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Resumen

RESUMEN

El presente tra bajo representa una continuacion a lalinea de investigacion
cultivada en el Laboratorio de Materiales Compuestos del IIM-UMSNH, relativa
a la obtencién de materiales celulares con aplicaciones funcionales; en este

caso, espumas de aluminio por tecnologia de polvos.

De manera general, un proces o de espumado a partir de compactados
espumables consiste en tres etapas basicas: formacion de poros; crecimiento; y
colapsamiento. En el presente trabajo se investiga la adicion de particulas de
alumina a la estructura porosa para retardar el colapsamiento, fendmeno que se
manifiesta en un liquido espumado debido a la coalescencia de poros y drenado
del aluminio por accion de la gravedad. La alu mina influye enlas fuerzas
interfaciales, en la viscosidad y en el espesor de las paredes entre los poros; el
inconveniente en el sistema Al-Al,O3 radica en la nula mojabilidad del ceramico
por el liquido metalico, lo que provoca que el aluminio eyecte a la alumina de su

estructura celular.

Este trabajo constituye uno de los primeros intentos en aumentar la mojabilidad
de las particulas en la matriz metalica, para lo cual se propone la aplicacion de
un recubrimiento de cobre en la s uperficie de las parti culas ceramicas que
mejore el mojado e induzca la estabilidad de las espumas. Con esta innovacién
a la ruta clasica d e espumado via tecnologia de polvos, fue posible formar in-
situ una matriz espumable de composicion (Al98.6-Cu1.4) con 1 %vol. Al,O3 en
la estructura porosa, empleando 1 %peso TiH, como agente espumante. La
espuma resultante presenta mayor grado de expansion que espumas de Al puro
y la aleacién equivalente (Al98.6-Cu1.4), asi como mejor estructura porosa que
la misma espuma [(Al98.6-Cu1.4)+1%vol. Al,O3)] pero preparada por espumado

de una mezcla ternaria de polvos.

VI



Resumen

El grado de expansion es medido en un dispositivo disefiado y construido
especialmente para este trabajo (Expansdémetro-Laser), el cual mide los datos
de expansion en tiempo real de la espuma que crece constrefiida a la forma del
crisol cilindrico que la contiene; el cambio de altura de la muestra espumada es
registrado por un dispositivo de adquisicion de datos, y la sefal acondicionada y
procesada con ayuda de la a plicacién LabVIEW en un entorno de desarrollo

grafico expansion vs. tiempo de espumado.

El volumen de expansion y estructura de las espumas de aluminio es estudiado
en funcion de la temperatura a 775, 800 y 825°C. De manera general, a mayor
temperatura de espumado, menor es el tiempo de induccidn para iniciar | a
expansion de los compactados; la cin ética de e spumado es térmicamente
acelerada. Se encontré que la adicidon de particulas de alumina incrementa el
grado de ex pansion atodas las tem peraturas, fendmeno asociado au n
incremento en la viscosidad de la matriz de alum inio. La densidad minima de
las espumas reforzadas esta en el rango de 0.48 a 0.53 g/cm®, mostrando su
capacidad de material ultraligero para aplicaciones de absorcion de impacto.
Las particulas metalizadas Cu-Al,O3; mejoran el mojado de la superficie de
alumina y la m atriz metalica, razén porla cual las particulas permanecen
fuertemente incrustadas en las pare des de la célula poros a, reduciendo la

posibilidad de coalescecia entre poros.



Objetivos

OBJETIVOS
OBJETIVO GENERAL

Estudiar el efecto de la adicién de particulas de alumina metalizadas con cobre

en el grado de expansion y caracteristicas estructurales de espumas de

aluminio mediante una ruta de tecnologia de polvos.

OBJETIVOS PARTICULARES

Disefiar e impl ementar un dispositivo experimental del tipo
Expansdmetro-Laser para registrar en tiempo real el grado de expansion
de espumas de aluminio en funcion de la temperatura y tiempo de

espumado.

Estudiar el efecto de adicién de particulas de alumina en la estabilizacion
de espumas metalicas por una técnica de metalurgia de p olvos. Las
particulas ceramicas son agregadas en su condicion de s uperficies
limpias o con recu brimiento autocatalitico de cobre, d ando paso ala

formacion in situ de matrices Al-Cu.

Caracterizar la estructura poros a de las e spumas, con y sirefuerz o,
técnicas de analisis de imagenes; se determinaran parametros tales
como tamafo y distribucién de tamafo de poro, densidad de poros

(poros/cm?), factor de forma y espesor de cuellos metalicos.

Determinar el efecto que genera el metalizado, sobre la conducta de la
alumina como mater ial de refu erzo, en términosd e expansion vy

caracteristicas estructurales del material de aluminio celular.



Introduccion

1 INTRODUCCION

El hombre ha a prendido a fabricar sus propios soélidos celulares a la medida.
Como nivel basico de m ateriales celulares artificiales, encontramos los
materiales en forma de panal de abeja, que estdan compuestos de c eldas
prismaticas bidimensionales en paraleloy que son ampliamente usados e n
componentes estructurales de bajo peso. Técnicas actuales para espumar
materiales se aplican a polimeros, metales, ceramicos y vitreos. El usodelos
materiales celulares se esta extendiendo rapidamente en muchos ambitos
estructurales, incluyendo asilamiento, acolchamiento y sistemas para la

absorcion de energia cinética en caso de impacto.

Los metales celulares son materiales obtenidos a partir de un metal puro o de
una aleacion, que bien pueden formar una estructura de poros abiertos
(esponjas metalicas) ounad e porosc errados (espumas metdlicas). La
estructura porosa de los metales celulares los convierte en materiales muy
especiales, innovadores y con prometedoras aplicaciones, ya que, ademas de
contar con una muy baja densidad, poseen propiedades fisico-quimicas,
mecanicas y estructurales propias del metal del que estan formados y otras
derivadas de la estructura porosa. En este sentido, los metales celulares son
reconocidos como materiales multifuncionales, debido a que cubren una serie

de caracteristicas necesarias en diferentes aplicaciones.

Los metales celulares y espumas metalicas gozan de alta popularidad debido a
su interesante grupo  de propiedades, la combinacion de una elevada
rigidez con un peso especifico muy bajo, excelente absorcion alimp acto,
aislamiento acustico yun buen aislamiento; todo ello soélo funcién de
la estructura de la espuma. ElI aluminio es en la actualidad el metal mas
importante en la fabricacién de espumas metalicas, debido a su baja densidad

aparente, su espumabilidad y bajo costo.



Introduccion

Los metales celulares son materiales que no han alcanzado un total nivel de
desarrollo y, mucho menos, de explotacién debido, principalmente, a una serie
de problemas que aun existen en la mayoria de los procesos de produccion, y
que estan relacionados con costos de produccién, control del proceso y calidad
de las espu mas. El colapsamiento y falta de ho mogeneidad estructural
(reproducibilidad), siguen siendo los temas a a bordar en lalinea actual de
investigacion alrededor del mundo, pues resultan importantes paras er

abordados, para dar el salto y hacer factible la fabricacién a nivel industrial.

Dentro de los m étodos existentes para la fabricacion de metales celulares, los
procesos pulvimetalurgicos se hanid o posicionando como los de mayor
investigacion y evolucion. Concretam ente, las espumas de alu minio son un
material ligero absorbente de energia, vibraciones y ruido; no téxico, y cien por
ciento reciclable. Su uso potencial abre camino a gran cantidad de nuevas

aplicaciones en sectores como automotriz, militar, construccion y aeroespacial.

Actualmente el Laboratorio de Materiales Compuestos del Instituto de
Investigaciones Metalurgicas de la Universidad Michoacana, se ha encaminado
a preparar y caracterizar metales celul ares de alum inio en d os lineas de
investigacion: las espumas y las espo njas de alu minio. El pr esente trabajo
presenta la obtencion de espumas de aluminio a partir de polvos precursores de
aluminio e hidruro de titanio, y agregados de alumina metalizada con cobre, con
el proposito de incrementar el tiempo de expansidon maxima de las espumas de
aluminio durante el procesode espumado; la finalidad es mejorar su

manejabilidad y reproducibilidad; se estudian las repercusiones en el espumado
debido a los cambios de composicion de la ale acion y cantidad de re fuerzo

agregado.

El Capitulo 2de Ila tesis, documenta de manera resumida la técnica de
obtencién de espumas via tecnologia de polvos, ademas de sus parametros,

propiedades y aplicaciones; se aborda también el co ncepto de mojabilidad



Introduccion

como preambulo para la compr ension del efecto de las parti culas enla
estabilizacién de las espumas. El Capitulo 3 describe la metodologia seguida
para cumplir el objetivo del presente proyecto, protocolo experimental que cubre
tres puntos principales: 1) el recubri miento de Al ;O3 con Cu por un mé todo
auto-catalitico; 2) construccion de un instrumento de medicién en tiempo real
para el espu mado del aluminio (Expansometro-Laser); y 3) o btencién de
espumas con y sin adicion de particulas de alum ina, metalizadas y no-
metalizadas, como agente estabilizador de espumas a partir de compactados
espumables via tecnologia de polv os. Finalmente, el Ca pitulo 4 prese nta
resultados de la caracterizacién micro y macro estructural realizada a los polvos
metalizados y alas espumas obtenidas; presenta también la discusion
generada en base a las curvas de expansion durante el espumado, y el analisis
microestructural de la estructura porosa obtenida con la adicion de la alumina

metalizada.
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2 ANTECEDENTES

La palabra “celda” tiene su raiz en el latin, cella: pequefio compartimiento,
espacio cerrado. Estas celdas pueden agruparse dando lugar a lo que los
romanos denominaban cellarium y nosotros, solidos celulares. Se entiende por
sélido celular una red o conjunto de celdas (o poligonos) con caras y/o ejes
sélidos (segun el tipo de solido celular) unidas entre si formando una estructura
bidimensional o tridimensi onal. Este tipo de ma teriales no es nuevo, esta
presente de manera muy amplia e n la naturaleza. Entre los ejemplos mas
significativos destaca la madera, compuesta de celulosa, que etimolégicamente
procede del latin cellula: lleno de pequenas celdas. Otros materiales celulares
que aparecen constantemente en la naturaleza son el corcho, las esponjas o los

corales [1].

2.1 ESPUMAS DE ALUMINIO

La espuma metalica es un término que denomina a un grupo de materiales
metalicos porosos, término que aunque es de uso comun, puede inducir a un
concepto equivocado. En ciencias de los materiales e ingenieria, el término
define aun material que contiene un volumen muy significativo de f ase
gaseosa dispersa en una fase sélida; los gases en forma de burbujas ocupan
entre un 50% y un 90% de la estructura total. Esto dista un poco del significado
original de la espuma que describe unestado gaseoso atrapadoen un
liquido. Por lo tanto, "material celular" o "espuma sélida" son términos mas

adecuados a raiz de una terminologia comun [2].

Al serlas espumas metalicas resultado de una combinacion gas - metal, se
logran materiales de muy baja densidad y propiedades que son, por un lado,
caracteristicas del metal del que estan formados, y por otro, deri vadas de su
peculiar estructura. Estos materiales presentan diversos rangos de propiedades
térmicas, mecanicas y acusticas de espec ial interés en co mponentes para

4
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estructuras ultraligeras, sistemas de alta resistencia al impacto y elementos de

disipacion de calor y aislamiento acustico [3].

Concretamente, las espumas de aluminio son un material ligero absorbente de
energia, vibraciones y ruido; no tox ico, y cien por ciento reciclable. Su uso
potencial abre camino a gran cantidad de nuevas aplicaciones en los sectores

automotriz, militar, construccion, aeroespacial, entre otros.

2.1.1 Métodos de Produccién de Espumas Metalicas

Hoy en di a, existe una variedad de procesos de pr oduccidon de espumas
metalicas. Algunos son similares a las técnicas utilizadas para el espumado de
los polimeros o de soluciones acuosas, mientras que otros son exclusivamente
disefiados para producir espumas de metal. A |la hora de clasificar los procesos
de fabricacion de materiales celulares, estos se dividen en funcién del estado
de la materia prima que daori gen a la formacion del material celular,
estableciendo asi tres f amilias generales: procesos a partir de un liquido

metalico, de solidos metalicos y deposicion gaseosa. [4]

2.1.2 Espumado de Preformas Via Tecnologia de Polvos

El Fraunhofer-Institute for M anufacturing and Adv ance Materials (IFAM,
Bremen, Alemania) desarrollé un método de espumado para la produccion de
metales celulares po r tecnologia de pol vos. Actualmente son varias las
empresas e instit utos que producen espumas através de este proceso. El
proceso de espumado a partir de compactados particulados se puede efectuar
en molde abierto o con formas complejas 3D, o bien formando estructuras tipo
sandwich donde una piel met alica (acero o alum inio) o cera mica (alumina)
cubre un nucleo de espuma metalica. El aluminio ha sido utilizado ampliamente
como material de relleno en estructuras tipo sandwich y perfiles, mostrando un

comportamiento sobresaliente en varias propiedades mecanicas, tales como la
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capacidad de absorcion de energia de deformacidn, la tenacidad, la resistencia

a la flexién y la resistencia mecanica.

De manera general, el método de espumado de preformas por tecnologia de
polvos consiste en los siguientes pasos. Primeramente, los polvos metalicos, el
agente espumante y frecuentemente otros aditivos (como puede ser particulas
ceramicas que actuan como estabilizadoras de la espuma) son mezclados
homogéneamente para lograr distribucion detam afios y composiciones

controladas.

En un segundo paso, para la obtencion de las preformas espumables, la mezcla
es compactada por presion uniaxial en frio y/o caliente, laminacion o
compresion isostatica en frio; esta ultima, considerada la via mas econémica y
mas adaptable a nivel industrial. Después de la compactacion se realiza la
etapa de espumado colocando el material precursor en un molde donde se
calienta a una temperatura ligeramente superior a la de fusion del metal de la
matriz, temperatura a lac ual se genera la descomposicion del agente
espumante vy, asi, la liberacion del gas que crea la estructura porosa. Una vez
alcanzado el es pumado se procede a un enfriamiento rapido. La Figura 2.1

muestra un esquema del proceso.

Polvos Metalicos

Agente Espumante Mezclado Compactado Espumado

Figura 2.1 Esquema del proceso de espumado de precursores por tecnologia de polvos.
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Las espumas obtenidas mediante esta via suelen tener porosidades entre 50-92
%, con tamafos de poro promedio entre 0.5 y 8 mm, y densidades tipicas en un
intervalo de 0.4-0.8 g/cm3. La densidad relativa en el caso del aluminio y del

acero suele ser de alrededor del 20 y 40%, respectivamente.

Para obtener componentes finales espumados o con nucleos en espuma, se ha
puesto a prueba una combinacion de la via de tecnologia de polvos con la
técnica de moldeo por inyeccion, donde la e spuma, aun en estado semisolido,
se inyecta de manera controlada en un molde metalico o en arena con la forma

deseada.

Aunque las aleaciones de aluminio son las mas utilizadas para espumar por
este método, seleccionando los parametros de proceso y el agente espumante
adecuados, también es posible espumar por tecnologia de polvos metales tales

como el estafo, zinc, bronce, plomo, oro, aceros y titanio.

2.1.2.1 Influencia de los Parametros de Proceso

Los parametros de mayor relevancia en la preparacion de compactados
precursores de espumas son el contenido de metal y de agente espumante, la
presion de compactacion, y cuando es el caso, la temperatura de compactacion.
Otros factores que influyen en la densidad del prod ucto compactado son el
equipo de compactacion empleado, la forma y el material del que estan hechos
el molde y matriceria, las velocidades de calentamiento, el tipo de horno, entre
otros. Sin embargo, las variables principales son las caracteristicas intrinsecas
de los polvos empleados, tales como la forma, el tamafio y la distribucién de las

particulas, ademas de la homogeneidad y pureza de la mezcla.

2.1.2.2 Efecto de la Compactacion
Se ha demostrado que las condiciones de compactaciéon tienen un efecto
importante sobre la ¢ inética del proceso de espumado, siendo posible una

mayor descomposicion del agente espumante con la te mperatura cuando se
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realiza una compactacioén significativa. Es asi que parametros tales como el
grado de deformacion, el tiempo, la te mperatura y la presion de comp actacion
tienen una fuerte influencia en la et apa de espumado. Asavavisithchai y
Kennedy [68] est udiaron las caracteristicas microestructurales de espumas
preparadas con polvos compactados mediante cuatro métodos diferentes,
demostrando que se presentan varios niveles de cizalladura y rompimiento de
oxidos durante la consolidacion; ello conlleva a reacciones de las particulas que

rodean el TiH,, evidenciando signos de disolucion de titanio en la matriz.

2.1.2.3 Parametros de Espumado

En el caso de las aleaciones de aluminio, el agente espumante suele usarse en
cantidades menores al 1 % en peso , siendo comun el uso de TiHz2. Se debe
tener en cuenta que, aunque los polvos de TiH2 comienzan su descomposicion
a ~380°C y continua por encima de los 570°C, su comportamiento puede variar
cuando se e ncuentra mezcladoy compactado con los polv os del me tal o
aleacion a espumar; ademas, hay que anotar que la liberacién de hidrégeno es
mayor y mas rapida a temperaturas mas altas. Se ha demostrado que un pre-
tratamiento de oxidaciéon superficial del espumante TiH, a temperaturas entre
400-450°C, por periodos de 45 minutos, previo a la compactacion, tiene efectos
benéficos sobre la morfologia delaes puma obtenida. Sin embargo un
tratamiento térmico de mayor exposicion sobre el TiH2 puede ser perjudicial

porque reduciria la cantidad de gas disponible para el espumado [55].

