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RESUMEN

En este trabajo se fabricaron espumas de aluminio A356 de celda cerrada mediante la adicion de
agentes espesantes y carbonato de calcio (CaCO3) como agente espumante. Se utilizaron tres
agentes espesantes: Alimina (Al,O3), barita (BaSO,) y wollastonita (CaSiOs3), el primero se utiliza
en el proceso convencional Alporas; mientras que la barita y wollastonita se proponen como agentes

espesantes alternativos.

Las espumas de aleacion de aluminio A356 se fabricaron utilizando 1 % en peso de agente espesante
en relacion a la carga metélica y se utilizo 1,2 y 3% en peso de CaCOj3. Se determind que la mayor
expansion de la espuma metélica se obtuvo con la adicion de 1% de wollastonita, seguido de la

barita (1%) y alimina (1%) con 1% de carbonato de calcio como agente espumante.

Se determinaron las caracteristicas estructurales de las espumas fabricadas mediante microscopia
Optica (porosidad y tamafio de celda) en funcion de la densidad relativa. El analisis microestructural
mediante microscopia electrénica de barrido con microandlisis revelo que las particulas adheridas a
la estructura de la espuma debido al proceso de espumacion corresponden a los compuestos
CaAl,07, Al,Cs and Al,O4C, ALLSIC,4, lo que indica que se llevan a cabo reacciones entre los

componentes del bafio metélico y los agentes espesantes y espumantes.

Se obtuvieron diagramas de estabilidad del proceso de espumacion mediante un andlisis
termodinamico con el software Factsage y el mddulo Equilib a 973, 1073 y 1173 K. poro. Los

diagramas confirman la formacion de los compuestos cerdamicos determinados experimentalmente.

Las espumas fabricadas se caracterizaron mediante pruebas de compresion para determinar su
capacidad de absorcion de energia. Se determind que las espumas producidas con adicion de
wollastonita muestran la porosidad mas elevada =~ 86% con la menor densidad relativa de 0.137,
pero con los menores valores de absorcion de energia 1.40 MJ m™. Por otro lado las espumas con
adicién de barita muestran una buena combinacion de propiedades estructurales y mecénicas, con
una porosidad de 83%, densidad relativa de 0.178 y una capacidad de absorcion de 3.81 MJ m™, Las

espumas producidas con alimina muestran valores intermedios de porosidad y densidad.

Las espumas producidas con barita muestran la mejor eficiencia de absorcion de energia, lo cual

indica que puede ser usado como un potencial agente espesante para producir espumas de aluminio.
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ABSTRACT

In this work, closed cell A356 aluminium alloy foams were successfully fabricated by addition of
thickening and calcium carbonate (CaCO3) as foaming agent. Alumina (Al,O3), barite (BaSO,) y
wollastonite (CaSiO3) were used as thickening agents, the first is used in Aploras conventional

process; while barite and wollastonite are proposed as alternative thickening agents.

A356 aluminium alloy foams were manufactured by 1 wt% of thickening agent in relation to the
molten metal and 1, 2 and 3 wt% of CaCO3; was added. The maximum expansion was obtained with
1 wt% of wollastonita, followed of barita (1%) and alumina (1%) with 1 wt% of calcium carbonate

as foaming agent.

Structural features of manufactured foams were determined by Optical Microscopy (porosity and
cell size) in relation on relative density. Microstructural analysis by Scanning electronic Microscopy
with microanalysis showed that the particles found on the metallic foams structure due the foaming
process correspond to the compounds CaAl,O7, Al,Cs and Al,O4C, Al,SiCy, this results suggest that
some reactions are carried out between the components of molten metal and thickening and foaming

agents.

Foaming process stability diagrams was obtained by thermodynamic analysis with Factstage
software and Equilib module at 973, 1073 and 1173 K. The diagrams confirm the formation of

ceramic composites determined experimentally.

The metallic foams produced were evaluated by compression tests in order to determine their
absorption energy capacity. It was determined that the foams with addition of wollastonite showed
the highest porosity 86% with the lowest value of relative density 0.137, but with the lowest energy
absorption capacities 1.40 MJ m™. On the other hand the foams with addition of barite showed a
good combination of structural and mechanical properties, such as 83% porosity, relative density of
0.178 and energy absorption capacity of 3.81 MJ m™. Foams obtained with alumina additions

showed intermediate values of porosities, densities and mechanical properties.

The foam produced with barite addition show the best behaviour of energy absorption capacity, this
means that barite can be used as a potential thickener agent in order to produce aluminium alloy

foams with addition of CaCOjz; as foaming agent.
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1. Introduccién

Las estructuras celulares se encuentran difundidas en materiales naturales — huesos, madera, en la
estructura de las hojas, etc. Estas estructuras combinan una relativa alta rigidez y resistencia con una
baja densidad y son generalmente utilizadas en situaciones donde el peso necesita ser minimizado
frecuentemente con el tamafio y la forma de las celdas adaptadas a los requisitos en diferentes partes

de la estructura para mejorar la eficiencia ™.

Las espumas metélicas son una nueva clase de materiales celulares especiales, innovadores y con
prometedoras perspectivas de aplicaciones futuras, ya que poseen atractivas propiedades fisico-
quimicas, mecanicas y estructurales propias del metal del que estan formadas y otras derivadas de la
estructura porosa 2. Estas estructuras celulares combinan una relativa alta rigidez y resistencia con
una baja densidad, y son generalmente usadas en circunstancias donde el peso necesita ser
minimizado, frecuentemente con el tamafio y la forma de las celdas (poros) ajustadas a los
requerimientos en diferentes partes de la estructura para mejorar la eficiencia. Las estructuras
celulares proporcionan una mejora en la resistencia al dafio o fractura repentina, como su estructura

es relativamente abierta pueden absorber grandes esfuerzos de tension y compresion 11,

Las espumas metélicas se clasifican en dos categorias: espumas de celda cerrada, las cuales
contienen los poros sellados y espumas de celda abierta, donde la porosidad esta interconectada.

Los procesos de espumas metélicas por la via liquida son econémicamente muy atractivos, ya que
permite la produccion de grandes cantidades de material; procesos como Hydro/Alcan desarrollados
a finales de 1980 y principios de 1990, involucran la inyeccién de un gas (aire, nitrégeno o argén)
para generar las burbujas de aire en el metal liquido y mediante impulsores rotatorios o soplantes
vibratorios, que producen una mezcla viscosa que flota en la superficie del liquido formando una
masa uniforme de burbujas de gas en el liquido. El proceso Alporas patentado por Shinko Wire
Company Ltd. Japon; consiste en agregar gas al metal fundido mediante un agente espumante o
compuesto que al descomponerse a una determinada temperatura, emite un gas que inicia el proceso
de espumado. Usando un agente espumante sélido es posible dispersar el gas de manera mas
uniformemente en todo el metal fundido, dando un mayor control sobre la localizacion y tamafio de
los poros de forma que puedan obtenerse de tamafio mas pequefio y con una distribuciéon mas

uniforme ). A diferencia del proceso de inyeccién de gas, este proceso se puede aplicar a gran

1



escala con buena reproducibilidad y control del proceso, bajo costo y las espumas que se obtienen

son ductiles B,

Entre las diversas aplicaciones que tienen las espumas metalicas, se cuentan la fabricacion de
estructuras ligeras, filtros, intercambiadores de calor, paneles de absorcion de ruido, dispositivos de
amortiguamiento mecanico, electrodos, sensores en implantes biomédicos, estructuras y dispositivos

para absorcion de energfa de impacto ..

