimina (Al-Cu/Al,O3) a las diferentes
temperaturas de proceso ambos graficos muestran el resultado de cuatro ensayos para cada

composicion de espumas.
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Figura 4.33 Curva esfuerzo-deformacién para la compresion de espumas de Al puro a 800°C.
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Figura 4.34 Curva esfuerzo-deformacion para la compresion de espumas por mezclado
convencional (Al-Cu-Al,03) a 800°C.
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Figura 4.35 Curva esfuerzo-deformacion para la compresion de espumas estabilizadas com

particulas metalizadas (Al-Cu/Al;O3). a) 775°C; b) 800°C; c) 825°C.
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De la tabla 1V.4 se tiene que la resistencia maxima a la compresion de las espumas reforzadas
con alumina y cobre por mezclado convencional (Al-Cu-Al,O3) aumenta hasta 123.6 MPa,
valor 400% mayor que el Al puro. La adicion de 1% vol. de particulas de alumina metalizadas
con cobre sirve entonces como reforzante de la espuma, independientemete de su intento por
estabilizar la estructura y proveer mayor tiempo de manipulacion en la fabricaciéon de las

mismas.

Tabla V.4 Esfuerzo de deformacion maximo a la compresion, para una deformacién de 80%
en las espumas estudiadas. Se reporta valor medio y desviacion estandar (STD).

775°C 800°C 825°C
Al puro 24.3 MPa
(2.26)
Mezcla 123.6 MPa
A|-CU-A|203 (24.47)
Metalizado 88.0 MPa 118.4 MPa 72.0 MPa
Al-Cu/Al,O3 (24.72) (27.88) (5.75)

De la figura 4.35 se observa como la resistencia maxima a la compresion de las espumas
estabilizadas con particulas cobre-alimina (Al-Cu/Al,O3) incrementa con la temperatura de
expansion, pero presenta un minimo a la maxima temperatura de 825°C. Conforme a la tabla
IV.4, el esfuerzo de compresion a 775°C es de 88 MPa, el cual se incrementa a 118.4 MPa a la
temperatura de espumado de 800°C, pero disminuye hasta 72 MPa 825°C. Esta conducta de
esfuerzo maximo a la compresion coincide con las caracteristicas de los parametros
geométricos de las espumas, los cuales marcan mayor densidad de poros (poros/cm?) y un més
homogéneo tamafio de poros y redondez de poro a 800°C cuando se adicionan las particulas
metalizadas.

De la tabla V.4 se observa que el esfuerzo maximo a compresion de las muestras a 800°C es
ligeramente mayor en el caso en que se adicionan las particulas de alimina a partir de una
mezcla convencional. Sin embargo, esta es la resistencia maxima para una deformacion de
80%. Es importante sefialar que la extension de la meseta a un maximo de deformacion

posible en la curva de compresion esfuerzo-deformacion, es una de las condiciones
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indispensables en materiales absorbedores de energia. Comparando las figuras 4.34 y 4.35 b),
se aprecia que para un esfuerzo de deformacion de 20 MPa, la deformacién de la espuma (Al-
Cu-Al;,03) se extiende a 30%, aproximadamente; mientras que para el mismo esfuerzo, la
espuma (Al-Cu/Al,O3) se deforma hasta casi 50%. La linealidad en la capacidad de
deformacion pléstica a esfuerzos equivalentes es mayor en las espumas fabricadas con

estabilizadores cobre-alumina preparados por molienda mecénica de alta energia.
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CONLUSIONES

Del trabajo experimental para determinar la resistencia a la compresion de aluminio celular
adicionado con particulas cerdmicas, se derivan las siguientes conclusiones:

La técnica de molienda mecanica de alta energia permite obtener particulas compdsito
cobre-alumina, donde el cerdmico duro se embebe en la fase ductil. Su uso como
material estabilizador de espumas de aluminio resulta prometedor al incrementar la
resistencia a la compresion de las espumas adicionando solamente 1% vol. de
particulas cerdmicas.