El proceso de espumado es bastante sensible y fuertemente gobernado por el
efecto de las diferentes temperaturas. Estudios realizados por diferentes
investigadores coinciden en sefalar que los parametros que influyen en el
espumado de metales son la temperatura utilizada durante la compactacién de
los polvos; latem peratura, tiempo y velocidad de c alentamiento en el
espumado; el tiempo de enfriamiento; y la presion externa sobre la espuma. Asi

mismo, la cinética de expansion de espumas de aluminio es influenciada por la
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tension superficial de la aleacién, la composicion de la aleacion, su temperatura

de fusion, y la atmosfera de trabajo.

A fin de lograr un mejor control del tamano de los poros, es importante buscar
un equilibrio entre la presion externa que soporta la te nsion superficial de la
aleacion, y la presion de gas interna de los poros en la espuma. Banhart ofrece
un estudio muy completo con referencia al fendmeno de estabilizacion de una
espuma [5], del que concluye que el espumado se desarrolla en tres etapas

fundamentales: formacion, crecimiento y colapso (Fig. 2.2).

Etapa Proceso
Nucleacion
1 | Formacién + Heterogénea
| Inflado
Crecimiento
« | Drenaje
Colapso o -
| Engrosamiento

Figura 2.2 Etapas del espumado.

Existen muchos vacios por cubrir respecto al comportamiento de las espumas
durante la etapa de espumado. Varios estudios han sido e nfocados hacia la
caracterizaciéon y optimizacion de agentes espumantes con objeto de mejorar la
calidad de las espumas obtenidas. Entre los agentes espumantes de mayor uso
en el proceso de metalurgia de polvos estan el TiH2, ZrH2, CaH2, MgHz2 y el
HfH2, agentes empleados para el esp umado de aleaciones base zinc y base
aluminio, debido a que sus tem peraturas de descomposicion caen dentro del

intervalo de temperaturas donde dichas aleaciones alcanzan el estado liquido.
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2.2 PROPIEDADES DE LAS ESPUMAS METALICAS

Es posible estimar de manera tedrica las propiedades de una es puma si se

aportan los siguientes datos:

- Material del que esta fabricada la espuma (metal o aleacion)
- Caracteristicas morfologicas de las celdas

- Densidad relativa

L Ec. 2.1

Ps
donde, p es la densidad de la espuma, y ps es la densid ad del material

que conforma la estructura de la espuma [6].

Aun asi, las propiedades de las esp umas también dependen de excepciones
morfologicas en la estructura porosa, tales como paredes de celda onduladas o
rotas, o celdas de tamafo excepcionalmente pequeino o grande. Al tratarse de
una estructura microscépica tan co mpleja y variable (por la imposibili dad de
controlar el crecimiento de cada poro durante el proceso de fabricacion), todas

las propiedades de las celdas son tratadas desde un punto de vista estadistico.

2.2.1 Propiedades Mecanicas

Las propiedades mecanicas de las esp umas metalicas estan completamente
ligadas a las que presenta el material precursor; sin embargo, la morfologia es
también responsable de las propiedades finales de la espuma. Es importante
entender que las es pumas no se comportan homogéneamente como los
metales solidos; el tamafo y forma variable de la celda, asi como el espesor de
la pared celular, tienen efectos significativos en el comportamiento mecanico.
Aun cuando ello constituye uno de los aspectos mas atractivos de los
materiales espumados, que permite el disefio a la medida de un perfil de
comportamiento y propiedades deseadas, si no se controlan debidamente los

parametros de proceso, las propiedades resultantes son variables y por lo tanto,
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problematicas. La razon por la cual las espumas metalicas disponibles en el
mercado no alcanzan las propiedades mecanicas estimadas tedricamente, se
debe principalmente a defectos morfolégicos ligados a paredes danadas en las

células porosas [6,7].

El comportamiento esfuerzo-deformacién durante la compresién de una espuma
metalica difiere de la del metal precursor como se muestra en la Figura 2.3. La
carga inicial parece ser elastica, sin e mbargo, la curva de carga inicial, no es
recta y su pendient e esamen udo menor que el médulore al del met al
precursor, ya que algunas celdas (cuellos y paredes de los poros) ceden a

cargas muy bajas.

Médulo de Young, E
f
/

Tensién de

T'ension, o

Energia absorbida
hasta densificacién

Def L Def. de densificacién, ¢,

Figura 2.3 Esquema de la curva esfuerzo-deformacién en compresion de las espumas
metalicas [6].

Para determinar el médulo de Young verdadero de una espuma, primeramente
se aplica una carga durante el rango de elasticidad de la espuma, retirando la
carga para medir la pendiente delacu rva. Unavez que el esfuerzo eslo
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 es fuerzo-

deformacion se eleve progresivamente.

11
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Las propiedades mecanicas tedricas de mdédulo de Young E, mddulo de corte
G, y relacion de Pois son v en es pumas metalicas, pueden determinarse por
relaciones de las propiedades del metal precursor y la densidad de la espuma

mediante las siguientes expresiones matematicas [28]:

E=~aE, (pﬁ)n Ec. 2.2
3 o)’

=50(-GS (p—s) Ec.2.3

v=0.3 Ec.2.4

donde, n y a son constantes con valores entre 1.8 y 2.2, y 0.1 y 4.0,
respectivamente, dependiendo de la estructura de la espuma. Es importante
saber que el médulo de compresion E y el modulo de traccion E; no son
iguales, siendo el médulo de traccion 10% mayor. Esto es porque el
comportamiento esfuerzo-deformacion de una espuma difiere mucho, bajo
tension y bajo co mpresion: en tension, el comportamiento general de la
pendiente de la curva esfuerzo-deformacion es menor que E, lo que implica
microplasticidad desde esfuerzos muy pequenos. Mas alla dela zona de
plasticidad, las espumas metalicas se endurecen hasta la mayor resistencia a la
traccién, después de lo cual fallan tipicamente de manera fragil [6,8], la Figura

2.4 muestra una tipica curva esfuerzo-deformacién en tension.

Bajo carga de corte, los materiales metalicos celulares se comportan
habitualmente como fragiles; grietas inician en el nucleod e la muestra y se
propagan paralelamente al eje de carga a lo largo de la muestra. Espumas
sometidas a ensayos de torsién, experimentan la fractura espiral tipica

observada en muestras solidas.

Analisis por elementos finitos han demostrado que las espumas metalicas son
poco sensibles a muescas y agujeros; grietas o cambios de diametro no afectan
notablemente sus propiedades de resistencia a la traccion [2]. Por lo tanto, las

12



Revisién Bibliografica

estructuras basadas enespu mas son mas tolerantes alos dafos,y el
comportamiento durante la falla es menos catastréfico que la de u n metal

solido.

*

Gp]co‘ B et

*

0.2% Eco 3

Figura 2.4 Curva esfuerzo- deformacion en tension, E* es la rigidez de la espuma; O*y es el
limite de elasticidad; O*pico, es esfuerzo maximo y €*,c,, es la maxima deformacion [72].

Otra caracteristica muy interesante, en relacion con el comportamiento
mecanico a la compresiéon de las espu mas metalicas, es la enorme capacidad
de absorcion de energia, como se observa en la Figura 2.3. La deformacion por
compresion de materiales metalicos celulares no es un pro ceso 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 deformacién en la muestra, lo que se traduce
en alta a bsorcion de energia durantel| a deformacidon no elastica, este
comportamiento se puede observar enla Figura 2.5, donde se muestran una
serie de micrografias tomadas mientras se aplicaba carga de compresion a una

espuma de aluminio [8].

La recuperacion elastica después de que la carga es retirada en una espuma de
metal es sig nificativamente menor a la que se observa ene spumas de

polimero. Esta caracteristica de las espumas metalicas se aprovecha en

13
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dispositivos para prevenir lesiones ce rebrales mediante la absorcion del a
energia del impacto ; la recuperacion ela stica inmediata de una espuma

polimérica después del impacto tiende a causar lesiones en el cuello.

Figura 2.5 Seccion transversal de estructuras de espuma de aluminio bajo compresion [73].

2.2.2 Propiedades Térmicas y Eléctricas

El punto de fusién de las espumas metalicas es el mismo que el del metal de
que estan hechas. No obstante, el calor especifico es una funcion tanto del
metal como de la fase de gas atrapado. El coeficiente de expansion térmica
depende en gran medida de la estruct ura de la espum a; mientras que la
conductividad térmica disminuye en c omparacion con la del metal sodlido
correspondiente del a misma manera que sucede conlas propiedades

mecanicas, propiedades directamente proporcionales con la densidad [6]:
0\
Mg (—) Ec.25
Ps

Donde, g es unaco nstante que varia de 1.65a 1.8 , dependiendo de la

morfologia de la espuma.
En estrecha relacion con la ley Wiedeman-Franz [9] relativa a la cond uctividad

eléctrica y térmica de los metales, las propiedades eléctricas de las espumas

metalicas se comportan de manera similar a las propiedades térmicas. Esto es,
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la resistividad eléctrica de una espuma metdlica esta estrechamente

relacionada con la densidad [6]:

R=Rq (2 Ec.2.6
S bs

donde, en este caso, y varia entre 1.0 y 1.85 dependiendo de la morfologia de

la espuma.

2.2.3 Absorciéon de Sonido y Supresion de la Vibracion

La capacidad de absorcidon acustica de las espumas metalicas no es tan buena
como en los materiales disefiados especificamente para la absorcién de sonido,
como lo es en la lana de vidrio; sin embargo, las espumas metalicas pueden
alcanzar coeficientes de absorcion de sonido de hasta 99% en ciertas
frecuencias. La absorcion del sonido depende en gran medida de la morfologia
de la espuma, y es generalmente mejor en esponjas que en las espumas. Esto
se puede entender teniendo en cuenta la reflexion, absorcion y transmision de
las ondas de sonido en las interfaces. Es obvio que una onda de sonido que
golpea una pared celular perpendicularmente sera principalmente reflejada,
mientras que una onda que golpea la p ared celular d e una esponja en un
angulo agudo, transferira la mayor parte de su energia a la pared celular,
debido a la tortuosidad delasu perficie delaesponja , que es mejor

aprovechada para absorber el sonid o, cuando la o nda sonora tiene mayor
contacto durante su trayectoria con la superficie porosa. La amplitud de la onda,
se reduce progresivamente en las paredes celulares al aum entar la distancia
recorrida en la espuma, debido ala interferencia destructiva de los c uellos

superficiales y la histéresis mecanica [6].

La histéresis mecanica es también la razén de la amortiguacion mecanica de
los materiales celulares y la supresion de la vibracion; el factor de pérdida de

energia en espumas es aproximadamente 10 veces mayor que la del m etal

15



Revisién Bibliografica

sélido. La frecuencia de resonancia de una estructura de espuma metalica, en
general, se enc uentra en frecuencias mas bajas, en c omparacion con u na
estructura convencional, ya que el m 6dulo de Y oung y la den sidad de la

espuma son mas bajos que el del metal sélido [6, 10,11].

2.3 APLICACIONES

Las excepcionales propiedades mecanicas, térmicas, acusticas, eléctricas y
quimicas que poseen las es pumas metalicas, da lugar a una variedad de
aplicaciones potenciales en laindus tria, particularmente enla s areasd e
absorcién de energia, manejo térmico y acustico, asi como en estructuras

ligeras para transporte y arquitectura [12].

Ninguna de las propiedades de las espumas de aluminio es extraordinaria, la
mayoria de sus pro piedades estan disponibles de manera separada en otros
materiales. Lo que hace extraordinarias a las espumas de aluminio, es el hecho

de que en ellas se combinan propiedades que no lo hacen en otros materiales.

2.3.1 Consideraciones Generales

Las principales consideraciones en la el eccion de un metal poroso o u na

espuma metalica en la solucion de un problema particular son las siguientes:

i) Morfologia. Tipo de material celular (poro abierto o cerr ado); volumen de
poros; tamafio de poro; forma de poros.

i) Metalurgica. Metal, aleacion o microestructura requerida.

iii) Proceso. Viabilidad de formacién del sdlido poroso y obtencion de productos
derivados.

iv) Economia. Factibilidad para la produccion en volumen.

El primer punto es decisivo en la evaluacién de las aplicaciones de un material

metalico celular; los materiales metalico-celulares son requeridos con diferentes
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grados de densidad, desde “muy ligeros” para aplicaciones funcionales, hasta

“muy densos” para aplicaciones estructurales de apoyo y carga.

Respecto ala seg unda consideracion, es importante distinguir qué metal o
aleacion debe emplearse en la elaboracion de los metales celulares.
Estructuralmente, los componentes porosos para soporte de carga deben ser
ligeros pues de otra manera serian elaborados de métales o aleaciones
convencionales. Es por ello que las espumas de aluminio, magnesio, y titanio,
predominan para tales aplicaciones. En aplicaciones médicas, es comun el uso
de titanio debido a s u compatibilidad con los tejidos. Mientras que aceros
inoxidables y titanio mismo son empleados en aplicaciones que involucran

medios quimicos agresivos o altas temperaturas.

Finalmente, respecto al procesamiento y costo, la tecnologia debe ser viable
para la producci 6n del metal celular se leccionado; la produccion debe
incorporarse a un proceso de pre ferencia continuo y eficiente. La tecnologia
para la elaboracion del metal celular es inutil si el compo nente requerido no

puede ser elaborado a un precio razonable [13,14].

2.3.2 Industria Automotriz

La creciente demanda de seg uridad en los automoviles ha dadolug ar a
unidades de mayor peso, esto en contradiccién con las actuales demandas de
reduccion en el consumo de combustible que requieren automotores ligeros; de
manera concreta, en sociedades como Japon y algunos paises de Europa son
cada vez mas apreciados los automoviles pequefios. Esta reduccion en peso,
sin embargo, no debe tener lugar a expensas de las dimensiones de la cabina;
lo que se intenta es reducir el tamafo de los motores y aligerar las estructuras
para que el confort de los pasajeros no sea mermado. El ajuste crea nuevos
problemas de disi pacion de calorenelc ompartimiento del motor y enla

reduccién de areas de seguridad contra impactos por accidente. También se
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considera reducir las emisiones acusticas de los vehiculos, por lo que crece la

demanda de novedosos aislantes acusticos.

Las espumas de aluminio ofrecen soluciones para algunos de estos problemas.
La Figura 2.6, resume los campos d e aplicacién de las esp umas metalicas,

principalmente las de aluminio, en la industria del automovil.

Rigidez Curva esfuerzo

Kbsorcion deformacion

de energia

Ideal Multifuncional

Doble funcionalidad

Conductividad

térmica
Absorcion

acustica

Figura 2.6 Campos de aplicacién de las espumas metalicas [2].

El interior de los circulos trazados en la Figura 2.6 presenta los tres campos de
aplicacion distinguidos; anexo se esp ecifican la propiedad o ventaja ofrecida.
Un caso ideal seria la condicion de interseccion de los tres campos: un material
ligero; absorbedor de energia al impacto; aislante acustico y conductor térmico.
Tal material multifuncional es dificil de imaginar y es satisfactorio encontrar un

material con dos funciones aplicables.
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2.3.3 Absorcion de Energia al Impacto

Las necesidades de seguridad y dispositivos de absorci 6n de impactos,
reduccion del consumo de combustible y emisiones acusticas, y componentes
de alta emision del calor, hacen de las espumas de aluminio un material idoneo

para la industria automotriz.

El uso de espumas de alu minio en la es tructura de los automdviles esun
fendbmeno suscitado hace pocos afos. La empresa Cymat fabrica Cymat
SmartMetal, espuma de aluminio aplicada en la constitucion de automoviles.
Este material ofrece una mejor ada relacién de propie dades tales com o
resistencia-peso, absorcion de en ergia, aislamiento térmico y acustico,
reciclabilidad y bajo costo relativo de produccion. El material se aplica en partes
absorbentes de impacto, vigas laterales de puertas, cajas de impacto (Figura

2.7), cierres de partes de motor, turbinas, entre otros [15].

Figura 2.7 Caja de impacto [16].

De manera general, las espumas de aluminio presentan buenas propiedades
frente a un amplio rango de esfuerzos, se deforman proporcionalmente a la
carga soportada y la absorci 6n de energia es aprox imadamente isotrépica.
Frente alosimp actos, lasesp umas dealum inio tienen un mejor

comportamiento que lasesp umas poliméricas debido a su mayor
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deformabilidad, presentando un bajo indice de rebote en situaciones de choque

dinamico (menor a 3% frente a 15% de las espumas de poliuretano) [17].

Las espumas de aluminio utilizadas en partes de vehiculos (GM, BMW y Audi)
suponen un aligeramiento estructural del 30%, ademas de reforzar el sistema
de seguridad mediante absorbentes de impacto, y mejorar el indice NVH (ruido,
vibracion, rigidez) [18]. En automdviles deportivos, donde la rigidez y el peso
son aspectos muy importantes, el fabricante aleman Karmann realiza ensayos
con paneles “sandwich” tridimensionales ultraligeros [19]. Como resultado, la
sustituciéon de componentes tradicionales de acero por espumas de alu minio
reduce elpeso enun 25%, ademas de aumentar lari gidez en un 70 0%.
Ademas de las ventajas técnicas, esto se traduce en una reduccion significativa
del numero de componentes necesarios en el vehiculo, disminuyendo el costo

de fabricacion.