En particular las espumas de aluminio radican en una combinacion de propiedades que no muestran
algin otro material — un muy elevado esfuerzo de compresion, baja densidad y la capacidad para
someterse a un alto grado de deformacidn plastica a un casi constante esfuerzo elastico, por lo que
dos principales usos han sido sugeridos: como un absorbedor de impacto y como un material

estructural ligero 1),

En la actualidad las espumas metélicas son comerciales y existen en un sin nimero de aplicaciones,

por ejemplo: en la industria del transporte, aeroespacial, de la construccion, eléctrica, etc.

Aunque las espumas metélicas muestran un considerable potencial, existen obstaculos para su
produccién y uso generalizado. Una es la dificultad de produccién en masa a costos razonables,
muchos de los procesos desarrollados incorporan muchos pasos complejos y materiales de elevado
costo o bien son muy sensibles a los parametros de produccion. Otros involucran el uso de aditivos

muy costosos 1.

En este contexto surge la necesidad de encontrar mejoras en los procesos de fabricacion para obtener
espumas de mas alta calidad, con propiedades mas homogéneas y reproducibles y obtenidas a un
menor costo. La reduccion en costos de fabricacion se estd enfocando en la utilizacién de materias
primas mas economicas, la eliminacion o simplificacion del niamero de etapas de fabricacién y la

reduccion de escorias o fracciones de material rechazado ™!,

En este trabajo se fabricaron espumas de celda cerrada de aleacion de aluminio A356 mediante la
adicion de carbonato de calcio como agente espumante, se propone el uso de dos agentes espesantes
alternativos (barita y wollastonita) al utilizado industrialmente (alimina). Las espumas fabricadas
con los tres agentes espesantes, se evaluaron microestructuralmente y mecanicamente mediante

microscopia optica, MEB y pruebas de compresion, respectivamente.



2. Antecedentes
2.1 Materiales celulares: Espumas Metélicas

Estructuras naturales como el hueso, la madera, las hojas son ejemplos de materiales porosos, los
cuales han existido por miles de afios, demostrando como la evolucidn genera estructuras celulares

que optimizan las propiedades mecanicas y la funcion estructural con un peso minimo .

Puede definirse a un sélido celular como aquel formado por una red de celdas poliédricas 0
poligonales unidas entres si formando mallas bidimensionales o tridimensionales . Estos
materiales son sumamente porosos, lo que se ve reflejado en la densidad relativa definida como
p*/ps, donde p* es la densidad del material celular y ps la densidad del material que forma el sélido
macizo. Los solidos celulares pueden distinguirse de los solidos porosos de acuerdo al siguiente
criterio: Si la relacion p*/ps es mayor a 0.3 es un sélido poroso y si esta relacion es menor a 0.3, se

considera como un sélido celular.

La figura 1 muestra de forma esquemética la diferencia entre un sélido celular y un material poroso:

Fig. 1 Esquema que representa a) un sélido celular y b) un material poroso

Los materiales celulares pueden alcanzar densidades relativas del orden de 107, siendo usuales para

esta propiedad fisica valores en el intervalo de 0.03 a 0.2.

De acuerdo a su origen los solidos celulares se clasificar en 1) materiales naturales (madera, corcho,
esponja, coral y hueso) y 2) materiales artificiales (espumas, poliuretano, polietileno, paneles de

abeja, pan y otros comestibles).



Utilizando la informacién que las estructuras naturales nos proporcionan, hoy en dia se han podido
producir sélidos celulares hechos por el hombre. La pared celular del material tiene que ser
seleccionada muy cuidadosamente si se espera que la estructura soporte cargas. Los polimeros
presentan poca rigidez y los cerdmicos son bastante fragiles. Tal vez los metales puedan ser la mejor
eleccion, muchas de las propiedades ingenieriles de las espumas metélicas son superiores a las
poliméricas, tales como: elevada rigidez, estables a elevadas temperaturas, poseen una resistencia
superior al fuego, inclusive estos materiales son completamente reciclables sin ningin problema de

contaminacién o desperdicio .

2.2 Estructura

Las espumas se dividen en dos categorias: celda abierta, cuando el material se encuentra contenido
unicamente en los bordes de las celdas y de celda cerrada, cuando el material esta contenido tanto en
los bordes como en las caras laterales de las celdas, aislando cada una de estas de las demas

adyacentes. En la figura 2, se observan ejemplos de la estructura de materiales sélidos celulares .

Fig. 2 Estructura tridimensional de materiales solidos celulares

Las conectividades, formas y tamafios de las celdas son muy variables. La distribucion de tamafios
de celda en algunas espumas es aleatoria. En un mismo cuerpo pueden encontrarse celdas muy
pequefias y celdas de tamafio varias veces mayor que las primeras. Esta gran dispersion no indica un
material anisotropico. La anisotropia se genera cuando las paredes de las celdas se orientan en una

determinada direccion .



La caracterizacion estructural de un sélido celular esta referida a los siguientes parametros: material
que constituye al solido, densidad, tipo de celda (abierta o cerrada), conectividad de bordes,
conectividad de caras, numero de bordes promedio por cara, numero de caras promedio por celda,
forma de la celda, simetria de la estructura, espesor de los bordes, espesor de las caras, fraccion del
material en los bordes de las celdas y otras caracteristicas especificas .

A pesar de que el interés en el uso de este tipo de materiales se ha ido incrementando, existe
confusion en lo que se refiere al término espuma metalica, por lo que Banhart ! propuso varias

definiciones, las cuales se describen a continuacion y se observan en la Figura 3.

Espuma Metélica (solida): Las espumas son casos especiales de metales celulares. Una espuma
solida se origina de una espuma liquida en la cual las burbujas de gas estan finamente dispersadas en
el liquido. Las células son cerradas redondas o polihedrales y estan separadas una de otra por una
capa delgada.

a) Metal celular: Es un metal en el cual los espacios estan divididos por células bien determinadas.
Los limites de estas celdas son de metal solido y en el interior son espacios vacios. En un
sistema ideal, las células individuales estan separadas una de la otra por metal, pero en realidad

esto no sucede.

c, e) Esponja Metalica: En una esponja, los espacios son llenados con metal, formando una red
continua y coexistiendo con una red de espacios vacios los cuales también estan interconectados
(célula abierta), o esferas huecas sinterizadas sino se restringe la condicion de que la célula tiene que

ser cerrada, caso (C)

d) Metal Poroso: Es un tipo de metal celular en que los poros estdn normalmente aislados uno de

otros, producto de gases atrapados y se caracterizan por tener una superficie lisa.

(d)
Fig. 3 (a) Espuma Metalica, (b) Metal Celular, (c, €) Esponja Metalica, y (d) Metal Poroso.