Se encontré que las espumas con adicion de alimina retrasan el comienzo del
espumado respecto a las espumas de aluminio puro, lo que se atribuye al cambio de
viscosidad que sufre el liquido formado.

Los estudios de expansion y andlisis de imagenes revelan que con el incremento de la
temperatura, se acelera el proceso de colapsamiento de las espumas. La mejor
temperatura entre las estudiadas es la de 800°C, la cual lleva a la obtencidn de espumas
con o sin adicion de particulas con las mejores caracteristicas de los parametros de
poros. Mayor temperatura disminuye la viscosidad, lo que aumenta la inestabilidad de
la estructura celular en estado liquido, sufriendo deformaciones la estructura porosa.

En la evaluacion de la resistencia a la compresién se observd un incremento
considerable al momento de agregar el refuerzo metal-ceramico, metalizado y sin
metalizar.Cabe sefialar que este tipo de ensao no es el mas apropiado para la
evaluacion de la resistencia a la compresion de espumas metalicas. ElI uso de
precursores metalizados como refuerzos estabilizadores de espumas metélicas es
prometedor, pues no solo induce la formacién in-situ de una matriz espumable, sino
que posibilita la adicion de ceramicos a aluminio liquido al mejorar sus propiedades de
mojado; las espumas asi preparadas pueden disefiarse en composicion para mejoras

estructurales.
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RECOMENDACIONES
e Disminuir la cantidad de Cu en el metalizado ya que en este caso tuvo disminucion en

grado de mé&xima expansion.

e Caracterizar la estructura porosa por medio de microtomografia, para conocer la
estructura interna de la espuma, aparte de que es una prueba no destructiva esto con la

finalidad de ahorrar material y tiempo en la fabricacion de las espumas metalicas.
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APENDICE |

Aplicaciones de espumas de aluminio

Las espumas de aluminio relinen una muy baja densidad junto a otras caracteristicas derivadas

de su peculiar estructura y metal del que provienen, de manera que tienen un conjunto de

propiedades que en la actualidad no esta cubierto por otros materiales, 1o que mejora sus

respectivas prestaciones [45]. En general, las principales consideraciones en la eleccion de un

metal poroso 0 una espuma metélica en la solucion de un problema particular dependen de

factores de proceso, estructurales del material y econémicos, entre los que destacan las

siguientes:

1) Morfologia. Tipo de material celular (poro abierto o cerrado); volumen de poros; tamafio

de poro; forma de poros.

2) Metaldrgica. Metal, aleacién o microestructura requerida.

3) Proceso. Viabilidad de formacion del sélido poroso y obtencién de productos derivados.

4) Economia. Factibilidad para la produccion en volumen.

Las principales aplicaciones de las espumas de aluminio se registran en las industrias de la

automocion, aesroespacial, naval, y arquitectura y decoracion.

Aplicaciones en industria de automocion:

Elementos multifuncionales rigidos de bajo peso
Absorbedores de impacto

Barreras acusticas

Amortiguadores de vibracion en vigas laterales

Rellenos de puertas

Industria aeroespacial:

Estructuras sandwich con nicleo de espuma de aluminio
Elementos estructurales en turbinas

Conos espaciales
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Industria naval:
o Elementos estructurales

o Amortiguadores de bajas frecuencias caracteristicos en barcos

Arquitectura y Decoracién:

e Tabiqueria
e Muebles

e Pisos

e Techos

o Acabados

o Estanteria e iluminacion

Industria automotriz
El uso de espumas de aluminio en la estructura de los automdviles es un fenémeno bastante

reciente. La necesidad de una mayor seguridad, reduccion del consumo de combustible,
elementos absorbedores de impactos, reduccion de emisiones acusticas y componentes de alta
emision del calor, hacen de las espumas de aluminio un material idoneo para muchas

aplicaciones automotrices, como se muestra en las figuras Al.1 y Al.2.