La mejora del co nfort por la reduccién del ruido en el interior d el automdévil es
otro campo donde las espumas de aluminio pueden actuar, tanto como barreras

acusticas, como reductores del ruido transmitido al exterior del vehiculo.

El problema delas vibraciones de reson ancia indeseables de un m otor,
vehiculo, etc., que son causa de averias y la emision de ruidos, puede ser
reducido con el uso de espumas. Puesto que el mddulo de Young de la espuma
es menor que la c ontraparte del metal sin espumar, lares onancia de una
espuma se des plaza, generalmente, a m enor frecuencia. Para el Cadillac
Sixteen (GM) se fabrica suelo de espuma de aluminio, lo que permite la misma
firmeza que otros materiales pero con un menor peso y espesor, brindando un

mayor espacio interior y mejor indice NVH [20].

2.34 Material Estructural

Las espumas de alu minio combinan una altari gidez con baja densid ad,

comparadas con el material del q ue provienen. La ventaja que tienen las
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espumas sobre su m aterial sélido precursor se v uelve evidente cuando los
esfuerzos de flexion se consideran en funcion del peso. La distribucion de masa
de las estructuras celulares incrementa la rigidez y laresistenciad e la
estructura constituida, en comparaciéon a un mismo peso del material sélido del
que provienen. Lo anterior hace que las espumas sean utiles como
componentes altamente resistentes, ligeros y de apoy os contra carg a en

automoviles y aplicaciones aeroespaciales.

Actualmente, la industria automotriz y la industria aeroespacial utilizan paneles
de acero rellenos de espuma de aluminio (Figura 2.8). Comparandoles con su
material solido precursor, las la minas de aluminio rellenas de espuma han
mostrado ser li geras y of recen un a umento notable en cu anto ari gidez

estructural [15].

Figura 2.8 Estructura sandwich formada de dos placas de aluminio de 5 mm de espesor y un
centro de espuma de aluminio de 30 mm [21].

2.3.5 Absorcién Aculstica

Las espumas metalicas también han sido utilizadas como materiales aislantes
de sonido. Dentro de las estructuras porosas de las esponjas, el sonido es
atenuado por las pér didas de vibracion. El reflejo dentro de las celdas de la

estructura de las esponjas ocasiona largos y tortuosos caminos en donde es

posible la completa absorcidon [2]. Las propiedades acusticas de las espumas
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metalicas las hacen aptas en lugares donde la a bsorcion de sonido es
fundamental; un ejemplo de ello son los estudios de grabacién. Las espumas
de aluminio, particularmente aquellas con cierto grado de interconexion de
poros, son muy eficaces en la absorcion del sonido. El sonido entrante se refleja
dentro de la espuma entre los poros; la superficie del poro vibra convirtiendo el
sonido en calor. Un nivel de sonido muy reducido se refleja dentro del espacio
encerrado. En materiales acusticos, el coeficiente de absorcion es una funcion
del espesor del material, lade nsidad y elta mafo del poro. La maxima
absorcion de sonido para las frecuencias incidentes puede ajustarse por el
tamano del porode laespuma. La mayor absorcidon de energia sonora se

produce para espumas con densidades en torno a 0.65 g/cm? [22].

2.4 FISICA DE INTERFASES

Las interfaces y la fisica que les caracteriza, tienen una influencia significativa
en una amplia gama de areas d e ingenieria, tales como se miconductores,
sistema tribolégicos y recubrimientos, microscopia, corrosion, y mojabilidad o
humectabilidad de s uperficies a baja y alta temperatura [23-25]. Respecto al
ultimo punto, es importante entender que el mojado no es una propiedad del
material, liquido 6 sélido; el mojado es caracteristico de un sistema que consiste
en un liquido, un sustrato (independientemente de si es li quido o sdlido) y la

fase vapor alrededor de estos, si existe.

2.4.1 Mojabilidad

La mojabilidad se refiere al estudio de como un liquido esparce sobre un
sustrato. Un método comun de clasificaciéon entre lo s distintos tiposd e
mojabilidad es |la diferenciacion entre mojado total y parcial. El parametro que
diferencia a los dos es el parametro de difusion S, un indicador de la diferencia

de energia superficial por unidad de area seca y humeda [26].

_parea_r-area
S_Eseca'Emojada Ec. 2.7
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S=Ygy~(YsL Y1) Ec.28

Las energias superficiales del soli do-vapor, sélido-liquido, y las interfaces
liquido-vapor estan re presentadas por ysy, YsL Y YLv, respectivamente. Si el
liquido tiene una fuerte afinidad con el solido, facilmente se extiende en la
superficie disminuyendo su energia superficial. Esto se conoce como mojado
total. En el caso del mojado parcial, la afinidad entre liquidos y sélidos es baja, y
el liquido dificilmente se extiende sobre el sdélido; y en cambio, la gota liquida

forma un casquete esférico una vez que se logra el equilibrio (Figura 2.9) [26].

Y

Mojado Parcial Mojado Total

Figura 2.9 Esquema de una gota sobre una superficie, presentando mojado total y parcial.

El angulo de contacto 8, se define como el angulo entre los vectores de la
tensién superficial de la interface solido-liquido, ysi, y la tensién superficial del
liquido-vapor, yLy; es igual a 0° cuando el mojado es total, pero cuando el
angulo es menor o igual a 90° sin llegar a0°, se considera como mojado
parcial; por el contrario cuando el angulo de contacto es mayor a 90°, sera un

sistema mayormente de no mojado.

La ecuacion Young-Dupré resulta de la suma de las tres tensiones superficiales
que actuan en lalinea de contacto entre el sustrato, el liq uido y el vapor
circundante (como se mues tra en la Figura 2.10), e ig ualando la suma a cer o
[28]:
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Yy C0S6=Yg, Vs, Ec. 2.9

Vapor (V) Yiv

Ysv 6 Vst Liquido (L)

Figura 2.10 Angulo de contacto en un experimento de gota sensible.

Sustituyendo la ecuacién 2.8 en 2.9:

S=y,,(cos6-1) Ec. 2.10

El angulo de contacto 8 solo se define si el parametro de difusion S es negativo.
El angulo de contacto 0, es el parametro mas utilizado para medir la

mojabilidad e incrementa cuando el liquido no moja al sustrato [74].
2.4.2 Mojado a Temperaturas Elevadas

El comportamiento del mojado entre m etales liquidos y ceramicos influye
fuertemente en diversos procesos, como es la producciond e materiales
compuestos o el com portamiento mecanico de uniones disimil metal-ceramica,
motivo por el cual su estudio ha crecido en los ultimos afos [28,29]. Los
experimentos de mojabilidad a elev ada temperatura, son mas dificiles de
controlar que a temperatura ambiente; como es sabido, las propiedades
superficiales de casi todos los metales y la ceramica, a elevada temperatura,
son muy sensibles a las impurez as contenidas enla atmosfera de trabajo
(principalmente oxigeno). Por otra parte, muchos sistemas liquido-solido se
comportan lejos del equilibrio quimico, y las reaccion es interfaciales que
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resultan pueden alterar la quimica, la estructura y la topografia de las interfaces
[30].

2.4.3 Método de la Gota

El experimento de la gota pendiente (representado en la Figura 2.11) es, en
principio, relativamente sencillo y por lo tanto, es el método mas utilizado para
estudiar el comportamiento de mojabilidad de los sistemas. En este método se
permite que una g ota de li quido se ex tienda sobre u na superficie soélida
horizontal hasta alcanzar el equilibrio. Una vez en el equilibrio, el angulo en que

la gota toca la superficie puede ser medido como el angulo de contacto 6 [30].

Vapor (V) Vapor (V)
Metal
‘ 3 Liquido (L)
Sustrato (S) 1 8lstrato l’(S)

Figura 2.11 Esquema de experimento de la gota pendiente. Una porcién de m etal se coloca
sobre un sustrato antes de calentar. Durante el proceso de calentamiento, el metal se funde y
forma una gota de liquido que se extiende sobre la superficie. El angulo de contacto 8 se puede
medir como se muestra.

2.4.4 Mojabilidad de Aluminio y sus Aleaciones

Mientras que el comportamiento del mojado de los metales puros, como el
aluminio, sobre s ustratos ceramicos a alta temperatura ha sido estudiado
ampliamente, el mojado de aleaciones de aluminio sobre sustratosd e

ceramica, ha recibido menos interés.

Basado principalmente en aleaciones de aluminio-estafo sobre zafiro, Li y col.
[31,32], desarrollaron un modelo de prediccion del angulo de contacto 6 y el
trabajo de adhesion W, en isotermas de aleaciones binarias sobre sustratos

ceramicos, como por ejemplo la Al,O3. Para el sistema en el que el elemento B
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es tensoactivo, en la interface aleacion/ceramico, y también (aunque en menor
medida) en la superficie de la aleacion, este modelo predice las isotermas de
comportamiento del angulo de contacto y el trab ajo de adhesion, como se

muestra en la Figura 2.12 [32].

El aluminio est ensoactivo enun a aleacion Cu-Al liquida, que contiene
principalmente cobre. El modelo predice que W, aumenta mientras disminuye 6
a pequefas adiciones de aluminio en la aleacion. Por el co ntrario, pequefas
adiciones de cobre al aluminio, no tienen casi efecto en ninguno de los

parametros de acuerdo al modelo [32].

A Xp B A Xp B

Figura 2.12 Isoterma tipica Wa (Xg) y 8(Xg), para sistemas similares a Cu-Al sobre Al,O3;, donde
el componente A es Cu y el componente B es Al.

Klinter y col., estudiaron el comportamiento del mojado en diferentes sistemas
metal-ceramico [69], donde pudieron observar la variacion del angulo de
contacto en cada sistema analizado. En la figura 2.13 se compara los angulos

de contacto en equilibrio de diferen tes aleaciones sobre alumina. Se h a
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encerrado en un rectangulo rojo el ar ea que componen los angulos de 70° a
86°, que de acuerdo a Kaptay [40,42] pueden ser los ang ulos mas benéficos

para estabilizar las espumas metalicas con agregados de alumina.
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Figura 2.13 Comparacion de los angulos de mojado de Al, Al-11.5%Si, Al-1%Mg y Al-7%Cu,
sobre alumina [69].

De esta investigacion podemos observar que el mejor comportamiento de
mojado se tiene de la composicion de Al-7%Cu, que esta dentro del rango mas
benéfico para la estabilizacion de las espumas [69]. Tomando esta investigacion
como base, podemos presumir que la adiciéon de cobre en la s uperficie de las
particulas ceramicas ayudara a contrarre star el drenad o y coalescencia de
poros, al permitir al aluminio absorber las particulas de alumina debido a la
buena mojabilidad que presentaran por la presencia de Cu, aumentando asi el

porcentaje de expansion y estabilidad durante el proceso de espumado.
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2.5 EFECTO DE LAS PARTICULAS CERAMICAS EN LA
ESTABILIDAD DE LA ESPUMA

Para entender la estabilidad de la espuma, es importante entender que por su
alta energia libre superficial, tienen estructuras termodinamicamente inestables.
Por lo tanto, al hablar del término “estabilidad de la espuma” solo nos referimos
al retardo cinético del colapso de la espuma. Ademas, se ha comprobado que
es imposible espumar liquidos como un solo componente, sin alguna fraccion
de fase solida, debido a la insuficiente estabilidad de la burbuja. Las burbujas
en los liquidos como elagua o aluminio puro, se rompen inmediatamente

después de llegar a la superficie [33,34].

Para entender mejor la estabilidad de las espumas metalicas, se debe abordar

primero la fisica de las espumas acuosas.
2.5.1 Estabilidad de Espumas Acuosas

Las espumas liquidas son sistemas de dos fases, que constan de células de
gas encerradas por li quido. La mayoria de las espu mas acuosas deben su
existencia exclusivamente a la presencia de componentes tensoactivos que se
concentran en las su perficies y peliculas del liquido, estos componentes son
llamados surfactantes. La mayoria de los tensoactivos son moléculas organicas,
anfifilicas que consisten en una cabeza polary unacolano polar, loque
demuestra el co mportamiento hidrofilico en un extremo y el comport amiento

hidrofébico en el otro.

El efecto estabilizador de los tensoactivos (como detergentes) en las paredes
celulares de las espumas acuosas es doble: por un lado, | os agentes
tensoactivos se alinean en un arreglo monomolecular en la interface liquido-gas

(Figura 2.14), lo que aumenta la elasticidad de la pelicula. Como resultado, la
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energia superficial de la pelicula se reduce y retrasa la ruptura de la pelicula
interfacial [34].

I

f. ? N Liquido

CEILERAS

Figura 2.14 Moléculas tensoactivas alineadas a lo largo de la interface liquido-gas; se observa
esquematicamente la "cabeza" de la molécula sumergida en el liquido acuoso, mientras que la
"cola" se adentra en el gas (en este caso el aire).

Por otro lado, la alineacion regular de las moléculas del surfactante, debido a
que las cabez as polares se introducen en el liq uido, provoca un cam po
electrostatico, lo que genera dos interfaces liquido-gas, las cuales se repele n
una con otra. Esto conduce a un aumento en el grosor de la pared celular y mas
liquido es retenido entre las paredes. Ademas, las fuerzas de repulsion entre
ambas interfaces liquido-gas, estabilizan las burbujas durante el ascenso a la

superficie del liquido y evitan la coalescencia [35].

En el campo de la metalurgia extractiva y mas concretamente, en la flotacion,
se ha encontrado que no sodlo surfactantes estabilizan la espuma en las celdas
de flotacion, sino también las particulas del mineral tratado puede, bajo ciertas
condiciones, ayudar a estabilizar la es puma y ayudar ala ev olucion de las
burbujas [36].

La fase liquida en una espuma, se encuentra principalmente donde se unen tres

células de la espuma; estos puntos de interseccion son llamados “cuellos” de la
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espuma. Debido a que el radio de curvatura de la pared celular es menor que
en las uniones ftriples, las fuerzas capilares continuamente extraen liquido de
las peliculas de entre celdas hacia lo s cuellos de la espu ma, provocando que

las paredes colapsen y exista drenado de liquido.

La disminucion en el grosor de la pared celular eventualmente se traduce en
una severa inestabilidad que apenas resiste la diferencia de presion, AP, a
través delain terfaz. Bajot ales circunstancias, las ondas de sonido, las
vibraciones mecanicas, o incluso las fluctuaciones térmicas, pueden provocar la

ruptura de la pared y las dos burbujas adyacentes coalescen [34].

2.5.2 Estabilidad de Espumas Metalicas

Al igual que con espumas acuosas, en la produccion de espumas metalicas
existe especial cuidado con el drenado del m etal liquido para evitar la
coalescencia de los poros y evitar la ruptura de las paredes de las celdas, y asi
retardar el colapso total de la espuma. La estabilidad de las espumas metalicas
fabricadas por metalurgia de polvos, se cree es debido a la prese ncia de una
capa de 6xido alrededor de las particulas precursoras de metal [37]. Kennedy y
col. [38,39] mostraron que también se p uede obtener un aumento en la
estabilidad de la espuma al adicionar particulas ceramicas ala mezcla de

polvos de las preformas espumables obtenidas por tecnologia de polvos.

Es importante entender que estas particulas ceramicas no se comportan como
surfactantes anfifilicos en las espumas acuosas. Esto es debido tanto a que, las
particulas ceramicas nos on anfifilicas, y también porque los campos
electrostaticos responsables del rechazo entre las pare des en las espu mas
acuosas estarian bloqueados en el metal liquido [40]. Los mecanismos que se
cree causan el may or efecto positivo de las parti culas de cera mica en la
estabilidad de la espuma son un aumento de la viscosidad, y sobre todo, la

generacion de una fuerza de separacion entre las paredes de los poros.
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2.5.2.1 Aumento de la Viscosidad

Al igual que enlas espumas acuosas, el adelgazamiento de las paredes se
produce inmediatamente después que la espuma metalica comienza a
desarrollarse. Las fuerzas capilares drenan el metal liquido de las paredes y

cuellos de la espumas hacia la base por accion de la gravedad [41].

A pesar de que la espuma no se vuelve termodinamicamente estable con
aumento delav iscosidad del metal liquido, se p uede entender que una
disminucion en el flujo del metal liquido disminuira la cantidad de metal drenado
de las paredes celulares y por lo tanto, aumentara su estabilidad. Entonces, la
espuma también sufrira menos coalescencia de losp oros durante la

solidificacion.

2.5.2.2 Generacion de las Fuerzas de Repulsion

En la produccion de espumas de metal en estado liquido por el proces o
CYMAT, se ha comprobado empiricamente que las b urbujas creadas en la
masa fundida son estabilizadas por particulas ceramicas, las cuales evitan que
las burbujas coalescan [4]. Este mecanismo es similar al efecto de dos capas

dobles contiguas de surfactantes, que se repelen, en las espumas acuosas.

Un modelo simplificado de la estabilizacion de la interface liquido-gas propuesto
por Kaptay [42], as ume una capa gruesa con parti culas, la cual rodea
completamente la burbuja. A partir de este modelo, Kaptay sugiere un rango de
angulo de contacto entre el metal liquido y las particulas de ceramica de 20° a

90°, a fin de que las particulas puedan estabilizar la espuma.

Esto se entiende mejor teniendo en cuenta el esquema de la Figura 2.15 [15].
Una vez que la pelicula del borde de la espuma se adelgaza, el espesor de las
paredes celulares aprovecha el diametro de las particulas sélidas parcialmente
mojadas para mantener el liquido dentro de la pelicula y prolongar el inicio de la

ruptura (Figura 2.15 b). Por el contr ario, un pobre mojado de las particulas
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(dngulos de contacto por encima de 90°), causa que el liquido se retraiga de la
superficie sdélida (Figura 2.15 a); las interfaces débiles liquido-solido originan

rupturas y el colapso de la pelicula de la espuma.