Las burbujas de igual tamafio forman una espuma monodispersa; mientras que la espuma es
polidispersa, si las burbujas muestran una amplia variedad en tamafio %, La espuma liquida es una
estructura metaestable. La formacion de espuma produce al principio una estructura esférica, figura
4(a). El liquido se drena de la estructura de espuma esférica, mientras se forma una estructura de
transicion, figura 4(b) y finalmente una estructura de espuma poliédrica, figura 4(c).

Fig. 4 Drenado del liquido, formando estructuras a) esférica, b) de transicion y c) poliédrica

Durante la vida de la espuma, las burbujas las cuales componen la estructura esférica, finalmente se
transforman en celdas. La figura 5 muestra los principales elementos estructurales de una celda son:
pared celular, frontera de meseta (borde y strut) y vértice (nodo). El tamafio de celda es también un
importante parametro, el cual se correlaciona con la densidad relativa y la influencia de las
propiedades . La pared celular (algunas veces llamada cara celular) es una delgada pelicula o
membrana terminada por los bordes de Plateau. ElI grosor de la pared celular es diferente
dependiendo del material de la espuma. Las espumas acuosas tienen el grosor mas bajo (10 nm),

mientras que las espumas metalicas el mas alto (200 um).

Frontera de meseta  yanice

Pared celular

Fig. 5 Estructura de la celda.

Las espumas de celda cerrada a veces se someten a un proceso adicional llamado reticulacion, en el

cual las paredes de las celdas sufren rupturas dando como resultado espumas de celda abierta (figura
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6(a)) 2. La evolucién de vida de la estructura de la espuma esta estrechamente relacionada con la
variacion de densidad relativa de la propia espuma. Un elevado valor de densidad relativa da como
resultado estructuras esféricas y con pequefios valores de densidad se obtienen espumas poliédricas.

Usualmente las espumas son poliédricas si la densidad relativa esta por debajo de 0.1.

(a) \ (b)
| Pared celular

~—— Borde de Plateau

Seccion transversal

Ruptura de
Pared celular

Fig. 6 (a) Esquema de frontera de Plateau, (b) Paredes celulares abiertas de poliuretano con residuos

de peliculas.

Con los recientes métodos de formacion de espuma por via liquida y el estado actual de la ciencia,
solamente espumas de celda cerrada pueden ser producidas por esta ruta. Las celdas son usualmente
construidas generalmente a partir de diferentes poliedros. La minimizacién del area superficial y de
las reglas de meseta (Plateau) determina la forma de ellas. Las reglas de Plateau considera que: No
mas de tres paredes celulares pueden juntarse en una linea, y no méas de cuatro de estas lineas

pueden juntarse en un vértice 31,

Las espumas metélicas, muestran estructuras similares a otras espumas no metalicas. La jerarquia de
los pardmetros estructurales descritos es méas compleja para metales en masa 4. La distribucion
uniforme de tamafio de celda es el parametro clave de la aplicacion de una espuma. La
microestructura del metal en las espumas (grano, limite de grano, precipitados, dislocaciones, etc.)

tiene una gran influencia sobre las propiedades mecanicas.

La microestructura de la espuma metélica es similar a la microestructura piezas producidas en
fundicion. Dependiendo de la composicion quimica y el historial térmico, dendritas metalicas,

celdas eutécticas, precipitados y diversas particulas aglomeradas pueden ser encontradas 4.



2.3 Fabricacion de espumas

Hoy en dia se han desarrollado una amplia variedad de procesos para producir espumas,
comenzando con técnicas de espumacion generales aplicables para casi cualquier metal hasta
procesos altamente especificos . Los sélidos celulares pueden elaborarse a partir de casi cualquier
material. Los materiales mas utilizados son los polimeros, pero pueden también utilizarse metales,
cerdmicos, vidrios e incluso materiales compuestos . Aunque los procesos de fabricacion son
numerosos y muy variados se pueden resumir en los siguientes: 1) Mediante agentes expansivos
(polimeros y vidrios); 2) Inclusién de solidos en estado liquido (espumas metalicas); 3) Anodizado
(proceso en solido para espumas metalicas) y 4) Sinterizacion (proceso en sélido para espumas
metalicas)

Los procesos usados para fabricar una espuma metalica determinan las propiedades de la espuma,
incluyendo el nivel de porosidad, la naturaleza, la escala, la forma y la uniformidad de las regiones
porosas, y la union con la cual las regiones porosas estdn interconectadas. El grado de
reproducibilidad es importante: algunos procesos que son excesivamente sensibles con ligeras
variaciones en los parametros del proceso es probable que produzcan espumas menos uniformes,
susceptibles a la presencia fallas y defectos. Por Gltimo, pero no menos importante, la complejidad y
la velocidad del proceso, el proceso puede ser continuo o en etapas, Y si el proceso elegido es capaz
de producir componentes espumados de forma completa (evitando la necesidad de un subsecuente

maquinado) el cual afectara directamente el costo del producto final &I,

2.3.1 Espumas no-metalicas

La espuma acuosa es una aglomeracion de burbujas separadas una de otra por una pelicula liquida,
que es casi, pero no del todo agua. Este es considerado como un sistema modelo para las
investigaciones de espumas, debido al facil manejo de condiciones (temperatura ambiente, presion
atmosférica y la ausencia de materiales peligrosos). Esta puede ser producida por la adicion de
agentes activadores de superficie al agua, tales como, detergentes, moléculas poliméricas y
particulas coloidales y aplicando alguno de los métodos mencionados anteriormente. Alimentos en
presentacion de espuma son uno de los ejemplos méas amplios de espumas acuosas. Por ejemplo, un

pan bien hecho depende tanto del tiempo y velocidad de mezclado de la masa. Un mezclado lento da
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como resultado poros grandes y el colapso de burbujas durante el proceso de obtencion. Una de las
mas grandes aplicaciones industriales de las espumas acuosas es en la flotacion, donde particulas de
mineral pueden ser separadas debido a las burbujas que ascienden. Mientras el mineral valor es
colectado en la espuma y los desperdicios se quedan en el fondo del lodo liquido. La eficiencia de
recuperacion del proceso y la vida de la espuma dependen fuertemente de la humectabilidad, tamafio

y forma de las particulas [**.

2.3.2 Espumas poliméricas

Son usadas en estado solido. Espumas poliméricas de celda abierta o cerrada son ampliamente
producidas en todo el mundo. Las espumas poliméricas son las mas producidas debido a la
nucleacion de burbujas de diferentes gases disueltos en la matriz polimérica. La nucleacion puede
darse por si misma o puede ocurrir sobre la superficie de un agente nucleante. La solubilidad de los
gases en la mayoria de los polimeros puede disminuir por el incremento de la temperatura y por la
disminucion de presion. En algunos procesos de espumas poliméricas, los monémeros son usados al
principio de la produccion. El gas puede desarrollarse de la reaccion de mondmeros. Las espumas
poliméricas son los materiales mas suaves (E=0.24 — 1.2 MPa) y los mejores aisladores de calor (A=
0.013 - 0.06 W/m K. Se consideran como espumas flexibles, (suaves) y espumas rigidas (aisladores
de calor). La mayor aplicacion en la industria de espumas flexibles es: transporte, alfombras,
envases, juguetes, empaquetadoras, para atenuar el sonido y en zapatos. Los mercados de espuma
rigida incluyen las siguientes industrias: edificios y construccion, envasado, flotacion (barcos),
contenedores de comida y bebidas ¢

2.3.3 Espumas Metélicas

Las propiedades de la espuma metalica y otras estructuras metalicas celulares dependen de las
propiedades del metal, de la densidad relativa y de la topologia de la celda (por ejemplo: celda
abierta o cerrada, tamafio de celda, etc.). Las espumas metalicas son fabricadas por alguno de los

nueve procesos enlistados abajo.