Apoyabrazo
Refuerzo asiento i
s Paragolpes
Cubierta rueda
de repuesto

Maletero

Soportes
sujeciones

Paragolpes N Correderas

laterales

Figura Al.1 Usos de espumas metalicas en vehiculos [46].
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Figura Al.2 Caja de absorcion de impacto base espuma de aluminio integrada en
componentes automotrices para una mayor proteccion contra colisiones [48].

Las espumas de aluminio presentan buenas propiedades frente a un amplio rango de esfuerzos,
se deforman proporcionalmente a la carga soportada y la absorcion de energia es
aproximadamente isotropica. Frente a los impactos, las espumas de aluminio tienen un buen
comportamiento debido a que cuentan con una buena deformabilidad, presentando un bajo
indice de rebote en situaciones de choque dindmico [45]. Hoy en dia las espumas de aluminio
se estan utilizando en diferentes partes de vehiculos BMW, Audi y Ferrari, donde han
supuesto un aligeramiento estructural, ademéas de reforzar la seguridad debido a los
absorbentes de impacto y la mejoria del indice NVH (ruido, vibracion y rigidez).

La mejora del confort por la reduccién del ruido en el interior del automovil, es otro campo
donde las espumas de aluminio pueden actuar, tanto como barreras acusticas, como
reduciendo el nivel de ruido transmitido al exterior del vehiculo. El problema de las
vibraciones de resonancia indeseables de un motor, vehiculo, etc., que son causa de averias y
la emisidn de ruidos, puede reducirse. Para el Cadillac Sixteen de GM se esta fabricando suelo
de espuma de aluminio, lo que permite la misma firmeza que otros materiales con un menor
peso y menor espesor, brindando un mayor espacio interior y mejor indice NVH [47].

La capota del automovil de Ferrari F430 Spyder (figura Al.3), es eléctrica, completamente
automatica, y la accionan siete actuadores electrohidraulicos que la abren y la cierra en 20
segundos, y una sefial acustica alerta al conductor cuando el proceso ha concluido. Para
compensar la pérdida del techo, el chasis del Spyder ha sido reforzado. Las partes del
travesafnio se fortalecieron con rellenos extremadamente ligeros, rigidos de la espuma del

aluminio donde conectan con los miembros posteriores del chasis del B-pilar.
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Figura Al.3 Automovil Ferrari F430 [49].
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APENDICE I

Espansdémetro-Laser

1. Proposito De Equipo Expansémetro-Laser

Se trata de un dispositivo disefiado y construido especialmente para medir datos de expansion
en tiempo real de espumas metalicas que crecen constrefiidas a la forma de un crisol cilindrico
que la contiene; el cambio de altura de la muestra espumada es registrado por un dispositivo
de adquisicion de datos, y la sefial acondicionada y procesada con ayuda de la aplicacion
LabVIEW en un entorno de desarrollo gréafico expansion vs. tiempo de espumado.

Dentro de los métodos existentes para la fabricacion de metales celulares, los procesos
pulvimetalirgicos se han ido posicionando como los de mayor investigacion y evolucion.
Actualmente el Laboratorio de Materiales Compuestos del Instituto de Investigaciones
Metallrgicas de la Universidad Michoacana, se ha encaminado a preparar y caracterizar
metales celulares de aluminio en dos lineas de investigacion: las espumas y las esponjas de
aluminio.