Particula

Figura 2.15 Esquema para ilustrar el efecto del mojado de las particulas en la estabilidad de la
pelicula. EI modelo supone una monocapa de particulas alineadas dentro de | a pelicula entre
dos células: a) El metal liquido moja muy poco las particulas, induciendo la ruptura de la
interface (flechas); b) El metal liquido moja las particulas, permitiendo que el liquido residual se
mantenga dentro de la pelicula.

El modelo anterior muestra que particulas solidas mezcladas con un metal
fundido pueden generar una fuerza de separacion similar a la fuerza de
repulsion que generan las moléculas a nfifilicas en espumas acuosas. Basado
en ello, Sun y col. [42] realizaron una simulacién experimental con particulas
plasticas empleando un agente tensoactivo en una solucion libre de etanol-agua
para imitar el comportamiento del metal liquido. Las particulas plasticas inertes
actuaron en vez de las parti culas ceramicas; encontraron que variando el
contenido de etanol en la solucion, el comportamiento de mojado entre el
liquido y las particulas de plastico es alterado. De esta simulacion, se determiné

experimentalmente un intervalo éptimo del angulo de contacto de 75° a 85°,
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para pretender la estabilizacion de una espuma con sélidos contenidos. Este

estudio corresponde intimamente a la teoria de estabilizacion de Kaptay [44].

Produciendo espumas de plomo con particulas no metalicas en un ambiente
gravitacional reducido (microgravedad) logrado durante vuelos parabdlicos en el
aeroplano A300 zero-g operado por Novoespace en Francia, Wubben y col. [45]
pudieron esencialmente eliminar el drenado de liquido de la espuma. El estudio
se efectud con el objetivo de estudiar el efecto de particulas estabilizantes en la
formacion de espumas. El descubrimiento de que la distribucién de tamafio de
poro en tales espumas no era significativamente mejor que aquellas producidas
en condiciones de gravedad normal, ademas que es necesario la modificacion
de la viscosidad por la a dicion de solidos para mejorar la estabilidad de
espumas, sin que el efecto de gravedad reducida mejorase por sisoloeln o
drenado en espumas de bajo contenido en sdlidos, condujo a la conclusion de
que la viscosidad por si misma debe ser asignada como un segundo fendmeno
en importancia en la estabilizacién de espumas metalicas. Las p articulas de
oxido dispersas no solamente evitan el drenado al incrementar la viscosidad del
liquido metalico, sino ademas suprime la coalescencia de poros, posiblemente

por generacion de fuerzas de repulsion analogas a la de las espumas acuosas.

La reduccién del tamano de la particula adicionada es v entajosa solo hasta
cierto punto, pues latende ncia creciente para ag lomeracién de parti culas
pequefas, causa dificultades para su arreglo en el metal fundido. En este
contexto, deberia ser notable que, no sélo es la aglomeracién quien causa
dificultades en la suspension y distribucion de las particulas en el metal liquido;

dichos efectos también son causados por un alto volumen de particulas.

Otro factor a considerar esla diferencia significativa de densidad entre las
particulas y el m etal fundido; una diferencia notoria puede causar que las
particulas o bien, floten a la superficie, o se depositen en el fondo del metal

liquido.
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Cabe mencionar que un enfoque alternativo para aumentar la estabilidad, sobre
todo de las espumas de aluminio, es el uso deliberado de gases o ag entes
espumantes oxidados. De esta manera, la formacion de capas de 6xido in-situ
en las interfaces liquido-gas de las burbujas, proporciona mayor estabilidad en
las paredes de las células de la espuma [46], ya que el 6xido ayuda a evitar la
coalescencia de células, a pesar de q ue el arreglo de particulas en la interface
liquido-gas empeora. Sin embargo, la oxidacion ocasionada por los gases de
soplado no puede sustituir la presencia de particulas de estabilizacion en la
masa fundida [47].

2.5.3 Alumina como Refuerzo Ceramico

Los polvos refractarios industriales como o6xidos, carburos, boruros y nitruros
son comunmente usados para la fabricacion de compuestos. Los tamanos de
particula varian enunrang o de1a 10 ym, dependiendo del propdsito del
compuesto y de la matriz metalica utilizada. La alumina es muy atractiva para
reforzar matrices, esto se debe principalmente a su combinacion de elevada
resistencia y modulo. Por otro lado su elevado punto de fusion y bajo coeficiente
de expansion térmica permite tener buenas propiedades térmicas. Este
ceramico en una matriz pura de aluminio no genera reaccion interfacial, mas
cuando se utilizan aleaciones de aluminio, la alumina reacciona con algunos
metales como el magnesio. El proble ma principal de este refuerzo es su baja

mojabilidad por debajo de los 900°C.

2.5.4 Recubrimiento de Refuerzos

En los casos en que el metal no moja al ceramico, ningun proceso en fase
liquida puede ser utilizado. Cuando ningun componente del sistema a utilizar
puede ser cambi ado, se pued e mejorar la mojabil idad entre lasf ases
modificando la su perficie particula-aleacibn mediante recubrimientos. El
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recubrimiento de refuerzos es una técnica exitosa adoptada para prevenir la

reaccion interfacial y promover la mojabilidad del refuerzo-matriz.

El desempefio del recubrimiento no solo depende de las caracteristicas
inherentes del recubrimiento y el sustrato a recubrir, sino también depende de la
adhesion entre ambos. La mojabilidad se promueve con esta adhesion a través
de enlaces fisicos, quimicos y mecanicos que actuan en toda la interface
recubrimiento-substrato. Se han adoptado varias técnicas de recubrimiento para
refuerzos, que tienen como caracteristicas capas uniformes y delgadas, sin la
degradacion de las propiedades del refuerzo. Debido a que el tipo, propdsito y
proceso de los recubrimientos varia de acuerdo con el sistema en estudio, es

necesario un analisis previo para determinar la mejor técnica a utilizar.

Muchos metales, aleaciones, ceramicos y algunos intermetalicos pueden ser
usados como recubrimientos, pero sus caracteristicas frecuentemente limitan
los procesos que pueden ser usados para su aplicacion. Los recubrimientos
metalicos funcionan como promotores para el mojado en el aluminio liquido y

también protegen al refuerzo ceramico para que no reaccione con la matriz.

2.5.4.1 Recubrimiento Metalico Autocatalitico

En el presente trabajo se pretende aumentar el mojado de las parti culas de
alumina con el aluminio o aleaciones de aluminio, para mejorar la expansion y
estabilidad de las espumas de aluminio. El recubrimiento de la superficie de las
particulas ceramicas con metales ha sido ya probado en la fabricacion de
materiales compuestos [48,49], y se espera que ayude a este proceso. Enla
actualidad se han desarrollado algunos métodos para alterar la quimica
superficial de los ceramicos, métodos como depositacion quimica en fase
vapor, depositacion fisica en fase vapor, métodos de cementacion, depositacion
electrolitica, depositacion no-electrolitica y otras.
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El recubrimiento metalico no-electrolitico es un método de depositacion quimica
a partir de una solucion. Esta técnica de recubrimiento representa un método
facil y efectivo para obtener materiales de matriz metélica a baja temperatura.
Este tipo de depositacion quimica, en especial Cu, ha tenido mucha importancia
en afnos recientes debido a que se pueden depositar recubrimientos metalicos
en situaciones donde el recubri miento electrolitico no es posi ble, ya que
comparado con el m étodo de electrodeposicion, el rec ubrimiento metalico
autocatalitico puede ser aplicado a una gran cantidad de diferentes sustratos
(superficies conductoras y no conductor as), sisereali za un apropi ado
tratamiento a la superficie a metalizar. Ademas, los depdsitos formados poseen

excelentes propiedades fisicas y quimicas ideales para aplicaciones practicas.

Los componentes minimos necesarios para una solucion de recubrimiento no-
electrolitico son una salde metal y un agente reductor apropiado. Un
requerimiento adicional es q ue la solucién, aunque es termodinamicamente
inestable, sea estable enl| a practica, hasta que una superficie catalizada
apropiada sea introducida. Entonces el proceso de recubrimiento es iniciado en
la superficie catalizada y la reaccion es sostenida por la naturaleza catalitica de

la misma superficie metalizada [48].

Los depdsitos no-electroliticos son producidos porun a reduccion quimica
controlada de los iones metalicos sobre la superficie catalizada del sustrato. La
capa metalica depositada actua como catalizador parala siguiente capa de
recubrimiento, llevandose a cabo una reaccion continua hasta que los reactivos
son consumidos, es por eso que también es llamado recubrimiento metalico

autocatalitico [50].

Mejoras significativas en la mojabilidad, han sido logradas con la aplicacion d e
recubrimientos autocataliticos de Cu y Ni sobre sustratos ceramicos de Al,O3 y
SiC, logrando con un recubrimiento de Cu menor a 10 um, angulos de mojado

de 12.6° y 26° en sustratos de alumina y carburo, respectivamente [70]. Por otro
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lado, estos mismos ceramicos han sido recubiertos por Ni, logrando con ello las
condiciones de mojabilidad necesarias para lograr el proceso de infiltracion sin
presién durante la fabricacion de materiales compuestos de matriz metalica

reforzados con alumina y carburo de silicio [71].
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Bl Gt A T

| 3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

La Figura 3.1 presenta el diagrama de bloques de la practica experimental
empleada, que incluye caracterizacion de materia prima, sintesis de espumas y

caracterizacion del producto.

~\
Preparacion de
Caracterizacion )
| Polvos de Partida
y,

- Difraccién de Rayos-X

- Tamafio de Particula

- Microscopia Electrénica de
Barrido

Mezclado de Polvos

Prensado Uniaxial

- Disefio y montaje de
expansémetro. Espumado
- Obtencién de curvas

Caracterizacion Espuma Metalica

/-Densidad \

- Microscopia Electrénica de
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- Andlisis de Imagenes
*Factor de Forma de Poros
*Distribucion de Tamano de

N Y

Figura 3.1 Diagrama de bloques del desarrollo experimental.

El objetivo principal d el trabajo de investigacion es es tudiar la cond ucta de

espumado de di ferentes mezclas de aluminio con adiciones del ceramico
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alumina, con y sin re cubrimiento de cobre. Para ello, es necesario obtener
curvas de ex pansiéon que muestren la evolucién de las esp umas metalicas

durante su proceso de formacion.

La fabricacion de las espu mas metalicas se basa en la técnica d esarrollada y
patentada en 1990 por el Instituto Fraunhofer, Bremen Alemania [51].
Basicamente, el pr oceso consiste en etapas de mezclado de polvos,
preformado en frio, compactacién en caliente de precursores espumables, y
espumado. Procesos similares, con adecuaciones pertinentes, estan siendo
estudiados en la actualidad para el des arrollo de espumas y mejoramiento del

producto.

De manera particular, el presente trabajo propone un cambio en la densificacion
de polvos para la obtencidén de los compactos espumables; se omitio la etapa
de prensado encali ente y ensulug ar seimple ment6 un procesod e
compactacion axial en frio a una carga mas elev ada que la normalmente

empleada en la obtencion de los compactados.

Se prepararon cuatro diferentes mezclas para espumado, mezclas descritas
con detalle posteriormente. Los compactados fueron espumados
isotérmicamente a tres temperaturas, determinando su efecto y relacion con las

mezclas precursoras en la evolucion de la estructura de las espumas.

3.1 CARACTERIZACION DE POLVOS PRECURSORES

En la fabricacion de las espumas metalicas se emplearon polvos de aluminio
(Alfa Aesar, 99.5%, malla -325), hidruro de titanio (TiH,, Alfa Aesar 99%) y
cobre (Atlantic Equipment Engineers, 99.9% malla -325).
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3.1.1 Difraccion de Rayos-X

La difraccién de ray os-X es una técnica q ue goza de gran prestigio entre la
comunidad cientifica para dilucidar estructuras cristalinas debido a su precision
y a la experiencia acumulada durante décadas. La téc nica es dutilenla
caracterizacion de los polvos precursores [52,53]. Analisis por rayos-X fueron
practicados para determinar la posible presencia de impurezas en las materias
primas. El difractometro utilizado fue un SIEMENS 5000, en un rango de barrido
de 20 a 95 grados, con radiacion de lampara de cobre. Se ensayaron muestras
de Al, Cu, Al,O3, TiH, y alumina metalizada (Al,O3-Cu).

3.1.2 Microscopia Electronica de Barrido

El microscopio electrénico de barrido es un instrumento disefiado para estudiar
en alta resolucion la superficie de los solidos. Los polvos precursores y las
espumas metalicas, fueron observados en un microscopio electronico de
barrido JEOL JSM6400, en modo de electrones secundarios y retrodispersados.
Se estudié la m orfologia y grado de ag regacion de los polv os, asi como

caracteristicas estructurales de las espumas.

3.1.3 Anélisis Térmicos

Los polvos del agente espumante TiH, fueron sometidos a analisis térmicos en
un moédulo de analisis simultaneo (SDT Q600 TA Instruments) a una velocidad
de escaneo de 10°C/min de 25°C a 800°C. El anali sis simultaneo permite
obtener senales por calorimetria diferencial de barrido (DSC) y termogravimetria
(TG) para estimar la pérdida de peso del TiH; por evolucion de H; gas, asi
como la energia asociada al evento de descomposicion en funcién del tiempo y

temperatura.
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3.2 PRE-TRATAMIENTO DE POLVOS PRECURSORES

Dentro del protocolo propuesto para la preparacion de los compactos
espumables es necesario pre-acondicionar los polvos de TiH; y de Al,Os, para
lo cual los prim eros fueron sometidos a un proces o de p asivacion, y los

segundos a un procedimiento de metalizacién con cobre.

3.2.1 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 propésito de formar una ligera capa de
oxido en su super ficie que sirva como b arrera mecanica para retrasar la
liberacion de H; producto de la descomposicion térmica [55,57]. La reduccion de
la brecha de temperatura que existe entre la temperatura a la cual sucede la
evolucion de H, gas del TiH; en el co mpacto, y la temperatura de fusion del
aluminio que constituye al compacto mismo en el proceso de espumado,
permite disminuir la pérdida de hidrdg eno durante el calentamiento,

aprovechando mas eficientemente el gas de expansién dispuesto [57].

3.2.2 Metalizacién de Al,O3

La metalizacién con cobre de las particulas de alumina (a-Al,O3; 99.45%, Norton

Materials, malla 1200) consiste en dos etapas; activacion y metalizado.

3.2.2.1 Preparacion de la Superficie Metalica
En esta primera etapa, se acondicionaron 100g de alumina, que posteriormente
fueron metalizados con cobre en lotes de 15 g/L de solucién electrolitica. La
preparacion de la su perficie ceramica elimina su caracter pasiv o para pod er
efectuar la d epositacion de metal. El procedimiento de activacién consiste de
los siguientes pasos:

1. Limpieza superficial por inmersion en 200 ml de acetona con agitacion

constante.
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2. Ataque quimico de microrugado con 200 ml de HNOs.

3. Sensibilizacion superficial en una solucion acuosa con SnCl, (10 g/L) y
HCI (40 ml/L).

4. Activacién de la sup erficie pasiva en una solucién de PdCl, (0.25 g/L) y
HCI (2.5 ml/L).

5. Secado 100-110°C.

Después de la limpieza con acetona, la superficie de las particulas es atacada
con acido nitrico, provocando un microrrugado, con efecto de incrementar la
superficie de contacto de las particulas con el medio activo. La superficie de los
polvos es entonces sensitizada en la solucién acida de cloruro de estafio, y
finalmente activada en la solucion dil uida de acido clorhidrico y cloruro de
paladio. Durante este proceso, el pa ladio se reduce en la sup erficie de las
particulas; el estafio absorbido se oxida de Sn(lll) a Sn(lV), y el paladi o
reducido da origen a la formacion de paladio metalico y cloruro de esta fio en

solucién de acuerdo con la reaccion:

Sn?* +Pd%* —sn* +Pd° Ec. 3.1

En cada etapa las soluciones son agitadas por 20 minutos; entre cada etapa,
los polvos son lavados con agua destilada y precipitados con una centrifuga. La
activacién con paladio asegura eliminar la condicién pasiva superficial de las
particulas, haciéndolas factibles para el recubrimiento electrolitico, debido a la
presencia de nucleos de Pd, el cual actua am anera de c atalizador en la

adhesion de cobre.

3.2.2.2 Recubrimiento Metalico de Cobre
La composiciéon quimica del bano electrolitico utilizado se presenta en la tabla
3.1. La temperatura de trabajo y tiempo de proceso fueron de 70°Cy 20

minutos, respectivamente. El proceso de metalizado se efectua bajo agitacion
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constante con el proposito de exponer la superficie de las p articulas ala

solucion electrolitica.

Tabla 3.1 Composicion del bafio electrolitico de Cu [58].

Sulfato de Cobre

_ CuS04.5H,0 8 g/L

pentahidratado
EDTA, sal disddica C10H1408N2Na2.2H20 32 g/L
2,2-Dipyridil C10H8N2 0.02 g/L
Hexacianoferrato de

_ K4Fe(CN)6.3H20 0.06 g/L
potasio
Formaldehido HCHO 7 ml/L

3.3 PREPARACION DE MEZCLAS

Los polvos precursores fueron mezclados ens eco en un molino de bolas
tradicional empleando bolas ceramicas de alimina de 3 mm de diametro como
medio de molienda en contenedores plasticos de 0. 5 litros de capacidad.
Aproximadamente 70 gramos de mez cla homogénea fueron preparados en
tiempos de mezclado de 40 minutos, empleando una relacidon peso

mezcla/bolas de aproximadamente 1:3.