Burbujeo de gas a través del metal fundido, aleaciones Al-SiC o Al-Al,O3. Utilizado en el

procesamiento de aleaciones Al-Mg

Por agitacion de un agente espumante (tipicamente TiH;) dentro de una aleacion fundida
(tipicamente una aleacion de aluminio) y controlando la presion mientras se enfria. Utilizado

en el procesamiento de Al

Consolidacion de un polvo metélico (aleaciones de aluminio son las mas comunes) con un
agente espumante (tipicamente TiH,) seguido de un calentamiento en estado pastoso cuando
el agente espumante libera hidrogeno, expandiendo el material. Utilizado en el
procesamiento de Al, Zn, Fe, Pb, Au

Manufactura de un molde cerdmico de un precursor de resina o espuma polimérica, seguido
de la eliminacion del precursor y la presion de infiltracion con el metal fundido o una
suspension de polvo metélico el cual es después sinterizado. Utilizado en el procesamiento
de Al, Mg, Ni-Cr, acero inoxidable, Cu

Deposicion fase vapor o electrodeposicion del metal sobre una espuma de polimero la cual es
subsecuentemente quemada o eliminada, dejando los bordes de las celdas con nucleos

huecos. Utilizado en el procesamiento de Ni, Ti

Atrapamiento de gas inerte a alta presion por presion isostatica en caliente de un polvo
(HIPing), seguida por la expansion del gas a elevada temperatura. Utilizado en el

procesamiento de Ti

Sinterizado de esferas huecas, hecho por un método de sinterizado modificado o de un metal
— Oxido o esferas de hidruro seguido de la reduccion o deshidratacion o por deposicion —
vapor sobre las esferas de polimero Utilizado en el procesamiento de Ni, Co, y aleaciones
Co-Cr

Co-presion de un polvo metalico, con un polvo lixiviable o infiltracion a presion de un lecho
de particulas lixiviables por un metal liquido, seguido de lixiviacion para dejar un esqueleto
de espuma metélica. Utilizado en el procesamiento de Al y utilizando sal como material

lixiviable
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9. Disolucién de gas (tipicamente hidrogeno) en un metal liquido bajo presion, permitiendo su
liberacion controlada durante la subsecuente solidificacion. Utilizado en el procesamiento
Cu, Niy Al

Solo los primeros cinco procesos han sido llevados a nivel comercial. Cada método puede ser usado
con un subconjunto de metales, para crear un material poroso con un intervalo limitado de
densidades y tamafios de celda. La figura 7 muestra los intervalos de tamarios de celda, tipo de celda

(cerrada o abierta) y densidades relativas que pueden ser producidas con los procesos actuales ™.
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Fig.7 Intervalos de tamafios de celda y densidad relativa de las diferentes espumas metalicas

obtenidas con los procesos actuales ™.

2.3.3.1 Tipos de espumas metalicas y su produccion

Se han desarrollado un amplio intervalo de procesos para producir espumas metalicas, que van
desde técnicas generales de espumacion aplicables a casi cualquier metal a procesos especializados
y altamente especificos. Los procesos usados para obtener espumas metalicas definen muchas de las
propiedades de la espuma, incluyendo el nivel de porosidad, el tamafio, la forma y la uniformidad de
las regiones porosas y la medida en que las regiones porosas estan interconectadas. La
microestructura del metal original es también importante, algunos procedimientos presentan

limitaciones para trabajar con algunos metales o aleaciones, siendo necesario adicionar materiales
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que pueden ser perjudiciales para las propiedades mecanicas. EIl grado de reproducibilidad de un
proceso es también importante: algun proceso que es excesivamente sensible a ligeras variaciones en
los pardmetros de procesamiento, es probable que produzca espumas menos uniformes, susceptibles
a la presencia de defectos. Por ultimo, la complejidad y rapidez del proceso, si se puede ejecutar
continuamente 0 como un proceso por lotes y si es capaz de producir componentes espumados de
forma completa (evitando el proceso de un mecanizado posterior) el cual afecte al costo del

producto final /.

La figura 8 muestra que los procesos de obtencion de metales celulares se clasifican en procesos de

estado liquido, estado sélido y deposicion.

PROCESO(’)S DE

z FABRI ION

Inyeccién de gas MET?ABLES%(E;LULEIEES Pulvimetalurgia
(Hydro/Cymat) (poivos metal + A.E.)

Espumado instantaneo
con A_E. (Alporas)

Espumado retardado
con A. E. (Formgrip)

Solidifacién Eutéctica
(Gasar)

Fundicién de Precision
(Investment Casting)

Infiltracion de rellenos
removibles

Infiltracién de rellenos
fijos — Esferas huecas

Formado con Spray

Dep. fase vapor

EST
LIQUIDO

DEPOSICION

Sinterizacion-Disolucion
(SDP)

Sinterizacién de polvos
y fibras metélicas

Sinterizacion de esferas
huecas

Espumado por atrapamiento
de gas (LDC)

ESTADO V¥
SOLIDO

Proceso de laminacion
acumulativa (ARB)

Espumado de lodos
(SRFS)

Precursores ceramicos
(6xidos metalicos)

Reaccidn por
Combustién

Fig. 8 Procesos de fabricacion de metales celulares

Se describen los procesos mas importantes obtenidos mediante la via liquida, principalmente el

proceso Alporas, el cual fue utilizado en este trabajo.
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2.3.3.1.1 Produccion de espuma de celda cerrada

Metales fundidos pueden ser espumados, creando burbujas de gas en el metal liquido, el cual ha sido
previamente preparado para que la espuma se pueda formar y esta sea suficientemente estable
durante su procesamiento. Esto se logra mediante la adicion de polvos finos ceramicos o elementos

de aleacién en el metal liquido, los cuales promueven la formacién de particulas estabilizadoras.