De manera general, las espumas de aluminio presentan un problema de reproducibilidad en su
produccién; al formar una espuma, a partir de un precursor espumable, esta llega a ser un
liquido con burbujas de gas atrapado, lo que ocasiona problemas de coalescencia de poros,
drenado de liquido y colapsamiento de la espuma, antes de su solidificacion. Para mejorar el
proceso de produccion, es necesario obtener informacién fisicoquimica en tiempo real del
proceso de evolucion de formacion de la espuma. Informacion precisa puede conllevar a
espumas metalicas de buenas caracteristicas estructurales y alta reproducibilidad. Una
solucion para lograr informacion de la evolucion de la espuma en tiempo real, es a través de
un dispositivo de expansion del tipo Expansometro-Laser propuesto. De ser posible la
medicion en tiempo real del espumado, y su relacion con las caracteristicas estructurales de la
espuma, es viable generar informacion que permita un mejor control de los procesos de

produccion de metales celulares.
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2. Expansometro-Lé&ser: Disefio Y Funcionamiento

La evolucion del espumado de compactados precursores de espumas se registro
experimentalmente monitoreando en tiempo real el cambio de altura, en funcién del tiempo,
de espumas que crecen constrefiidas a la forma del crisol cilindrico que las contiene; el cambio
dimensional se registra con un sensor de desplazamiento l&ser. Las partes principales del
arreglo experimental son: una polea para transmision de movimiento; un sensor de
desplazamiento laser (Wenglor CP35MHT80); émbolo de extension de movimiento de
canalillo inoxidable; crisol contenedor de acero; y horno de espumado tipo crisol
(Lindberg/BlueM). El cambio de altura de la muestra espumada fue registrado por un
dispositivo de adquisicion de datos (National Instrument NI-9215), y la sefial acondicionada y
procesada con ayuda de la aplicacién LabVIEW en un entorno de desarrollo gréfico. La figura

All.1 muestra un esquema del dispositivo experimental montado.

= — Polea

(&
- [ Sensor Laser

— _l. '-v "i T
Embolo
— Tarjeta de adquisiscion i
Computadora —— m Crisol
—#— Horno

Figura All.1 Diagrama esquematico del arreglo Expansémetro-Laser [10].

El arreglo mecénico del sistema se disefio de acuerdo a las necesidades dimensionales de las
piezas estudiadas; el expansdmetro se considera un instrumento de medicién, mas que un
sistema de produccion. Tres son los instrumentos principales que constituyen el dispositivo: el

sensor laser, el sistema de adquisicién de sefales, y el horno con control que constituye la
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camara de espumado. Algunos detalles técnicos de estas tres principales piezas se describen a
continuacion:
Sensor de desplazamiento laser (Wenglor CP35MHT80)

Caracteristicas técnicas:

Datos Opticos

Rango de trabajo 50...350 mm

Rango de medicién 300 mm

Resolucion <50 pm

Linealidad 0,15%

Fuente de luz Laser (rojo)

Longitud de onda 660 nm

Datos eléctricos

Tension de alimentacion 18..30 V DC
Consumo de corriente (Ub=24V)<80mA
Tiempo de reaccion <1250 ps
Temperatura de desvio <25 pm/K

Rango de temperatura -25...50 °C

Salida analdgica 0..10V

Interfaz RS-232

Datos mecanicos

Carcasa Plastico

Conexion Conexién M12 x 1; 8-pins

El sensor utiliza un fotodiodo CMOS de gran resolucién y tecnologia DSP, eliminando

virtualmente el material, color y brillo relacionados con las diferencias de los puntos de

conmutacion.
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Mz x1

Figura All.2 Sensor de desplazamiento laser Wenglor CP35MHT80. (1) Diodo emisor; (2)

Diodo receptor. Todas las dimensiones en mm.

Horno de espumado tipo crisol (Lindberg/BlueM)

Caracteristicas técnicas:

Horno tipo camara crisol

Temperatura minima 100°C
Temperatura maxima 1200°C

Diametro boca de cdmara 125 mm
Profundidad de cdmara 203 mm
Uniformidad de temperatura +0.8 at 150°C
Potencia 1.7 kW; 50/60 (Hz)
Alimentacion 208/240 VAC
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Figura All.3 Horno tipo crisol y controlador PID de temperatura maxima 1200°C, empleado
como cadmara de calentamiento del compactado precursor de espuma.