Se prepararon 4 diferentes composiciones. En ell as se estudia el efecto de
afadir particulas de alumina en la estabilizacion de las espumas, para lo cual se
toma como referencia el espumado de aluminio puro y mezclas de aluminio-
cobre. La relacion en gramos de cada compacto espumable se muestra en la
tabla 3.2. En todas las mez clas preparadas se to mé siempre constante la
cantidad del agente espumante TiH, el cual fue afadido en proporcion del 1%.
La primera composicion corresponde a una mezcla de Aly TiHy; la segunda

corresponde a una mezcla de polvos de Al y Cu con el ag ente TiHy; enla
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tercera composicion se agregd ala mezcla de polvos de Al, Cuy TiHy,
particulas de alumina (1 %vol.) como estabilizante de la espuma, conservando
constante el contenido de cobre respecto de la segunda composicion; la cuarta
composicién es aproximadamente igual a la tercera, con la diferencia que el
cobre es afadido en forma de recubrimiento metalico sobre la superficie de las

particulas de alumina.

Tabla 3.2 Composiciones preparadas para espumar en gramos.

(98.6Al- [(98.6Al-1.4Cu) (98.6Al-1.4Cu
1.4Cu) + 1% vol. Al,03]  + 1% vol. Al,O3)
Al 13.59 13.53 13.39 13.39
Cu -- 0.19 0.19 -
Al,O; -- -- 0.2 -
TiH, 0.14 0.14 0.14 0.14
Al,03-Cu -- - -- 0.39

3.4 PRENSADO UNIAXIAL

Con la mezclas se prepararon compactos cilindricos de 2.54 cm de diametro; se
efectuaron calculos en base a la geometria de la muestra y la densidad de la
mezcla de polv os para agregar la cantidad precisa q ue permitiera obtener
compactos de aproximadamente 1 cm de espesor. La compactacion uniaxial en
frio se practicb e n dados cilindricos de aceroenun a prensa hidraulica
automatica CARVER 3894.4PR0B00.

El proceso d e compactacion consiste de tres etap as: llenado del da do,
aplicacién de presion, y eyeccion de la preforma del dado. Tales etapas se

describen a continuacion.
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- Llenado del dado. El dado se rec ubrid internamente con una p elicula
estearato de zinc para facilitar la eyeccion del comp acto después del
prensado. Se vertid la mezcla necesaria para obtener compactos de
aproximadamente 1 cm de altura después de compactacion completa.
Los polvos fueron pesados y vaciados por la parte superior del arreglo de
dados con ayuda de un e mbudo de aluminio. La Figura 3.2 muestra

esquematicamente la configuracion del dado utilizado para compactar los

Piston ﬁ

polvos de partida.

=

Dado —

<« Mezcla

Base

Figura 3.2 Acomodo del dado durante el llenado.

- Compactacion de la muestra. Para la compactaci 6n de la mu estra se

coloco el arreglo de dados en la prensa hidraulica y se aplicaron 387

MPa de presién durante ocho minutos. Esta carga y tiempo de aplicacion

se obtuvieron de manera experimental por analisis previos de curvas de

compresibilidad; mayores cargas no mostraron mayor densificacion del
compacto.

- Eyeccion de la preforma del dado. Las preformas fueron eyectadas por la

parte inferior del arreglo de dados al retirar el piston base.
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3.5 ESPUMADO

Las preformas fueron sometidas a un proceso de espumado constrefido en un
Expansdmetro-Laser, equipo que permite registrar in-situ el grado de expansion
en funcién del tiempo. Se denomina espumado constrefiido al proceso en el
cual la geometria final del cuerpo celular es gobernada por un cuerpo distinto a
la espuma; con base enesto, se pu eden estandarizar las medici ones en
distintas condiciones experimentales y compararlas entre si, y poder por tanto,
concluir cual es la mejor condicion de espumado. En este caso, los compactos
precursores espumables se s ometieron a espumado en un crisol de acero
inoxidable que permite solo la expansidon direccional en el eje vertical. Las
temperaturas de es pumado se fijaron en 775, 800 y 825°C, para todasla s

composiciones.

3.5.1 Expansémetro-Laser

La evolucion de la espuma se registré experimentalmente monitoreando in-situ
el cambio de altura en funcién del tiempo con la ayuda de un dispositivo tipo
Expansometro-Laser, especialmente disefiado y construido para tal motivo. Las
partes principales del arreglo experimental, son una polea para transmisién de
movimiento, uns ensor de des plazamiento laser (Wenglor CP35MHT80),
eémbolo de extension de movimiento, crisol contenedor y horno de espumado; el
cambio de altura de la muestra espumada fue registrado por un dispositivo de
adquisicion de datos (National Instrument NI9211), y la sefal aco ndicionada y
procesada con ayuda de la a plicacién LabVIEW en un entorno de desarrollo

grafico (Figura 3.3).
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Figura 3.3 Esquema de expansémetro.

El funcionamiento del dispositivo desarrollado consiste en lo sig uiente. La
camara de calentamiento es un horno tipo crisol vertical (Linderberg/Blue M) en
el cual se introduce manualmente la muestra a espumar dentro de un cr isol
cilindrico de acero inox idable. El crisol cilindrico permite la ex pansion del
compacto unicamente en direccion vertical, con objeto de medir el cambio de
altura de la muestra cilindrica que esta siendo expandida. 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 caidn d e acero perfectamente
alineado; el extensor esta conectado a un contrapeso mediante un hilo de nylon
a través de una polea en movimiento. El contrapeso, tiene una relacién en peso
con el extensor de aproximadamente 0.98; esto es, el compactado
practicamente espuma de manera libre al ser casi nulo el peso en su superficie.
La funcion del extensor es desplazarse en la misma proporcion que lo hace la
espuma al ser empujado por ésta, pero sin ejercer presién 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

sefal desplazada adecuadamente.

Para dar inicio a una prueba de espumado, el horno es precalentado hasta la

temperatura experimental; tanto el crisol de acero inoxidable como el émbolo
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extensor son inicialmente colocados al interior. Para introducir el compactado
precursor de la espuma, el émbolo es elevado y retirado del crisol; entonces se
introduce el compactado colocandolo en el fondo del crisol, y se introduce
nuevamente el émbolo hasta hacer contacto con su s uperficie. El h orno
precalentado permite llevar inmediatamente al compactado a la temperatura de
trabajo. Desde el primer momento, el sis tema de adquisicion de sefales
acoplado al sensor laser registra el desplazamiento en funcion del ti empo;
cuando la preforma comienza a expandir, la espuma formada eleva el émbolo
de manera proporcional al g rado de espumado, asi el € mbolo se mueve
conjuntamente con la espuma. Una vez registrado el proceso de espumado, el
embolo se eleva completamente de manera manual, y el crisol conteniendo la
espuma es retirado del horno, permitiendo que la espuma solidifique y enfrie

por conveccion al aire.

La sefal de des plazamiento por el ca mbio de dime nsion de la espuma se
obtiene en la tarjeta adquiridora de datos. Puesto que la espuma expande de
manera constrefiida dentro del crisol cilindrico, y el émbolo en su superficie da
paso a una superficie plana del espumado, la espuma misma adquiere forma
cilindrica con el mismo diametro del crisol. De esta manera, es posible calcular
el volumen de la esp uma en funcién del tiempo y relacionarlo con el volumen
inicial de com pactado, obteniendo asi el grado de ex pansiéon en porcentaje
volumen. La sefal es procesada, graficada y almacenada en la computadora,

mediante un programa disefiado en LabVIEW [59].

3.6 CARACTERIZACION DE ESPUMAS DE ALUMINIO

Las propiedades de las espumas de aluminio estan directamente ligadas a su
naturaleza quimica, proporcion y morfologia de poros, y caracteristicas de las
paredes y cuellos que com ponen su estructura. La mejora continua de las
espumas de aluminio, para sa tisfacer nuevos requerimientos y aplicaciones,

esta basada en la obtencion de propiedades cada vez mas especificas. Para
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analizar el comportamiento de las espumas y sus posibles usos, es necesario
aplicar técnicas de caracterizacion que permitan mejorar el proceso y las
propiedades metalurgicas y quimicas, que conduzcan a adecuar el proceso de

fabricacion y satisfacer las necesidades esperadas [60].

3.6.1 Grado de Expansion

El presente trabajo se centra en observar el comportamiento de las espumas
metalicas durante su evolucidén y colapso cuando se adicionan particulas de
alumina metalizadas con cobre co mo posible estabilizante, para una mejor
comprension del proceso y subsecuente innovacion en el mismo. El
expansometro-laser descrito en la seccion 3.5.1, genera graficos de expansion
contra tiempo, que permiten observar y comparar la evolucion de cada espuma,
evidenciado la influencia de la composicion y temperatura de proceso. En la
generacion de las graficas de espumado se tomaron las siguientes
consideraciones:
— La preforma espumara en una sola direccion, perpendicular a la base del
crisol.
— El diametro de la espuma sera constante y uniforme, e igual al diametro
del cilindro que la constrifie.
— Se puede expresar la expansion en funcion de la altura de la espuma
durante el espu mado dentro del cr isol cilindrico de acu erdo con la

siguiente ecuacion:

Ve= #24.* h Ec.3.2
% Expansion= (Vf/';/c)x 100 Ec. 3.3

Donde, Vc, es el volumen inicial del compacto precursor espumable; Ve, es el
volumen de la espuma; h, la altura de la espuma; nr®, el area de la base de la

preforma (seccion transversal).
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3.6.2 Densidad

Una de las ventajas de las es pumas metalicas es su b aja densidad, lo que
permite fabricar con ellas estructuras ultraligeras de elevada resistencia y
rigidez especifica. La densidad de las es pumas de aluminio conocidas se
encuentra en elra ngo de0 .4-1.2 g/cm3, es d ecir, losp oros ocupan

aproximadamente entre 50% y 90% del volumen total [61].

Existen diferentes técnicas para medir la d ensidad de un sélido. De man era
directa, esta propiedad puede ser calculada a partir de la masa y dimensiones
de la muestra. Tomando en cuenta las consideraciones de espumado, la
densidad puede ser medida considerando el p eso inicial de la muestra, el

diametro de la preforma y la altura durante el espumado.

3.6.3 Andlisis de Imagenes

Con la ayuda del programa Analizador de Imagenes SigmaScan Pro 5 [62], las
espumas fueron caracterizadas cuantitativamente en funcion del numero y
densidad de poros (poros/cm?), tamafio de poro (diametro de Feret), y forma de
los poros ( factor de forma). A continuacion se d escriben detalles del

procedimiento de medicion.

3.6.3.1 Preparacion de Muestras
Las espumas de aluminio fueron cortadas por mitad a lolarg o del eje de
expansion empleando una cortadora Buehler Isomet de disco de diamante.
Para eliminar los residuos de aceite del proceso de seccionamiento, las piezas
resultantes fueron sometidas a un proceso de limpieza:

1) Lavado en solucién de jabdn y cepillo de cerdas plasticas y enjuagado en

agua.
2) Enjuague en agua destilada.

3) Lavado en etanol y cepillo de cerdas plasticas y enjuagado en agua.
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4) Limpieza en ti na ultrasénica Branson 2510 empleando un me dio de

acetona durante 10 minutos.

Las secciones limpias de las espumas fueron 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 (poros) expuestos, se aplico una capa de pintura en aerosol negra a la
superficie; el exceso de pintura en la s uperficie plana fue removido con
solventes, quedando asi tefildos solamente los poros para dar mayor definicién
de imagen a la porosidad presente.

Las secciones de espumas asi detalladas fueron digitalizadas en un escaner
Scanjet HP 4500C, y las imag enes resultantes analizadas con el programa

SigmaScan Pro 5.

3.6.3.2 Cuantificacién del Numero y Densidad de Poros

El total de poros de cada espuma fue analizado y contabilizado; el programa
permite obtener el area transversal de cada poro expuesto, y por supuesto, el
area total de la espuma independientemente de su geometria. Con ayuda de
esta informacién se calculd el parametro densidad de poros (poros/cm?), que
consiste en el cociente matematico del numero total de poros presentes en la
espuma, dividido entre el area transversal de la espuma o bservada. Se realizd
un analisis estadistico de tod as las ima genes estudiadas, reportando la

variacion estandar de la propiedad evaluada.

3.6.3.3 Tamaiio de Poros

El programa de analisis SigmaScan Pro 5 fue instruido para medir el tamafo de
poros en términos del Diametro de Feret. Este parametro fue seleccionado en
virtud de que los poros son ligeramente irregulares; es decir, no-esféricos. El
Diametro de Feret proporciona el didametro de un objeto circular ficticio que tiene

la misma area que el objeto de estudio (Figura 3.4); en este caso el objeto de
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estudio son los poros en las espumas de aluminio. Esta informacion se empled
para crear graficos estadisticos de frecuencia de distribucion de tamafos de

poros.

<— DFeret

Figura 3.4 Representacion descriptiva del diametro de Feret.

3.6.3.4 Factor de Forma de los Poros

No es posible, de manera precisa, definir en un concepto la forma de los poros
cuando estos pres entan diferentes geometrias. Por tal m otivo, se registré el
descriptor Factor de Forma de los poros ( Sporo). El Factor de F orma mide el
grado de “redondez” del poro; este factor nos genera un valor que va de 0.00 a
1.00; un circulo perfecto tiene un factor de forma de 1.00, mientras que una
linea tiene un factor de forma aproximadamente de 0.00. El factor de forma se

describe matematicamente como (Ec. 3.4):

411A

? Ec. 34

Sporo=

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

tamano de poro.
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3.6.4 Microscopia Electronica de Barrido

La técnica de microscopia electronica de barrido, en el modo de electrones
secundarios, permitio observar la morfologia de las paredes solidas y superficie
interna de los poros; es importante caracterizar las paredes y cuellos formados,
y su arreglo geométrico, pues de ello depende altamente la respuesta mecanica

del dispositivo.

Secciones de las espumas de aluminio fueron examinadas en un microscopio
electronico 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 dis posicion de las
particulas estabilizadoras en la es puma. Complementariamente se efectuaron
analisis de energia dispersiva de rayos-X (EDS), en la caracterizacion quimica

de los polvos precursores y del producto final.
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4 RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 PRE-TRATAMIENTO DE POLVOS PRECURSORES

4.1.1 Pasivacion de Polvos de TiH»

Como se sefala en la seccion experimental, los polvos del agente espumante
hidruro de titanio fueron pasivados a 400°C durante dos horas para retrasar la
liberacién de hidrégeno por el 6xido superficial formado. Durante el proceso de
oxidacion, la cama de polvos fue continuamente agitada para exponer todas las
superficies a la atmésfera de aire seco y lograr homogeneidad del pasivado.
Durante eltie mpo de dos horas de pasivacion, es posible o bservar una
evolucion en el ¢ olor del T iHy; inicialmente de g ris intenso pasa av erde
grisaceo, posteriormente a morado opaco, para terminar en morado intenso
(Figura 4.1). Reportes en la literatura indican que el cambio en coloracién se
debe al avance del proceso de oxidacién [55], por tanto, una superficie oxidada
esta siendo formada. La coloracion verdosa que acompana la formacion de un
oxihidruro, ha sido observada en otras investigaciones [56]; el color morado es
atribuido a la formacién de TiO; [56,57].

Figura 4.1 Aspecto de polvos de TiH, tratado a 400°C.
a) Sin tratamiento; b) 40 min; ¢) 80 min; d) 120 min.
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Se realizaron pruebas de anali sis térmico simultaneo DSC/TG al agente
espumante TiH, pasivado paradeter minar la temperatura precisad e
descomposicidn que presenta, la pérdida de peso por evolucién de hidrégeno y
la energia térmica asociada al evento. La curva del analisis termogravimétrico
de la Figura 4.2 indica que el gas hidrogeno comienza a liberarse a partir de los
470°C, aproximadamente; mientras que la literatura reporta una temperatura de
450°C para los polvos en su co ndicién de recién recibidos [58]. El proceso de
pasivacion logra entonces de forma favorable un ligero retraso enl a
temperatura de descomposicidon del hidruro de titanio, resultado que favorece
un mejor aprovechamiento de gas hidrégeno en la formacion de la espuma, al
reducir en veinte grados la brecha de te mperaturas entre la de descomposicion

y la de espumado.

De la curva color azul que indica el cambio de peso de la muestra, se observa
una pérdida maxima de 2.89%. De acuerdo alos resultados de rayos-X, la
formula quimica de la fase hidruro de titanio presente es TiH1.971. Al realizar un
calculo estequiométrico, se o btiene que la cantid ad maxima posible de
hidrégeno a liberar es de 3.98 %peso; los resultados del analisis indican
entonces que aparentemente un 27% d el hidrégeno atomico no esta siend o
liberado de la estructura del TiH; g71. Sin embargo, en el punto de depresion de
la curva se observa un cambio de pendiente que indica una pérdida en peso
mas lenta, lo cual pue de relacionarse a una reaccion competitiva de liberacion
de hidrogeno y a la simulta nea oxidacion del titanio formado; esto se acentua
mas después del punto de maxima pérdida en peso en la curva, el cual vira a
un registro de ganancia en peso. A pesar de que el analisis se desarrolla en
atmdsfera dindmica de argon alta pureza (99.999%), la camara del analizador
térmico no es de sello hermético, por lo que es posible cierto grado de oxidacion
de la mu estra dada la alta reactividad del titanio metalico en presencia de
oxigeno. Aunado a ello, cuando los polvos fueron pasivados pudo haber pérdida
de hidrogeno, lo cual puede también influir en el resultado TG esperado de

pérdida de peso del hidruro pasivado.
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De manera complementaria, la curva DSC de flujo de calor (curva roja) indica
que lam axima velocidad de liberacion de hidrégeno se presenta al a
temperatura pico de 539.3°C. La descomposicidn de la fase hidru ro resulta en
un evento endotérmico de una sola etapa; la energia asociada al fenémeno de

descomposicion térmica es 1026 J/g.