Actualmente tres maneras de espumar metales fundidos son conocidas: 1) por inyeccion de gas
dentro del metal liquido; 2) liberando gas en el metal liquido por la adicion de un agente espumante
solido que libera gas a determinadas condiciones de operacion y 3) Precipitacion de un gas el cual

fue previamente disuelto en el liquido %7,
1. Inyeccidn de gas en el metal liquido (burbujas de aire)

Metales puros liquidos no pueden ser facilmente espumados por burbujeo de gas en el seno del
metal Y. Este método se utiliza ampliamente para el aluminio y sus aleaciones, utiliza particulas de
carburo de silicio, 6xido de aluminio u éxido de magnesio, para aumentar la viscosidad, luego se
inyecta un gas (aire, nitrégeno o argén) de modo que genere burbujas muy finas en el seno del
liquido, esta mezcla flota y se torna en una espuma liquida, la cual se extrae y se deja solidificar

como se observa en la figura 9 !,

“ Espuma; |

‘ Me?élicae

Drenado del
metal

Crisol

Bafio de Al +SiC

Sistema de agitacion

L] B
]
| .
.
]
L]
=4
L]
|}
e inyector de gas
L]
\

.................'...O."
Calentamiento _/

Fig. 9 Fabricacion de espuma de aluminio por el método de inyeccion de gas en el seno del metal
liquido (proceso CYMAT e HYDRO) 1Y
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La clave de este método para producir espumas metalicas de buena calidad es una eficiente
dispersion de burbujas finas y mantenerlas el tiempo suficiente para que la solidificacion ocurra
antes de que las burbujas escapen. Este tipo de proceso ha sido comercializado por Norks Hydro,

Alcan and Cymat Corporation & 1,

2. Adicion de agente espumante

Una segunda alternativa para espumar metales directamente es mediante la adicion de un agente
espumante en lugar de inyectar gas dentro del metal liquido ?>**. En lugar de generar burbujas de
gas mediante la inyeccion de gas directamente en el seno del metal liquido, se utiliza un agente
espumante quimico en polvo, el cual es estable a temperatura ambiente, pero que libera gas al
aumentar la temperatura del metal, el cual puede ser agitado dentro del metal en estado liquido '%*
21 E| hidruro de titanio es uno de los agentes espumantes mas usados comercialmente, el cual se

descompone en titanio y gas hidrogeno a temperaturas mayores de 400°C, de acuerdo a la reaccién

(1)
Tin(s) —> Ti(s)+ Hg(gas) AG°=453-0.58T (kJ mol ) (1)

El agente espumante se descompone bajo la influencia de calentamiento y libera gas, el cual

propicia el proceso de espumacion. Este proceso se observa en la figura 10.

1.6 Wt% TiH,

[l - -

Acondicionamiento de Espumado (680°C) Enfriamiento Blogue de espuma Corte
viscosidad (680°C)

Fig. 10 Proceso de espumado con agente espumante

En esta técnica, calcio metalico es agregado al aluminio fundido a 680°C. El metal es agitado
durante varios minutos, durante los cuales la viscosidad incrementa continuamente, debido a la
formacion de 6xido de calcio (CaO), aluminato de calcio (CaAl,O,4) e inclusive el intermetalico

Al4Ca, los cuales espesan al metal liquido (incrementan la viscosidad).
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En la produccién actual de espumas, usualmente se adiciona de 1.5- 3 %Ca. Después de que la
viscosidad se incrementa, se adiciona hidruro de titanio (TiH,) tipicamente 1.6 %, el cual funciona
como agente soplante o espumante, debido a la liberacion de gas hidrogeno en el metal liquido
viscoso. El metal comienza a expandirse lentamente y gradualmente llenando el crisol o recipiente
que lo contiene. El espumado se lleva acabo a una presion constante. Después del enfriamiento a
una temperatura menor a la temperatura de fundicion de la aleacion, la espuma liquida se transforma
a una espuma de aluminio solida, que puede ser extraida del molde para ser procesada
posteriormente. Se ha demostrado que con un cuidadoso ajuste en los pardmetros del proceso
permiten la obtencion de espumas muy homogéneas. De hecho, las espumas producidas mediante
este proceso son llamadas comercialmente Alporas, estas espumas parecen ser las espumas de

aluminio mas homogéneas actualmente disponibles 2!,

En la literatura el hidruro de zirconio (ZrH;) también ha sido recomendado como un agente
espumante, para la produccion de espumas de aluminio con concentraciones recomendadas entre 0.5
y 0.6 % "1y temperaturas de espumado en un intervalo de 670 a 750°C. Algunos esfuerzos para
hacer mas eficiente el proceso de fabricacion y/o la produccion de espumas de forma compleja han
sido promovidos. Ha sido grande la demanda de este tipo de materiales que inclusive aleaciones
ferrosas pueden ser espumadas de una manera similar a las de aluminio y otras aleaciones con bajo

punto de fusidn, inyectando una mezcla de un agente espumante y un estabilizador de espuma.

Una desventaja de este proceso es el alto costo del agente espumante y del calcio usado para
incrementar la viscosidad. Aunque el proceso es efectivo para producir grandes cantidades de
espumas con forma regular, el requisito de agitacion del volumen completo para dispersar el agente
espumante en todo el volumen de masa, también significa que el proceso no es posible para fabricar

componentes completos de forma compleja 1282,

3. Precipitacion de un gas el cual fue previamente disuelto en el liquido

En esta categoria se encuentra el proceso de sistemas de Aleacion con una fase volatil, el cual se
observa en la figura 11. Se funde un metal dentro de un contenedor a presion junto con otro metal de
un punto de fusion considerablemente méas bajo. El sistema se calienta a una temperatura donde el

componente mas volatil se evapora. La elevada presion causa que el metal comience a super-
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saturarse con el vapor del metal volatil. La presion se incrementa repentinamente, promoviendo la
rapida expansion de la fase volatil contenida dentro del metal liquido, produciendo una espuma de

poro cerrado con diametros de 1 a 3 mm.

Vapor de

3 Vapor de
mercurio

mercurio

4. El metal es espumado

1. Dos metales de amplia 2. Ambos son calentados a 3. El metal comienza a 3 g
: : 2 S debido a un incremento
diferencia T,estan vaporizacion, el saturarse con el vapor 5 o
B sz s > 2 repentino de la presién de
contenidos en un recipiente  componente volatil y el debido al contenido aa
a presion metal 9

Fig. 11 Produccion de una espuma por expansion de una fase volatil siper-saturada

Los metales sugeridos para este tipo de proceso son: mercurio, magnesio, zinc y cadmio, los cuales
son escasos Yy el proceso involucra el manejo rapido de los metales expandiéndose a elevadas

temperaturas % 3,

En el proceso FORMGRIP (espumado de un metal reforzado por liberacion de gas en precursores)
recientemente desarrollado por Gegerly y colaboradores 23 un precursor espumable es producido
usando metal liquido, como se muestra en la figura 12. El agente espumante TiH,, se somete a un
tratamiento térmico por 24 horas a 400°C y después por una hora a 500°C, para generar una barrera
de difusion de TiO. sobre la superficie ¥, Esto retarda la evolucion del hidrégeno suficientemente
para que el TiH, pueda dispersarse profundamente dentro del aluminio liquido, y el metal
solidifique, antes de que el proceso de espumado se lleve a cabo. El agente espumante es mezclado
con aluminio en polvo en una relacion de peso 1:4 antes de la adicion, para facilitar el proceso de
mezclado. Con el objetivo de estabilizar la espuma liquida aproximadamente 10% en volumen de

particulas de SiC se adicionan al metal en una etapa preliminar.