El horno de camara tipo crisol tiene aislamiento de fibra ceramica, proveyendo excelente
uniformidad de temperatura al interior de la cAmara. El elemento calefactor estd embebido en
el aislante para mayor capacidad de transferencia de calor. ElI horno constituye parte del
sistema modular de horno y controlador. El controlador es programable en mdltiples
segmentos; incluye microprocesador de control PID para programacion efectiva de rampas y

mesetas de temperatura.

Madulo de Entrada Analdgica de 4 canales, 100 kS/s/canal, 16 bits, 10 V

Caracteristicas técnicas:

Entrada Analégica

Canales 4
Canales de una sola terminal 0
Canales Diferenciales 4
Resolucion 16 bits
Velocidad de Muestreo 100 kS/s
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Max. Voltaje de Entrada Analdgica 10V
Rango de Voltaje Maximo -10V, 10V
Precision Méaxima del Rango de Voltaje 0.003V
Muestreo Simultaneo Si

Rango de operacion -40a70°C

El médulo NI-9215 para uso con chasis NI CompactDAQ y CompactRIO incluye cuatro
canales de entrada analdgica muestreados simultaneamente Yy registro sucesivo de
aproximacion (SAR) de 16 bits ADCs. Este modulo contiene certificados de calibracion
trazable expedidos por el NIST, doble barrera de aislamiento de canal a tierra para seguridad,
inmunidad a ruido y alto rango de voltaje de modo comun. Para usar el Modulo NI-9215, se
necesita establecer un sistema como el mostrado en la figura All.4. En su funcion particular, el
controlador ejecuta su aplicacion y establece interfaz con el Modulo; mientras que el software
LabVIEW permite establecer la interfaz con el hardware para reunir, analizar, presentar, y

almacenar las mediciones.

Modulo NI-9215 Chasis PC/Controlador Software

Figura All.4 Arreglo de sistema con Modulo NI-9215 para adquisicion de datos.

3.1 Funcionamiento De Expansometro-Laser

El funcionamiento del dispositivo desarrollado consiste en lo siguiente. En la camara de
calentamiento, horno crisol vertical (Lindberg/Blue M), se introduce manualmente la muestra

a espumar dentro de un crisol cilindrico de acero inoxidable. El crisol cilindrico permite la
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expansion del compacto unicamente en direccion vertical. En la superficie de la espuma se
coloca un émbolo extensor de peso minimo quien transmite el movimiento expansivo, el cual
es guiado por un cafidon de acero perfectamente alineado; el extensor esta conectado a un
contrapeso mediante un hilo de nylon a través de una polea en movimiento (figura AllL5). El
contrapeso, tiene una relacién en peso con el extensor de 0.98; esto es, el compactado
practicamente espuma de manera libre al ser casi nulo el peso en su superficie. La funcién del
extensor es desplazarse en la misma proporcion que lo hace la espuma al ser empujado por
ésta, pero sin ejercer presion sobre la misma; el extensor permite que el sensor laser se ubique
lejos de la zona caliente y dirija su haz a una superficie adecuada, no incandescente y opaca,
para percibir la sefial desplazada adecuadamente. La figura AIL5 muestra el equipo
Expansémetro-Laser, armado y montado en el laboratorio. En la parte izquierda se aprecia la
camara de expansion con el arreglo mecanico de desplazamiento de polea y émbolo, con el
sensor laser en su parte superior; a la derecha, el sistema de adquisicion de datos y el
controlador de temperatura.

Figura All.5 Expansémetro-L&ser montado en
el laboratorio.

Polea de movimiento y contrapeso

Sensor de desplazamiento laser

Brazo mecanico

Cafion guia de lineacion

Embolo extensor de desplazamiento

Horno camara de expansion

Controlador de temperatura

Moédulo IN-9215 en chasis

OO N[OOI | W N

PClcontrolador y software

Figura AlL5 Expansdmetro-Laser del 1IM.
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