100.0 4

TG (% Perdida de Peso)
DSC Flujo de Calor (W/g)

97.5 1

5383C
1026 Jig

97.0 1 Y .
0 200 400 600 800
Temperatura (C )

Figura 4.2 Analisis térmico DSC/TG de la descomposicion del hidruro de titanio.

4.1.2 Metalizado de Al,O3

4.1.2.1 Acondicionamiento de Polvos de Al;O3

Inicialmente la superficie de los polv os de alumina fue activada de acuerdo al
procedimiento descrito en la seccidén experimental. La activacion de la superficie
asegura la eliminacion de la c ondicion pasiva de la alumina a ser metalizada;
los pequenos depodsitos de paladio en la superficie activada constituyen centros
cataliticos que permiten las reacciones de 6xido-reduccidn para la depositacion
de cobre. La limpieza inicial y microrugado de los polvos en solucion acida, es
fundamental para acrecentar el area de depositacion, pero principalmente para
favorecer el eng anchamiento del de podsito posteriormente formado. La
examinacion de los polvos activados en el microscopio de barrido no muestra
un cambio superficial; mientras que el analisis por difraccién de rayos-X no es
capaz de detectar la minima cantidad de paladio depositada en la superficie de

los polvos.
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4.1.2.2 Metalizado de Polvos Ceramicos

La depositacion de cobre en los polvos de alumina activada se efectu6é a pH 12
y 70°C de temperatura, para la composicion del baio senalada en la tabla 3.6.
Durante la adicion de cada componente al bafio electrolitico, la solucion cambia
a distintas tonalidades azules, para terminar en un azul intenso caracteristico de
la presencia de cobre en solucion. Una vez preparado el bafio y llevado a las
condiciones de pH y temperatura de trabajo, las particulas de alumina activada
fueron agregadas. De manera inmediata, la solucion torna de color a azul a café
rojizo, indicativo del inicio del metalizado de las p articulas ceramicas (Figura
4.3). Este evento se ve acompafiado de una evolucion de hidrogeno importante,
producto del proceso 6xido-reduccion, y se manifiesta como burbujeo intenso
de la solucion . Para incrementar el cont enido de cobre en las parti culas
metalizadas, estas fueron sometidas a procesos consecutivos de remetalizado

bajo las mismas condiciones del bafio quimico.

Figura 4.3 Coloracién del bafio autocatalitico de cobre. a) Antes de la inmersién de polvos
activados; b) Una vez adicionados los polvos durante la depositacion.
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Una caracteristica del cobre grado electrolitico es su alta pureza. Este tipo de
procesos de depositacion, da lugar a cobre puro sin trazas de contaminantes.
La cuantificacion del cobre depositado en la superficie de las p articulas de
alumina se realizé mediante analisis por espectroscopia de absorcion atémica.
Para ello, una masa de p articulas metalizadas y secas se e xpuso au na
solucion de acido nitrico para disolver completamente el cobre en la superficie.
La solucion fue adecuadamente diluida en alicuotas y analizada por absorcion
atomica. De esta manera se determind la variacion del contenido de cobre con

el numero de metalizaciones a que fueron expuestas (Figura 4.4).

La grafica de la Figura 4.4 resume el contenido de cobre depositado en el bulto
de las particulas metalizadas Al,03-Cu. Se encontré una conducta ascendente
de ganancia en peso con el numero de metalizaciones; de manera aproximada,
la cantidad de cobre depositada entre una y otra etapa es lamis ma.
Inicialmente, el cobre es depositado en la superficie ceramica activada con
paladio; posteriormente, los de pdsitos de cobre en la superficie actuan por si
mismos como catalizadores para que lareaccion de reduccion de |l os iones
cobre en sol ucion incrementen el esp esor delapeli cula formada. La
metalizacion continua mientras exista disposicion de cobre en solucién, de alli el
nombre de autocatalitico. Se prepararo n entonces ocho lotes de polv os
compositos Al,O3-Cu, con contenidos de cobre entre 17 y 52 %. Para conseguir
la relacion necesaria de Al;O3z y Cu, en el com posito y lograr la composiciéon
estudiada, fue necesario repetir el proceso de metalizacién en seis ocasiones,

para obtener asi 48% en peso de Cu.
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Figura 4.4 Ganancia en peso de Cu contra numero de metalizaciones.

4.2 CARACTERIZACION DE LOS POLVOS
PRECURSORES

4.2.1 Microscopia Electronica de Barrido

Los materiales precursores de las espumas preparadas son polvos de aluminio,
cobre, hidruro de titanio, alumina y alumina metalizada. La Figura 4.5 muestra
una imagen por microscopia electrénica de b arrido de la morfologia
caracteristica delos polvos metalicos de partida. Los polvos metalicos
comerciales de Al y Cu, estan clasificados por el proveedor en la categoria de
tamano de malla -325, esto es, aproximadamente 44um. Como se aprecia en la
imagen, los polvos corresponden bien a dicho rango; su superficie es rugosa y
presentan una forma globular sin presencia de vértices o aristas. El grado de
aglomeracién observado, y la textura misma de la superficie, inducen porosidad
en los polvos, lo cual fue con firmado en el microscopio electrénico de barrido
por inspeccion a mayores magnificaciones. Esta caracteristica provee una
mayor area superficial expuesta; por su caracter metalico, los agregados
seguramente tienen una delgada capa de Oxido superficial, que de ser
suficientemente gruesa, puede originar problemas de d ensificacion durante la
compactacion al originar residuos de fractura rigidos enla fase metalica

altamente deformable.
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La morfologia de los polvos de TiH; se muestra en la Figura 4.6. A diferencia de
los polvos de aluminio y cobre, las particulas de hi druro muestran nula
aglomeracion; la forma de las parti culas esirregular y presenta formas
angulares y aristas pronunciadas. Esta morfologia es c aracteristica de
materiales rigidos sometidos a molienda para cumplir una clase de t amafios
determinada. De acuerdo a especi ficaciones del prov eedor, los polvos de
hidruro tienen un tamafio de malla -325, informacién que se confirma en la
imagen mostrada. Usualmente los polvos de hidruro se obtienen al tamizar el
producto de molienda que resulta de la hidrogenacion directa de titanio metalico
o sales de titani o, razén por la cual se observa esta morfologia producto de

fractura inducida.

.\x\ e, s \
3 « “\T'H2 Pa 12 104

Figura 4.6 Imagen MEB de polvos precursores de TiH,.
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Como ya ha sido mencionado, la alumina utilizada en las es pumas metalicas
fue agregada en la condicion de recibida y metalizada. En la Fig ura 4.7 es
posible observar la alumina sometida al proceso de metalizacién. Sobresalen
depdsitos de co bre nanoesféricos que cubren las parti culas ceramicas;
conforme incrementa el contenido de cobre en los lotes Al,O3-Cu preparados, el
recubrimiento es mas continuo en la superficie entera del ceramico.
Adicionalmente, se observdé que el metalizado de cobre llega a formar
aglomerados donde la fase metalica envuelve a pequefias particulas ceramicas.
Con el numero de metalizaciones estos aglomerados crecen y se fortalecen.
Durante els ecado de los polvos metalizados fue necesario mover
continuamente la masa de p olvos humedos parare ducir la formacién de
aglomerados. La morfologia del a alumina inicial, co n formas facetadas,

irregulares, y aristas angulares, es ligeramente alisada por el depésito aplicado.

Figura 4.7 Imagen MEB de alumina metalizada con Cu.
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4.2.2 Difraccion de Rayos-X

Los polvos precursores fueron analizados por difraccién de rayos-X con objeto
de identificar la posible presencia de impurezas o seg undas fases en los
mismos. Los difractogramas resultantes de los polv os de Al, Cu, Al 03 y TiH>
(sin tratamiento), se muestran en las Figuras 4.8 a 4.11. De manera general, no
se observo la presencia de alguna fase distinta al material base; unicamente se
observan reflexiones caracteristicas a los materiales examinados. El posibl e
grado de oxidaciéon de la superficie de los polvos metalicos debe ser a escala
nanomeétrica, puesto que no se aprecian productos de oxidacion. En el caso de
la alimina, no hay presencia de fases adicionales; mientras que el hidruro no

presenta razas constitutivas diferentes al hidruro mismo.
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Figura 4.8 Difractograma de polvos de Al.
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Figura 4.9 Difractograma de los polvos de Cu.
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Figura 4.10 Difractograma de los polvos de Al,Os;.
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Figura 4.11 Difractograma de los polvos de TiH..

Adicionalmente, los polvos de TiH; pasivado y Al,O3 metalizada, también fueron
analizada por rayos X. En la Figura 4.12, se observa el difractograma obtenido
de los polvos de Al,O;3 metalizada con Cu; la presencia de cobre fue
confirmada, y de acuerdo a este estu dio, ningun otro elemento fue detectado,
corroborando la presencia de cobre puro como recubrimiento del sustrato de los

polvos de alumina.
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Figura 4.12 Difractograma de polvos metalizados Al,O3-Cu.

Después de pasivar los polvos de TiH; a 400°C por dos horas e n aire, estos
fueron analizados por difraccion de rayos-X. El difractograma de la Figura 4.13
muestra las reflexiones caracteristicas de los co mpuestos TiH, y T iO,.
Resultados similares han sido reportados por otros autores [55,57], quienes
coinciden en sefalar la presencia del oxido de titanio como resultado de la
pasivacion del hidrur o, oxidacion que se ve acompafada por el cambio en

tonalidad de los polvos anteriormente descrito.

65



Resultados y Discusion

3500 - TiH,

3000 - ¢ TiO,

2500 -
2000

1500 -

Intensidad

1000 -

500 - * ¢
¢ o 3 *

[\ Jvl

* |
20 30 40 50 60 70 80 90 100
2 Tetha

Figura 4.13 Difractograma de TiH, pasivado.

De acuerdo a Gromov [56], la dinamica de oxidacion térmica del TiH, procede

de la siguiente manera:
TiHyx = TiHx-yO, = Ti,O —=TiO, Ec. 4.1

La fase estable de la forma oxidada corresponde a TiO,. Del difractograma de
la figura 4.13 se concluye que el poco movimiento de los picos hacia angulos
mayores correspondientes al TiHp, muestra escasa desorcion y pérdida de
hidrogeno. Por la coloracion de los polvos oxidados, unicamente hay aparicion
de TiO, en el hidruro durante el calentamiento en aire a las temperaturas de
pasivacion; sin embargo, hubo la apari cion momentanea de oxihidruros (color
verde grisaceo) de composicion TiHxOy [55]. Oxihidruros de composicion entre
TiH199004 y T iH18003, han sido e ncontrados con parametros de redy

estructura cristalina igual a TiH», lo que explica la incapacidad para encontrar

esta fase usando difraccion de rayos-X [55].
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4.2.3 Mezclado y Compactacién Axial en Frio

Las mezclas preparadas para la obtenciéon de los compactos precursores de
espumas fueron estudiadas por microscopia electrénica de barrido. Resulta
sumamente facil detectar la ubicacién de las particulas de TiH, y Al,O3-Cu a
través de map eos de distribucion elemental. No obst ante, no se detec to
segregacion o formacion de c oncentrados de alg uno de los elementos
agregados, por lo que se considera que el protocolo de mezclado practicado

resulta en mezclas de distribucion homogénea (Fig. 4.14).

Figura 4.14 Mapeo de distribucion de elementos en la mezcla de polvos con composicion
(98.6%AI-1.4%Cu+1%volAl,O3). a) Cu, en azul; b) Ti, en verde.

En los mapeos se muestrala ubicacién de los elementos cobre vy titanio. El
cobre corresponde a la presencia de alumina metalizada Al,O3-Cu, mientras
que la posicion del titanio corresponde al TiH, en la mezcla. De manera general,

se observa buena distribucion de las fases; la distri bucion homogénea de
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hidruro garantiza el espu mado uniforme del co mpactado precursor de

espumas.

En la compactacién de las mezclas, se presentaron dificultades con la carga
aplicada para lograr compactados densos sin fractura. Por un lado, los polvos
de Al y Cu tienen un caracter maleable bajo carga debido a su capacidad de
deformacion plastica; mientras que las particulas de TiH, y A 1,03 son de
naturaleza fragil y pueden fragmentar. En base a ensayos de compresibilidad
realizados, carga vs. densificacion, se encontré6 que la presién de 387 MPa
conduce al a maxima densificacion posible, logrando un p orcentaje de
densificacion promedio de 95.2%. Mayor carga aplicada no in duce mayor
densificacion de las muestras, y si fracturas en sus bordes. Fue necesario un
tiempo de permanencia de 10 minutos durante la aplicacion de carga para
reducir el efecto de delaminacién del compacto precursor por la presencia de

las particulas duras de Al,O3 en la matriz suave de aluminio.

Una macrografia de muestras co mpactadas con defectos y otra alas

condiciones Optimas se prese nta en la Figura 4.15. Tiempos cortos de
aplicacién de carga, o cargas aplicadas por debajo o por encima de la presién
de 387 M Pa, origina defectos de delaminacion transversal en el comp acto,

separandolo en dos partes (Fig. 4.15a).

Figura 4.15 Macrografias de muestras compactadas. a) Preforma delaminada transversalmente.
b) Preforma compactada en condiciones 6ptimas.
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La Figura 4.16 muestra el mapeo de Cu y Ti en un compacto preparado a la
presidon de compactacion optima de 387 MPa. La imagen corresponde a una
muestra con fractura inducida con el propdsito de examinar la ubicacié n y
caracteristicas de los contactos e ntre las fases agregadas a la mez cla
(98.6%Al-1.4%Cu+1%VolAl,O3). A dif erencia de las parti culas sueltas de la
Figura 4.14, la Figura 4.16 muestra la deformacion de las particulas de aluminio
por la carga ejercida y su union mecanica de entrelazado por flujo plastico. La
uniéon mecanica de los contactos aluminio-aluminio es limpia, libre de residuos;
sin embargo no se concibe claram ente fendmeno de soldadura en frio debido
en parte a la pelicula de 6xido superficial. En la imagen se aprecia con detalle
donde se da la incrustacion de particulas de TiH, y A 1,03-Cu en la matriz
metalica. Aun después de com pactar la mez cla de polv os, la distri bucion

homogénea de los componentes es evidente en toda la matriz metalica.

Figura 4.16 Mapeo por elementos en un compactado espumable de composicion (98.6%Al-
1.4%Cu+1%volAl,O3). a) Distribuciéon de Cu; b) Distribucién de Ti.
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4.3 PROCESO DE ESPUMADO

4.3.1 ExpansOmetro-Laser

Los experimentos de espumado fueron llevados a cabo en el expansémetro
descrito en la seccion 3.5.1, y mostrado enla Fig ura 4.17. Con el disefio
mecanico final del arreglo de contrapeso y polea de movimiento, fue posible
reducir el peso del émbolo sobre la espuma a solo 2.34 g (1.7% del peso total
del contrapeso). Este peso reducido en su superficie, garantiza que el compacto
espume libremente, y que la espuma a su vez, efectivamente eleve el émbolo al

punto de lectura del sensor de desplazamiento laser.

Figura 4.17 Expansometro-laser.

Ademas del arreglo mecanico, se disefid la interfaz de medicién con ayuda del
programador grafico LabVIEW 2009. De esta manera, es posible visualizar
graficamente la evolucion del espumado in-situ; la interfaz empleada se muestra
en la Figura 4.18. También se exhibe el diagrama de bloques utilizado para la

adquisicion, almacenamiento y presentacion de los datos generados por el
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dispositivo del laser, que a su vez todo en conjunto, permite medir la expansiéon
de la espuma (Figura 4.19). Finalmente para poder obtener las graficas de
expansion contra tiempo, fue necesario procesar los datos de desplazamiento
obtenidos en una hoja de calculo; una grafica caracteristica de expansion se
muestra en la Figura 4.20.
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Figura 4.18 Interfaz de experimentacion LabVIEW utilizada para observar in-situ la evolucion de

las espumas.
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Figura 4.19 Diagrama de bloques para adquirir, procesar y almacenar la informaciéon generada
por el dispositivo laser.
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Figura 4.20 Grafica caracteristica de evolucion del espumado en funcién del tiempo.

4.3.2 Espumado

4.3.2.1 Etapas de Espumado

Aun cuando los compactos precursores de espumas son preparados mediante
una misma ruta de procesamiento, las c aracteristicas de espumado en lo
individual pueden variar de uno a otro en funcion de diversos factores, como por
ejemplo la distribucidon espacial del agente espumante. Los resultados
reportados de densidad de espuma (g/cm?), volumen de expansion de espuma
(%vol.), distribucion de tamafio de poros (%clase de tamafo), factor de form a
(grado de esfericidad; 0.0-1.0), y densidad de poros (poros/cm?), son resultado
de un analisis estadistico de la caract erizacion de espumas en su m axima

expansion, obtenidas por ensayos interrumpidos a 775, 800 y 825°C.