La ventaja de este proceso es que, las etapas de mezclado y espumado son independientes, la
porosidad y el tamafio de celda pueden ser cercanamente controlados escogiendo el tiempo y la

temperatura apropiados de espumado 2.
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1. Polvo de hidruro de titanio (TiH,) es sometido a

un tratamiento térmico en aire, para generar una 2. SIC es usado para
capa delgada de rutilo (TiO,) sobre la superficie incrementar la viscosidad
del polvo del metal y actua como un

surfactante

3. El SiC es agitado 4. El TiH, tratado

dentro del aluminio térmicamente es entonces ~ O- L@ mezcla es agitada
liquido (tipicamente agregado a el metal aproxu(\:adamente por 60
Al-12 wt % Si) Segundos

12 LA

6. La mezcla es enfriada 7 unpa pieza de este precursor 8. El TiH2 se
para formar un precursor  gg colocada dentro de un descompone para
solido espumable, el cual molde y calentada por encima  formar una espuma, la
contiene particulas de SiC g |5 temperatura de fusién del cual toma la forma del
y TiH, metal molde

Fig. 12 Esquema del proceso de espumado FORMGRIP.

2.4 Agentes generadores de gas

En principio, cualquier material que es estable a temperatura ambiente, pero que libera un
componente gaseoso a una elevada temperatura es un potencial agente espumante. Esto incluye
quimicos inorganicos hidratados, tales como, cloruro de calcio, sulfato clprico, yoduro de bario, asi
como, minerales hidratados, tales como la vermiculita ?* ?Y). Cuando se eleva la temperatura por
encima de la temperatura de descomposicion, tipicamente entre 400 — 1300°C, estos quimicos son
des-hidratados y por lo tanto, el vapor de agua puede ser usado para espumar el metal. Los
compuestos metalicos incluyen hidruros, 0xidos, nitruros, sulfatos y carbonatos. A una temperatura

suficientemente, todos ellos se someten a una descomposicion quimica de la forma:

MXe = Mg + Xg) 2)
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El mayor progreso de trabajos sobre el espumado de metales es dirigido al aluminio, debido
principalmente a su baja densidad, relativo bajo punto de fusion y resistencia a la corrosion. El
aluminio puro funde a 660°C y las aleaciones aluminio - silicio, aluminio — magnesio, ampliamente

usados para producir espumas metalicas, poseen temperaturas de fusion de 575°C aproximadamente
31

Recientemente las patentes sugieren un intervalo de potencial de agentes espumantes, incluyendo
CdCO; y MgCO; B¥) largas cadenas organicas moleculares B (NH4), COs, B® vermiculita y
materiales similares silices hidratadas y sulfatos metalicos y carbonatos en general . Sin embargo,
el hidruro de titanio TiH, y el hidruro de zirconio ZrH; son los Unicos agentes espumantes que han
sido usados ampliamente, y solo el TiH, es usado comercialmente. Este se descompone de acuerdo a
la reaccion (2).

El cambio de energia libre de la reaccion (2) se grafica en funcion de la temperatura como se

observa en la figura 13.
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Fig. 13 AG® de la descomposicion térmica del TiH, para posibles reacciones del TiH, con una

aleacion fundida Al-Si. La actividad de los componentes solidos es la unidad y pH,= 1atm

Se considera que todos los elementos, se encuentran en su estado estandar, con los gases producidos
a presion atmosférica (una estimacion razonable del comportamiento de las celdas en una espuma
liquida). La descomposicion directa del TiH; en una atmosfera de gas hidrégeno ocurre por lo tanto

a~ 750°C. En la practica el espumado con TiH; se da rdpidamente a menor temperatura y los
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intermetalicos TiAl y TiAlz han sido observados en la interface entre las particulas del TiH, y el
metal B% %% E[ alto costo del hidruro de titanio limita su uso, por lo que se deben considerar otros

agentes espumantes en el proceso de obtencion de espumas metalicas.

En este trabajo se utilizo el carbonato de calcio (CaCO3) como un potencial agente espumante. La
energia libre, AG, para la descomposicion de los carbonatos mas conocidos se observa en la gréafica

de la figura 14. La reaccion de disociacion considerada es la siguiente:

T (°C)

100 200 300 400 500 600 700 800
T R T g T T T

P Cambio de fase del Carbonato
& Cambio de fase del Oxido
Temperaturas de fusion de

aleaciones de aluminio tipicas
Al-Si

300 400 500 600 700 800 900 1000 1100
TK

Fig. 14 AG° de reaccion para una mol de varios carbonatos metalicos y una pCO, de 1 atm

La mayoria de los carbonatos son bastante inestables para su uso como agentes espumantes en
aleaciones de aluminio debido a sus presiones parciales de equilibrio de CO,, las cuales indican que

se descomponen a elevadas temperaturas, como se observa en la figura 15.
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Fig. 15 pCO, en equilibrio de carbonatos metalicos. La banda gris marca el intervalo de

temperaturas de aleaciones tipicas de aluminio Al-Si

Si bien la descomposicion térmica en una atmdsfera de CO, puro toma lugar por encima de la
temperatura de fusion de las aleaciones de aluminio, el paso de reaccion es termodindmicamente
favorable a la temperatura de fusién con un pequefio cambio en la pCO,, como se observa en la
figura 16. Por lo tanto, el CaCOj3 puede ser usado para espumas de aluminio si la pCO, dentro de las

celdas puede ser reducida.
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0
"
£
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Fig. 16 AG° calculadas para la reaccion (3) para varios valores de pCO;
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El CaCOg; existe en dos principales presentaciones: calcita, con una estructura trigonal y aragonita
con una simetria ortorrombica. La descomposicion térmica de la calcita ha sido estudiada mediante
analisis térmico diferencial (DTA) y andlisis termo gravimétrico (TGA), la descomposicion de la
calcita en una atmosfera inerte da a lugar lentamente a T> 500°C y rapidamente a~ 650 — 700°C.
Particulas grandes de CaCQOg3, con muy pequefia area superficial y grande distancia de difusion de
gas en las particulas, descomponen muy lentamente. Sin embargo, una alta pureza de carbonatos

parece descomponerse ligeramente més lento que un material con impurezas ¥ 42,

2.5 Evolucion de la estructura de la espuma

Las etapas en la evolucion de una estructura de espuma consideran el crecimiento de la celda y el
drenado y colapso de la misma. La figura 17 muestra las etapas de desarrollo de estructura de celda.
La forma de la celda es inicialmente controlada solamente por la tension superficial, produciendo
una dispersion de poros casi esféricos. Con la continua expansion, la forma de los poros comienza a
crecer angularmente, el movimiento entre las burbujas comienza a dificultarse y se propicia la

formacion de una red de tres dimensiones de celdas poliedrales 543441,

Radio de Longitud de celda, L
borde de g

OF 9 ol PN UK_
e o K@ & SJO z 2( \
| DA O S Q ,

* e le@® Y
EQQOi:‘:;j @ O 2\((%7; .