Conforme la temperatura es elevada hasta, o por encima de, la temperatura de
fusién del aluminio, ocurre crecimiento de poro por evolucion de gas hidrégeno.

El crecimiento es en parte funcion de la densidad, viscosidad y tension
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superficial del li quido metalico, parametros que asuv ez dependen dela
temperatura. En los estados finales, la espuma colapsa por ensanchamiento de

poros y drenado.

El ensanchamiento toma efecto por crecimiento de células porosas a expensas
de otras mas pequenas. Esto es p osible por diferencias de presion entre dos
burbujas adyacentes, o simplemente por la ruptura de la pared celular entre
poros contiguos. El drenado se define como el flujo de asentamiento del metal
liquido atrav és delos bordesd e las células poros as debido a fuerzas
gravitacionales. Como efecto del drenado se forma una capa densa de liquido

metalico en el fondo base y celdas de paredes mas gruesas en la parte media.

La Figura 4.21 presenta macrografias delasesp umas de alu minio

ejemplificando la secuencia general de espumado en funcién del tiempo.

)] Se definié una etapa inicial de espumado a tiempos menores a 100
segundos. En estas condiciones, la morfologia de los poros mues tra
cavidades alongadas endir eccion normal alacarg a de
compactacion, prominentemente en el ce ntro de |l a preforma, con
geometria alongada y bord e irregular, corroborando que parte del
hidrogeno es desaprovechado antes de que el aluminio funda y sea
capaz de formar por os esféricos uniformes. Ademas de esta gran
cavidad, es posible observar algunos pequefos nucleos de poro, con

las mismas caracteristicas antes descritas (Fig. 4.21a).

i) Con el transcurso del tiempo y exposicion a la temperatura, los poros
originalmente alongados tienden a ser esféricos; los poros aumentan
de tamafo alav ez que nuevos porossong enerados por la
descomposiciéon del hidruro restante, lo que provoca que esta etapa
se vea acompafada de un aumento de porosidad. Es posible notar

que después del en friamiento, en esta etapa del espumado se
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i)

obtienen las mejores caracteristicas en la muestra, pues es posible
observar que las paredes ex ternas son uniformes y continuas,
indicando un llenado completo del crisol durante el es pumado;
también es notable la buena distribuciéon de poros, en términos de
tamafio y morfologia, siendo este parametro el que define en e ste

caso la calidad de la espuma formada. (Fig. 4.21b).

Después de formados la may oria de por os, estos comienzan a
coalescen, y por consiguiente, a generar porosidades relativamente
grandes; aunque la espuma puede seguir aumentando en volumen, la
porosidad interna crece en tamaino en relacion a las etapas anteriores
(Fig. 4.21c).

Esta etapa corresponde al espumado maximo, donde se observan los
primeros poros colapsados en la p arte superior de la muestra. Se
aprecia que los poros mas grandes, formados por la coalescencia de
poros pequefios, generan puntos débiles dentro de la estructura

interna de la espuma (Fig. 4.21d).

Una vez transcurrido el rang o estrecho d e tiempo en el cual las
condiciones de espumado resultan 6ptimas; esto es, la combinacién
de una buena densidad de espumas, con tamafo y forma de poros
adecuados, y constitucion fuerte de pared del poro; laes puma
comienza a decaer, formando paredes de poros extensas vy
geométricamente irregulares, paredes que ceden ante el peso de la
propia estructura. Se aprecia la formacion de pliegues en las paredes
de la célula porosa, caracteristica de materiales metalicos sometidos
a compresion. En esta etapa es significativo el drenado del aluminio
hacia la base de la espuma (Fig. 4.21e).
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Vi) Finalmente los poros deforman por efectos de drenado vy
colapsamiento de la estructura celular; incrementa la canti dad de

pliegues, originando una espuma de poros grandes, y paredes y

fondo metalico gruesos (Fig. 4.21f).
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Figura 4.21 Evolucion de una estructura porosa de composicion (98.6%Al-1.4%Cu+
1%volAl,O3) espumada a 800°C.

4.3.2.2 Expansion

Las Figuras 4.22, 4.23 y 4.24 muestran las curvas de expansion para las cuatro
composiciones de espumas, a las tres temperaturas de espumado (775, 800 y
825°C, respectivamente). Cada grafico presenta tres curvas de expansion para

mostrar la repro ducibilidad entre experimentos. La reproducibilidad de las

75

Expansion (%)



Resultados y Discusion

caracteristicas de espumado es uno de los principales retos en la produccion de
espumas; last écnicas de tecnologia de polvos han demostrado buena
reproducibilidad de estructuras, como lo muestran los diferentes experimentos
realizados en este trabajo. De manera general, se observa una ligera diferencia
de segundos en el inicio de espumado entre muestras de una misma
composicién; esto puede deberse a dos factores. Por unlad o, a pesar de
provenir de las mismas mezclas y haber sido ig ualmente procesado, ningun
compactado precursor de espu ma es idé ntico; pequefios cambios pueden
inducir variaciones en el espumado. Por otro lado, durante la preparacion del
experimento de esp umado, aunque minimas, puede haber diferencias en el
posicionamiento de la preforma dentro del crisol, debido a la pequena diferencia
entre el diametro de la preforma y el diametro interno del crisol; ciertamente la
preforma es calentada por conveccion, pero también hay trasferencia de calor

por conduccion en el contacto con las paredes del crisol de acero.

El espumado de todas las com posiciones a 775°C muestra cuatro etapas,
mismas que son observables a 800°C, pero una de ellas menos perceptible a la
temperatura maxima de 825°C. Unav ez que el compact ado comienza a
espumar, aproximadamente a los 100 segundos, se define una primera etapa
de pendiente creciente donde el metal se dilata térmicamente hasta fundir y
comienzan a formar las primeras burbujas; en esta etapa también se pierde una
pequefia cantidad de hidrogeno a la atmosfera debido a que la descomposicién
del hidruro comienza a una te mperatura menor a la tem peratura de fusion de
los metales presentes. La pendiente de ésta, y todas las etapas de espumado
creciente, es mayor con la te mperatura; esto es, la ciné tica de expansion es
térmicamente acelerada, sin q ue esto signifique necesariamente el obt ener

estructuras porosas de buenas caracteristicas.
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Figura 4.22 Graficas de expansién contra tiempo de espumado a 775°C.

De manera general también se aprecia que, conforme incrementa la
temperatura, mas rapido es el inic io de espumado del compactado. La
dilatacion y fusion del aluminio es acelerada, asi como lo es la descomposicion

del agente TiH..
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Figura 4.23 Graficas de expansion contra tiempo de espumado a 800°C.

La segunda etapa en las curvas puede identificarse como una pequefia meseta
entre los 100-200 segundos. Se considera que en tal punt o la espuma llena
completamente el diametro del crisol. Es esta razén por la cual aparentemente
el espumado se detiene; realmente la espuma, inicialmente acelerada en su
expansion, llena ahora completamente el diametro del cilindro en que crece

constrenida.
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Figura 4.24 Graficas de Expansién contra Tiempo de espumado a 825°C.

Al comparar este segmento de las curvas a las diferentes temperaturas, se
aprecia que es esta etapa laq ue sev uelve imperceptible a 825°C; el
incremento de la temperatura acelera el proceso expansivo de la espuma que
elimina casi p or completo esta meseta por llenado del diametro del crisol,
seguramente llenado con el efecto de la mayor temperatura. Adicionalmente, la
adicion de parti culas ceramicas, particularmente enform a de alumina
metalizada Al,O3-Cu (4.22d, 4.23d, 4.24d), reduce ligeramente la viscosidad del
liquido; las particulas deben ser mojadas en su superficie, merced al metalizado
presente, aumentando lav iscosidad dela matriz , lo cual ap arentemente
disminuye la duracion de la mes eta al haber sido, en pri ncipio, expandida de

forma mas uniforme la espuma.
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Después de la meseta se identifica una tercera etapa, donde la espuma ya solo
expande unidireccionalmente y muestra seccidn transversal equivalente al
diametro del crisol. Cuando alcanza la expansion maxima, en la ultima etapa la
espuma colapsa y lentamente pierde la mayor parte del gas hidrégeno que
contiene. Es posible observar que a 825°C la expansion alcanzada es mayor,
pero también el c olapso acontece rapidamente; a esta temperatura la
viscosidad de la matriz es menor, por lo que la espuma es mas inestable y
colapsa mas prontamente por su propio peso y la accion de la gravedad. El
colapso es su bito, como se observa en las muestras de la Figura 4.24 que

presentan una cresta aguda en la grafica de expansion.

Es claro q ue la adici 6n de parti culas de alumina incrementa el g rado de
expansion a todas las temperaturas, fendbmeno asociado a un incremento en la
viscosidad de la matriz de aluminio. Sin embargo, tampoco se logra mantener
por mayor tiempo la espuma en su estructura de maxima expansion. Si bien la
adicion de particulas retrasa ligeramente el colapso subito de las espumas, no
estabiliza en mayor proporcion la estructura porosa cuando continta expuesta a

la temperatura una vez lograda la maxima expansion.

4.3.2.3 Densidad de Espumas

En los gréaficos de la Figura 4.25 se presenta la densidad de las espumas, para
las diferentes composiciones, calculada a partir de las curvas de evolucion del
espumado a 775, 800 y 825°C. Una de las grandes ventajas que ofrece el
equipo expandometro es la capacidad de obtener curvas precisas y continuas
de espumado y densidad; mientras que un solo ex perimento bien ejecutado
proporciona in-situ la informaciéon de una espuma en funcion del tiempo, para
construir una curv a semejante de ev olucion estructural por e xperimentos
interrumpidos, es necesario realizar un minimo de doce a quince experimentos
por curva, con sus debidas repeticiones, ademas que la densidad de la espuma

interrumpida debe medirse experimentalmente una a una.
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Figura 4.25 Densidad de espumas medida directamente de los datos de volumen de espumado.
a) Al; b) 98.6Al-1.4Cu; c) [(98.6Al-1.4Cu)+1%vol.Al,Os]; d) (98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,O3).

La primera observacion de la Fig ura 4.25, es la clari dad que muestra enla
conducta del tiempo requerido para maxima expansiéon como funcién dela
temperatura; para todas las composiciones, la maxima expansion se logra mas
prontamente con el incremento de la temperatura. La densidad a la maxima
expansion depende directamente del volumen maximo, observandose que la
densidad disminuye ligeramente con el incremento de la te mperatura como
consecuencia de la mayor expansion observada; esta conducta es mas clara en
las espumas de Al puro y mezcla de polvos 98.6Al-1.4Cu. La informacién
numérica de la de nsidad calculada se pre senta complementariamente enla
Tabla 4.1.

81



Resultados y Discusion

Los datos de la Tabla 4.1 muestran la densidad en el p unto de maxima
expansion, asi como la densidad de la es puma colapsada después de 600
segundos de permanencia a la temperatura de trabajo, una vez que los poros
han colapsado y coalescido en su mayoria, y el metal ha drenado al fondo de la
muestra. Ambas mediciones representan los estados mas importantes de la

espuma, determinantes al momento de hacer calculos de disefo.

Tabla 4.1 Densidad (g/cm3) maxima y a 600 segundos de permanencia de espumas.

. Densidad a Densidad a 600s de
Composicion s L
maxima expansion espumado
775°C 800°C 825°C 775°C 800°C 825°C
Al 0.56 0.53 0.53 1.17 1.03 1.21
98.6Al-1.4Cu 0.59 0.54 0.54 1.38 1.26 1.25
[(98.6Al-1.4Cu)+1%Vol.Al,O3] 0.51 0.56 0.46 1.27 1.13 1.44
(98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,O3) 0.53 0.48 0.53 1.07 1.18 1.34

Aun cuando la expansion de las espumas de Al y (98.6Al-1.4Cu), sin particulas,
fue practicamente la misma, la densidad delas espumas con 1.4Cu es
ligeramente mayor debido al aporte en peso del cobre presente (Tabla 4.1).
Comparando lad ensidad de estas Uultimas espumas, con aquellas de
composicién de matriz Al-Cu equivalente, pero con adicion de particulas de
alumina, se encontré6 que estas ultimas tienen menor densidad a p esar de
contribuir con mayor peso al bulto las particulas ceramicas; sin embargo, puesto
que las esp umas con 1 %v ol. de alumina mostraron mayor expansion,

finalmente su densidad es menor que las espumas (98.6AI-1.4Cu).

Comparando las Figuras 4.24c y 4.24d, se observan menores fluctuaciones en
la curva de densidad de las espumas estabilizadas con la alumina metalizada.
La densidad minima de estas espumas esta en el rango de 0.48 a 0.53 g/cm?,
valor 40% menor que la densidad de espumas de alum inio obtenidas de
manera previa (0.77 g/cm3) en inv estigaciones del g rupo de trabajo [3]. Un

detalle importante aresaltarenlases pumas (98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,O3) a
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partir de alumina metalizada, es un comportamiento mas estable de las curvas
con la temperatura de espumado, ya que no presentan traslape a lo largo de la
curva, por lo cual se deri va que la adicion de particulas metalizadas mejora la

reproducibilidad de las espumas notablemente.

4.3.3 Caracterizacion Microestructural de Espumas por Anélisis de
Imégenes

4.3.3.1 Densidad de Poros (poros/cm?)

Los valores de densidad y porcentaje de expansion de las espumas de aluminio
no son parametros suficientes para determinar la calidad de las espumas; es
importante considerar parametros estructurales tales como densidad de poros,
tamano y forma de poros, y estructura de paredes celulares, para establecer los
parametros necesarios que originen la mejor combinacion de caracteristicas en

los materiales celulares.

La Figura 4.26 presenta el para metro densidad de poros (poros/cm?) en las
espumas resultantes. Este parametro indica el numero de poros presentes por
unidad de area e n secciones de espumas cortadas en direccion normal a la
carga de compactacion; todas las muestras fueron obtenidas interrumpiendo el

proceso de espumado a la maxima expansion.
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Figura 4.26 Densidad de poros (Poros/cm2) contra temperatura de espumado.

De manera general, se observan dos comportamientos; uno para las espumas
sin agregados de alumina, y otro para las espumas con adicion de las particulas
ceramicas. Las esp umas sin alu mina adicionada, Alpuroy (98.6Al-1.4Cu),
muestran una tendencia a disminuir la densidad de poros con el incremento de
la temperatura de espumado; mientras que aquellas con adicion de 1% vol. de
alumina, [(98.6Al-1.4Cu)+1%vol.Al,O3] y (98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,O3), tienen un

maximo de poros/cm? a la temperatura de espumado de 800°C.

A la maxima temperatura de 825°C, la densidad de poros es siempre la minima
para todas las composiciones de espumas, lo que se relaciona con una menor
viscocidad de la matriz liquida que induce la coalescencia de poros por ruptura
de la pared metalica. Con excepcion de la temperatura de espumado de 775°C
para las espu mas de Alpuro,ento das lasdemas co mbinaciones de

temperatura y composicién de espumas, la adicién de particulas ceramicas, con
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o sin metalizado de cobre, incrementa siempre la densidad de poros; esto es,
las particulas evitan que las p aredes de las células porosas se rompan,
evitando la coalescencia de los poros pequefios y manteniendo al maximo el

numero de poros por unidad de area.

Al comparar la densidad de poros entre las espumas con 1% vol. de adicion de
alumina, se observa que hay siempre mayor numero de poros/cm2 en las
espumas con alumina metalizada, (98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,O3), respecto de
augellas donde las particulas seag regan sinmet alizado [(98.6Al-
1.4Cu)+1%vol.Al,O3]. Aun cuando el cobre depositado sobre la superficie de las
particulas metalizadas debe disolverse en la matriz de aluminio liquido durante
el proceso de es pumado, dando paso a una matriz de igual composicion en
ambas espumas (98.6Al-1.4Cu), se asume que el metalizado ayuda a mejorar
las condiciones de mojado entre las particulas y la matriz metalica, razon por la
cual deben permanecer mas fuertemente incrustadas en las paredes y cuellos

de la célula porosa, reduciendo la posibilidad de coalescecia entre poros.

La conducta observada de mayor densidad de poros con la adicion de
particulas de alumina, coincide con la teor ia propuesta por Banhart [15], quien
atribuye un efecto favorable de adicionar particulas ceramicas en la
estabilizacién de la espuma al aumentar la viscosidad del metal liquido durante
el espumado. Se hace énfasis en el efecto del m etalizado con cobrey la
temperatura de espumado de 825°C, temperatura a la cual el metal es mas
fluido, por el pap el crucial de las parti culas para la estabiliz ar los poros,
disminuyendo primero la coalescencia de cavidades, y consecuentemente
reduciendo el drenado de aluminio. La coalescencia genera poros grandes que
son perjudiciales para las pro piedades de las es pumas, mientras que el
drenado de aluminio disminuye elv olumen de expansién de la es puma
provocando también su colapso. Un mayor numero de poros representa mejor

distribucion de poros en la m uestra, y en este caso en particular, representa
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también la funcion de las parti culas durante el espumado, aumentando la

viscosidad y evitando la coalescencia de poros.

4.3.3.2 Tamafo y Forma de Poros

El volumen total de poros guarda una relacion directa con la densidad vy
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 ta mafio y forma; cuando estas variables son cuan tificables, la
distribucion de tamanos y definicion de laf orma relativa de los poros,

constituyen un complemento importante del método de caracterizacion.

El tamafio del poro se definid en términos del diam etro de Feret, como se
expone en la seccion experimental; mientras que la forma del poro se definid
por el parametro 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 préximo a la forma esférica.

Las Figuras 4.27 a 4.30 prese ntan histogramas de frecuencia para la
distribucion de tamafo de poro en las c uatro composiciones de espumas
estudiadas a 800°C. Las graficas de frecuencia resumen el porcentaje de poros
de cada categoria en rangos crecientes de dos milimetros. Las muestras
examinadas corresponden a ensayos interrumpidos a su maxima expansion; las
espumas fueron seccionadas transversalmente vy digitalizadas para
procesamiento por analisis de imagenes. Cada grafico incluye ademas, en el
eje secundario de las ordenadas, la variacion de la forma del poro por categoria

de tamafos expresada en funcién del Factor de Forma.

De las Figuras 4.27 y 4.28, se observa que las espumas sin alumina, muestran
clases de poros predominantemente debajo de 3 mm. En tales espumas, los

poros menores a 1 mm ocupan del 30 a 40% del total de porosidad.
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Figura 4.27 Histograma de frecuencia de la distribucion por clases de tamafio de poro, y calculo
del Factor de Forma para espumas de Al puro procesadas a 800°C.
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Figura 4.28 Histograma de frecuencia de la distribucion por clases de tamarfio de poro, y célculo
del Factor de Forma para espumas metalicas (98.6Al-1.4Cu) procesadas a 800°C.
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Como se mostro en las curvas de expansion de la Figura 4.23, al agregar las
particulas ceramicas, la expansiéon incrementa; adicionalmente, la Figura 4.26
muestra que también se mantiene mayor densidad de poros (poros/cmz) en las
espumas con alumina como estabilizador. Los histogramas de las Figuras 4.29
y 4.30 revelan que los poros de las espumas reforzadas fluctuan principalmente
en el rango de 1 a 7 mm ; los poros muestran una distribucién de tamafno mas
homogénea, de manera tal que mas del 70% de poros se enc uentra en esta
clase de tamarnos. A este respecto, se sefiala que poros menores de 0.7 mm y
mayores a 11 mm, tienen poca funcionalidad estructural; los primeros ayudan
poco a la absorcion de impactos, pues poros pequefos se relacionan a paredes
de espesor grueso. Por el contrario, espumas con diametro de poro mayor a 11
mm significan, por un lado, coalescencia de poros durante el espumado, y por

otro, puntos de falla al momento de absorber impacto o compresién [65,66].

Cuenta de Arsa  Promadio de FF
6% 4 1

09

50% 4
0.8

408 4

0.5

Frecuencia
§

20% 4
0.3

0.2
10% +

0.1

7-9 =11

<1 13 35 57
Diametro (mm)

B Fet =

Figura 4.29 Histograma de frecuencia de la distribucion por clases de tamafio de poro, y calculo
del Factor de Forma para espumas [(98.6Al-1.4Cu)+1%vol.Al,O3] procesadas a 800°C.
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Figura 4.30 Histograma de frecuencia de la distribucién por clases de tamafio de poro, y célculo
del Factor de Forma para espumas (98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,O3) procesadas a 800°C con
alumina metalizada.

La geometria de los poros fue caracterizada de manera cuantitativa a través del
descriptor Factor de Forma. Los graficos de las Figuras 4.27 a 4.30 incluyen el
patron de conducta que sigue la forma del poro de acuerdo a su tamafo. Las
espumas de Al puro (Fig. 4.27), a pesar de la variacion del tamafo de poro que
presentan, no muestran gran cambio en su forma, manteniéndose en el rango
de 0.6 a 0.75, esto es, proximos a geometria esférica. En el caso de la aleacién
(98.6Al-1.4Cu), coincide la disminucién del volumen de poros con su clase de
tamano, con el ligero incremento del factor de forma con el tamafo de poro; sin
embargo, el maximo Factor de Forma de los poros es aproximadamente el
mismo que para al uminio puro. Por lo g eneral, estudios en materiales
espumados indican que los poros so n mas esféricos conforme disminuye su
tamarno. Poros mas irregulares se asocian con el colapso de poros menores; sin
embargo, los p oros aqui cuantificados corresponden a las espumas en su
maximo punto de expansion, por tanto los poros que se mencionan tienen la
tendencia altamente esférica desde su formacion, independientemente des u

tamano fino o grueso.
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En el caso de las espumas con adicion de alumina, aquellas con particulas sin
recubrimiento [(98.6Al-1.4Cu)+1%vol.Al,O3] (Fig. 4.25), mues tran los poro s
menos esféricos en la categoria de tamafos de 1-3 mm, que es la clase de
tamafo en mayor proporcién en la espuma. De acuerdo a lo observado, los
poros grandes, en el rango de 5-11 mm, muestran mayor redondez; estas
espumas se caracterizan por tener una mayor expansion y mayor volumen de
poros grandes que la aleacion sin reforzar, 1o que indica el efecto positivo de las
particulas en lograr poros esféricos a mayor grado de expansion sin alcanzar

colapso.

Cuando se adicionan particulas metalizadas con cobre, la forma de los poros es
casi constante a todos los tamafios de poros, mostrando un Factor de Forma de
0.8, aproximadamente. Las espumas con adicion de parti culas metalizadas
(98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,O3) (Fig. 4.30). A diferencia de las e spumas con
particulas sin metalizar, estas espumas presentan una alta redondez de poros
en la clase de tamafio 1-3 mm, que es la que contribuye en mayor proporcion a
la porosidad total. Estas espumas reforzadas con Al,O3-Cu, coinciden en
mostrar caracteristicas tales como: mayor grado de expansion; mayor numero
de poros; mayor proporcion de poros de funcionalidad estructural en el rango 1-

7 mm; y constante redondez en todas las clases de tamanio.

4.3.4 Caracterizacion por Microscopia Electronica de Barrido

Para el analisis por Microscopia Electronica de B arrido, se prepararon cortes
longitudinales en la direccion de espumado. Las Figuras 4.31y 4.32
corresponden a espumas con adiciéon de 1% vol. Al,O3 en el punto de maxima
expansion, sinr ecubrimiento de cobre [(98.6Al-1.4Cu)+1%vol.Al,O3] y con

recubrimiento de cobre (98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,O3), respectivamente.
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Figura 4.31 Detalle de la estructura celular de espumas con 1% vol. de alumina sin metalizar
[(98.6Al-1.4Cu)+1%Vol.Al,Og].

En la Figura 4.31 se aprecia un material celular de paredes firmes, pero con
defectos de continuidad; las paredes metalicas muestran adelgazamiento tipo
muesca, caracteristico delas egregacion de p articulas ceramicas mal
distribuidas en la pared del poro. El defecto se asocia a que las particulas de
alumina no se mueven libremente en el liquido por su baja mojabilidad con la
matriz metalica. El defecto se asocia a que durante el proceso de espumado,
las particulas no s e redistribuyen de forma homogénea en el espesor de la
pared, dejando adelgazadas regiones con menor cantidad de particulas

ceramicas [65,66].
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Figura 4.32 Detalle de la estructura celular de espumas con 1% vol. de alimina metalizada con
cobre (98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,O3) a diferentes magnificaciones.

La Fig. 4.32 corresponde a una espuma con agregados de alumina metalizada
Al,O3-Cu. Se aprecian paredes y cuellos firmes y continuos formando las
células porosas. El espesor de pared es variable; aproximadamente, son de 120
a 200 um en espesor de pared. Los cuellos o nodos donde convergen las
paredes metalicas lucen libres de poros; son completamente densos. Esta
conducta, contraria a la mostrada en la Figura 4.31 para espumas con alumina
sin metalizar, sugiere que el metalizado de cobre favorece la accion reforzante
de las particulas durante el espumado, promoviendo una mejor distribucion de
alumina en todo el cuerpo poroso, lo que mejora la evolucién del espumado y

homogeniza la estructura interna [65].

La Fig. 4.33 muestra un detalle estructural de la s uperficie al interior de los

poros en muestras con 1% vol. alumina. En la parte izquierda (Fig. 4.33a) se
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observa la superficie de una espuma con alumina sin m etalizar; se aprecian
particulas de alumina que sobresalen en la superficie en la cav idad porosa.
Asavavisithchai [67] reporta resultados similares para espumas de aluminio con
agregados de alumina que son eyectados porla escasa mojabilidad en el
sistema metal-ceramico. Por el contrario (Fig. 4.33b), al adicionar alumina
metalizada con cobre, las particulas ceramicas se e ncuentran completamente

embebidas en la matriz de aluminio; incluso la superficie luce ser mas tersa.

Figura 4.33 Micrografias de la superficie del poro en espumas con adicion de 1 %vol. Al,Os.
a) Adicionando alumina sin metalizar, [(98.6Al-1.4Cu)+1%vol.Al,O3];
b) Adicionando alimina metalizada con cobre, (98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,O3).

La Figura 4.34 muestra a mayor magnificacion otro aspecto del interior de los
poros en espumas con alumina sin metalizar (Fig. 4.34a) y con metalizado de
cobre (Fig. 4.34b). Ambas espumas corresponden, finalmente, a una misma
composicion de la matriz y son fabricadas bajo iguales parametros de proceso,
dejando como unica variante la condicién superficial de la alumina agregada:
metalizada o limpia. Por tanto el comportamiento mostrado en la Figura 4.34b,
alude al efecto benéfico del metalizado con cobre en la mojabilidad del sistema
durante el es pumado. Banhart y Korner [15,65] coinciden al se Ralar que el
aumento de la mojabilidad del metal liquido sobre las p articulas mejora su
efecto estabilizador. EI mojado inducido por metalizacion con Cu en Al,O3; ha
sido mostrado por el grupo de trabajo [70], encontrando que un metalizado de 2

um en sustratos de alumina densa, permite mojado inmediato hasta un angulo
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de 11.6° alate mperatura de 8 00°C, a diferencia de las condiciones de no-

mojado en pares de alumina sin metalizar con angulo de 115.2°.

R250%, 1 001

Figura 4.34 Mayor detalle de superficie de poros en espumas con adicion de 1 %vol. Al,O;.
a) Adicionando alumina sin metalizar, [(98.6Al-1.4Cu)+1%vol.Al,O3]; b) Adicionando alumina
metalizada con cobre, (98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,O3).

El uso de precursores metalizados como refuerzos estabilizadores de espumas
es prometedor. El metalizado de particulas Al,O3-Cu, induce la formacién in-situ
de una matriz espumable 98.6Al-1.4Cu, y espuma con 1 %vol. de alumina,
composicion que muestra mejoras estructurales y mayor espumado. El trabajo
propone un importante precedente para el estudio de diferentes composiciones

de matriz y volumen de particulas estabilizantes adicionadas.
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' 5 CONCLUSIONES

Se disendy construyé un dispositivo para medici 6n del grado de
expansion de es pumas metalicas denominado Expansometro-Laser; el
equipo resulta funcional, y proporciona mediciones reproducibles en la
obtencidn de parametros dimensionales que permiten estudiar la
evolucion in-situ del espumado de metales a partir de co mpactados

precursores de espumas.

Se prepararon exitosamente cuatro tipos de espumas de aluminio, con y
sin adicion de particulas de alu mina como estabilizadoras de la

estructura porosa, empleando una ruta por tecnologia de polvos. Para
ello, particulas de alumina fueron metalizadas con cobre en su superficie
empleando una ruta de depositacion autocatalitica. Las particulas fueron
depositadas en etapas de una a ocho metalizaciones consecutivas hasta

aplicar de 17 a 52% Cu en su superficie.

Se ocupd la cantidad yc omposicidon estequiométrica necesaria de
particulas metalizadas Cu-Al,O3 en la preparacion de es pumas con 1
%vol. Al,O3 y composicion final (98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,03). Espumas
de composicion equivalente se prepararon a partir de mezclas ternarias
de polvos sin metalizar, [(98.6Al-1.4Cu+1%vol.Al,O3]. Ambas espumas
permitieron estudiar el efecto de la adicion de alumina en la
estabilizacién de la estructura porosa de espumas de Aly la aleacidn
equivalente (98.6AI-1.4Cu). En las espumas estabilizadas con alumina,
se lograron expansiones hasta de 550%, superando por mucho la meta

original del proyecto de alcanzar espumados de 250% de expansion.

La técnica tradicional de tecnologia de polvos para prod ucir espumas

implica la formacion de compactados espumables por prensado en
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caliente. En el presente trabajo, se elimin6 tal et apa, e im plemento
exitosamente un protocolo de compactacion axial enfrio a elevada
presidn. En base a ensayos de compresibilidad, carga vs. densificacion,
se encontr6 que lapre sion de 38 7 MPa conduce alamax ima
densificacion posible de 95.2%, manteniendo compactados espumables
libres de de fectos, que dan paso aesp umas de buena calidad con

contenido de agente espumante de 1% TiHa.

De manera general, a mayor temperatura de espumado, menor es el
tiempo de induccion para iniciar la ex pansion de los compactados. La
dilatacion y fusién del aluminio es acelerada con la tem peratura, asi
como lo es la descomposicion del agente TiH,. También la pendiente de
las curvas de expansion es mayor con la temperatura; esto es, la cinética
de expansion es térmicamente acelerada, sinq ue esto signifique

necesariamente obtener estructuras porosas de buenas caracteristicas.

La adicion de particulas de alumina incrementa el grado de expansion a
todas las te mperaturas, fendmeno asociado a unincre mento enla
viscosidad de la ma triz de alum inio. Sibien la adici 6n de p articulas
retrasa ligeramente el colapso subito de las espumas, no incre menta

significativamente la duracion de la meseta de maxima expansion.

Las espumas con adicion de alu mina tienen menor densidad que sus
contrapartes sin refuerzo. A pesar que el ceramico contribuye con mayor
peso al bulto de la espuma, las espumas con 1 %vol. Al,O3 muestran
mayor expansion, por lo que finalmente su densidad es menor que las
espumas Aly (98.6Al-1.4Cu). La densidad minima de las es pumas

reforzadas esta en el rango de 0.48 a 0.53 g/cm®.

La caracterizacion por analisis de imagenes revela que las espumas sin

alumina adicionada, Al puroy (98.6Al-1.4Cu), tienden a dis minuir la
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densidad de poros (poros/cmz) con la temperatura; mientras que aquellas
con adicion de 1 %vol. alumina, [(98.6Al-1.4Cu)+1%vol.Al,O3] y (98.6Al-
1.4Cu+1%vol.Al,03), presentan un maximo de (poros/cm?) a la
temperatura de espumado de 800°C. A lam axima temperatura de
825°C, lad ensidad de poros es siempre la mi nima para todas las
composiciones de espumas, lo que se relaciona con una menor
viscocidad de la matriz liquida que induce la coalescencia de poros por

ruptura de la pared metalica.

Con excepcion de la temperatura de espumado de 775°C para las
espumas de Al puro, en todas las demas combinaciones de temperatura
y composicion de espumas, la adicion de particulas ceramicas, con o sin
metalizado de cobre, incrementa siempre la densidad de poros; esto es,
las particulas evitan que las pared es de las células porosas se ro mpan,
evitando la coal escencia delos p oros pequefios y manteniendo al

maximo el numero de poros por unidad de area.

Las particulas metalizadas Cu-Al,O3; mejoran el mojado de la superficie
de alumina y lam atriz metalica, razéon porlacual las particulas
permanecen fuertemente incrustadas en las paredes de la célula porosa,
reduciendo la posibilidad de coalescecia entre poros. Aproximadamente
el 70% de los poros de las espumas reforzadas esta en elrangode 1 a7
mm, parametro marcado en la literatura para definir a un material poroso

con buena funcionalidad estructural para absorcion de impactos.

Las espumas con alumina metalizada, Cu-Al,O3, presentan paredes y
cuellos firmes y continuos, libres de poros, con espesor de pared de 120
a 200 um. El metalizado de cobre favorece la accién reforzante de las
particulas durante el espumado, promoviendo una mejor distribucion de
aliumina en todo el cuerpo poroso, logrando poros esféricos a mayor

grado de expansion sin alcanzar colapso.
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" 6 RECOMENDACIONES

Introducir particulas de alum ina de m ayor tamafo en las espumas y
comparar su efecto en la expansion y microestructura con las aqui
mostradas. La recomendacioén se justifica en el hecho de lo complicado
que resulta metalizar con cobre polvos tan finos de alumina, los cuales
tienen a aglomerarse durante la metalizacion. Se busca tener particulas

de alumina metalizada individuales, no en agregados.

Disminuir la cantidad de TiH, a 0.5%. Estudios anteriores del grupo de
trabajo muestran buenos resultados de espumado libre de compactados
de aluminio puro a esta concentracion de agente espumante. Aun
cuando una menor disposicidn de hidrogeno puede implicar cambios en
expansion y estructura de p oros, también puede abaratar el costo de
produccion de espumas dado el alto c osto del TiH,. Se recomienda
efectuar estudios que consideren esta relacién costo ac alidad de

producto.

Realizar pruebas de compresion a muestras, en su maxima expansion y
diferentes grados de espumado pore nsayos interrumpidos, para
observar el comport amiento de las es pumas a diferentes tiempos de

espumado y porcentajes de expansion.

Iniciar estudios de expansion de compactados de aluminio con adicion de
alumina metalizada con niquel. Su presencia enla matriz de aluminio
puede dar paso a la formacion de intermetalicos Al-Ni que pueden
impactar en la estabilidad de las paredes y cuellos de las células porosas

en el estado liquido.
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