(a) Dispersion inicial de poros, (b) Celdas comenzando a chocar (c) Estructura de celda poliédrica,
casi esféricos con las celdas vecinas de baja densidad

Fig. 17 Evolucién esquematica de la estructura de celda, p*/ps disminuye durante el proceso de

espumado debido a la dispersion del agente espumante

El drenado por gravedad es una razon comun del colapso de espumas, que propicia el incremento de

densidad de gradientes y en casos extremos fracturas locales, como se observa en la figura 18.
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Fig. 18 Seccidn transversal de una espuma Alcan relacionada con un esquema de las caracteristicas

del drenado de la espuma

2.6 Factores que afectan la estabilidad de la estructura de las espumas

Se considera que la difusion de gas y la viscosidad afectan a la estabilidad en el proceso de
espumacion. En espumas acuosas, la diferencia de presiones entre celdas de diferentes tamafios
causa engrosamiento de acuerdo a Ostwald Ripening [**!. La presién de gas dentro de la celda debido
a la tension superficial es inversamente relacionada a su radio de curvatura. La diferencia de

presiones entre las celdas adyacentes con radio de curvatura principal ry y r, toma la forma ©:

1

‘el T3 ( 1)

AP aT-

Ampliando este principio para una burbuja dentro de una estructura, puede ser mostrado que la
burbuja de radio r llegara a crecer a un intervalo “!;

dr_C_[l 1]

at - lf

)

Donde 7 es el radio principal de la burbuja en la espuma. Por lo tanto, burbujas con r > T creceran a
expensas de las burbujas méas pequefias, con una elevada relacion area superficial — volumen. En
principio siempre existira potencial para la difusion del gas: inclusive si las burbujas son

inicialmente del mismo tamafio, las burbujas en el borde exterior tienen una curvatura en la
22



superficie exterior y pierden gas en la atmosfera. Sin embargo, la difusion se limita por la
difusividad y solubilidad en el metal liquido y la solubilidad de la mayoria de los gases es
despreciable, solamente el H, tiene una solubilidad importante en el aluminio liquido y como se
muestra en la figura 19 la solubilidad es significativamente reducida con la adicion de silicio al

aluminio 7 48

. Las caras de celda mas gruesas y la tendencia de las superficies de celda a ser
cubiertas con particulas sélidas surfactantes limitan la difusion del gas. Como las espumas metalicas
son solamente mantenidas en estado liquido por un corto tiempo, parece razonable asumir que los

efectos de difusion de gas sobre la estructura de celda son despreciables.

1.8

€ 16F-
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g 14F % 800 °C

[) Ul risorsannecssaaia

T 19k o

8

= 1

g e

o 0.8 *.'.

= o5l T 700 °C
0.4 : : : :

Si ( %wt)

Fig. 19 Solubilidad de H, en aleaciones Al-Si 1®!

Para crear una distribucién uniforme de celdas, las burbujas deben de ser retenidas dentro del metal,
hasta que la espuma este solidificada, lo cual generalmente significa reducir la velocidad a la cual
las burbujas escapan a la superficie. Una estimacion de la influencia del tamafio de burbuja y la
viscosidad del metal sobre la velocidad terminal viermina de una burbuja de gas en el metal se obtiene
mediante un balance de flotabilidad de las burbujas con la viscosidad de arrastre del metal. Para una
burbuja de didmetro d, la fuerza de flotabilidad es igual a la masa del metal desplazado por la

burbuja:
1
Friotabilidad = PRELE d?® - Priguide * H 3)
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La ley de Stokes proporciona el arrastre en un metal con viscosidad n:

FI'-'I-'?"EQ’ = 3 LI [ rl . d . vrgrminﬂz (4)
De las ecuaciones anteriores:
d:
ytarmina: = E ‘Giiquidp g - ? (5)

La figura 20 muestra los valores de v,,.mina; Obtenidos:

01 ¢

0.01 |

A
Vterminal (MS )

0.0001
0.001 0.01 0.1 1 10 100 1000

M (Pas)
Fig.20 v, .,mina: COMo una funcion de n para diversos valores de d

Con el objetivo de estimar la viscosidad del metal requerida para producir una estructura celular
estable, se considera que una estructura de espuma sera estable si la viscosidad es suficientemente
grande para reducir la velocidad terminal de las burbujas dentro de un nivel aceptable. Para un
tiempo total de espumado de 10 minutos, se asume que la espuma sera inestable y propensa al
colapso si las burbujas recorren distancias mas largas que su propio radio durante este tiempo. Una

burbuja de radio = 2mm podra por lo tanto requerir una viscosidad del metal de~7000 Pa s para ser
estable &,

La dependencia de temperatura de la viscosidad del aluminio puro se expresa en la ecuacién (6),
donde: 1o = 0.149 mPa sy Q = 16.5 kJ mol ™[4,

n=1, "€xXp (QZZRT) 6)

El comportamiento de la viscosidad en funcion de la temperatura se observa en la gréfica de la

figura 21. La figura 21(a) muestra una débil dependencia de la temperatura con el valor de
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viscosidad de 0.0014 Pa s. La figura 21 (b) muestra el efecto de los elementos de aleacion de

aluminio mas comunes sobre la viscosidad. Se observa que el Mg y Si provocan una pequefia

[49]

reduccion en la viscosidad . Es claro que la viscosidad de los metales es insuficiente para

estabilizar la estructura de la espuma.

(a) T (K (b)
950 1000 1050
1.4 107 — T T 1.4 10°
B 5
e
12 10°F 1210°} -
| 1 Zn
»
E 110% 11¢ 1 \
= [ I SI\
4 -
8107} 810 Mg
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610 700 750 800 61075 70 50 30
T (°C)

Contenido del elemento de aleacion (%wt)

Fig. 21 (a) Efecto de la temperatura sobre la viscosidad del aluminio, (b) Efecto del contenido de

elementos aleantes sobre la viscosidad del aluminio liquido

Incorporando o generando una fase solida dispersa en el metal, puede incrementarse la viscosidad.
Una relacién empirica para la viscosidad, 1, de un liquido de viscosidad intrinseca =gy conteniendo
una fraccion f de una fase sélida dispersa fue desarrollada por Thomas %. Para f < 0.25, el 97.5% de

un intervalo de datos experimentales fue ajustado:

n

Para una mayor fraccion solida se utiliza la siguiente expresion:

I
f}I].:f:D} =14+ 25f+105 fz + 0.00273 exp(lﬁ.ﬁ f] (8)

Es notorio que el tamafio de particula es de gran importancia. Interacciones coloidales entre

pequenas particulas (< 10 um), incrementan la viscosidad significativamente y esto sugiere que a

mayor tamafo de particulas también incrementa la viscosidad debido a la pérdida del momento
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angular cuando ellas chocan. Hay evidencia que particulas grandes son mas propensas a migrar

hacia el centro de los tubos capilares, reduciendo la viscosidad .

En la practica, la viscosidad aparente a bajo f puede ser marcadamente mas alta que la predicha, con
10% vol. de sélidos, incrementando 1 debido a un factor de dos y varios ordenes de magnitud P* 2.
La forma de la particula también es importante con una elevada relacion superficie-volumen de
particulas angulares y fibras, aparentemente tienen un mejor efecto sobre la viscosidad.
Observaciones en aleaciones Al-Si con particulas de Al,O3 han demostrado una relacion lineal entre
la fluidez y el area superficial de la fase solida, sin embargo, existe escaso trabajo sistematico en

esta area [P 53551,

2.7 Métodos para generar un sistema sélido-liquido

Particulas solidas refractarias pueden ser adicionadas al metal liquido para incrementar su
viscosidad Y. Algunos agentes estabilizadores sugeridos en el caso del aluminio incluyen talcos,
micas y vermiculitas, algunos otros Al,05 P® y SiC Pl los cuales han sido ampliamente usados.
Empiricamente los limites determinados sobre el tamafio y fraccion volumen de particulas que

pueden ser incorporadas en el sistema Al-SiCy, se observan en la figura 22.
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Fig. 22 Limites propuestos para el tamafio y fraccion volumen de particulas de SiC las cuales

pueden ser agregadas al aluminio liquido para mejorar su viscosidad
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Los liquidos acuosos no espuman sin la presencia de alguna especie de surfactante, los cuales
disminuyen la tension superficial y el mismo efecto podria esperarse en los metales liquidos 8. El
efecto de la tension superficial sobre celdas poliédricas permite la redondez progresiva de celdas con
mas amplio borde de Plateau y paredes de celda més delgadas, como se muestra en la figura 23. Esto
es acompafiado por el drenado de metal desde las caras de celda a los bordes de Plateau.

»
>

Incrementando la influencia de la tension superficial
Incremento en el radio de curvatura de los bordes de Plateau (r)
Reduccion en

Fig. 23 Efecto de la tension superficial sobre los bordes de Plateau

Cualquier especie que preferentemente emigre a la interface gas-liquido, para resistir los cambios en
el area superficial, disminuira la energia interfacial en la espuma. Al limitar el efecto de la tension
superficial sobre las burbujas, se reduce la fuerza motriz del flujo del material desde las caras de la
celda a los bordes de Plateau y por consiguiente la velocidad de adelgazamiento y colapso de las
caras de celda. La cantidad de surfactante es importante: si este es demasiado bajo, hay una
insuficiente cantidad de cobertura uniforme; si es demasiado elevada, habra suficiente surfactante
para cubrir la superficie independientemente del movimiento de las caras de celda.

Aleaciones con segregaciones en su superficie afectan la tension superficial en los metales fundidos,
como se muestra en la figura 24. Cambios debido a la adicion de Si, Mg pueden ser observados. Los
elementos de aleacién mas comunes, silicio, magnesio y zinc, ejercen un pequefio efecto. La adicion
de bismuto ha sido investigada en el contexto de espumado de aluminio por Miyoshi vy
colaboradores ), mostrando un aparente incremento en la tendencia hacia el colapso. Sin embargo,
el efecto de la aleacion sobre la tension superficial no puede ser aislado desde los cambios en el

punto de fusién, generando interpretaciones de cada experimento realizado.
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Concentracion del elemento de aleacion (% peso)

Fig. 24 Mediciones v de aleaciones de aluminio binarias en sus puntos de fusion [49. 60]

Entre los elementos metalicos, el aluminio posee una de las reactividades quimicas mas elevadas en
estado liquido, asi que el aluminio liquido reacciona con varios ceramicos. EI compuesto liquido Al-
SiC es reactivo ®YJ. La formacién de carburo de aluminio es perjudicial para las propiedades del
compuesto debido a su fragilidad y reactividad con el agua. Este es también indeseable en el proceso
de agitacion del metal debido a que este incrementa la viscosidad del metal. La formacion del
carburo de aluminio puede ser prevenida, ajustando la matriz o cubriendo las particulas de SiC con
una barrera fisica (Al,O3, TiO,, SiO,, TiC) 0 una capa de sacrificio (Ni, Cu) 2. Para prevenir la
formacion de Al4Cs, el aluminio debe ser aleado con Si. La cantidad minima de Si encontrada es de
8.5 % en peso a 610°C y 13% en peso de Si a 825°C, con una regla de interpolacion linear %, La
presencia de una pequefia cantidad de Mg en el Al puro permite la formacién de Mg,Si y aumenta la

formacion de carburo de aluminio 41,

Viala y colaboradores determinaron la formacion de otros carburos complejos como Al,SiC, y
AlgSiC; 1. Sj el SiC se ha oxidado, la capa superficial SiO, puede reaccionar con el aluminio
liquido formando Al,O3, Al,SiOs, AleSi>013 (mulita). En presencia del Mg el producto de reaccion
es MgAl,O, . La alimina es estable en una matriz de aluminio liquida y sera inestable en
presencia de Mg y formaré el espinel Al,MgO, con contenidos de magnesio de 1% < Mg <4 % 0

formara MgO con contenidos de Mg > 4% 71,
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2.8 Propiedades de las espumas metélicas

Las espumas metalicas son sistemas complejos en relacion con su marco y microestructura. La
microestructura y las propiedades mecanicas locales son gobernadas por la composicion de la
aleacion, condiciones de espumado, enfriamiento y eventualmente post-tratamiento térmico.
Algunos rasgos macroscépicos de su morfologia, tales como el tamafio de celda o curvatura de las
paredes de celda, junto con la densidad especifica, p*/ps, tienen una marcada influencia sobre la

respuesta mecénica .
2.8.1 Densidad

Una de las ventajas de las espumas de aluminio es su baja densidad, lo que permite fabricar con ellas
estructuras ultraligeras con elevada resistencia y rigidez especificas. La densidad de las espumas de
aluminio se encuentra en el rango de 0.4 -1.2 g/cm?®, es decir, los poros ocupan del 65 % al 85 % del
volumen total 8. La densidad en estos materiales puede ser determinada por dos métodos. Uno se
conoce como el método volumétrico, en el cual se relaciona el peso y la geometria. En el otro, en
cambio, los poros de la superficie son llenados por una resina negra que establece el contraste entre
los poros y las paredes de los mismos, de manera que, tras un escaneado, la densidad puede ser
calculada a lo largo de una determinada longitud sobre los ejes “x y “y”. Este segundo método, al
contrario del primero, da informacion acerca de la distribucion de la densidad en la muestra,
encontrando que en regiones proximas a la superficie la densidad es notablemente mayor que la
densidad de la muestra en conjunto. Los valores tipicos de las densidades de las espumas de

aluminio estan dentro del rango de 0.4-1.22 g cm™

2.8.2 Tamafio de poro

Los poros en las espumas metélicas son esencialmente esféricos y parcialmente cerrados. Estos
poros no tienen un didmetro fijo, sin embargo, las muestras pueden ser preparadas con varios valores
medios del diametro, entre 0.5 y 8 mm dependiendo de la composicion de la matriz y los pardmetros

espumantes: temperatura y tiempo.
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2.8.3 Propiedades mecanicas

Las propiedades mecénicas de las espumas de aluminio dependen fundamentalmente, de su densidad
relativa, y la estructura del poro que las forma. Se evaluan los valores del mddulo eléstico,
alargamiento, limite elastico, carga de rotura y absorcion de energia de las espumas de aluminio y su
conexion con la variacion de densidad ). Como una regla general, existe una relacién bastante
cercana entre la densidad y las propiedades mecanicas tales como esfuerzo de compresion, se piensa

que estas propiedades caen mas rapidamente que la densidad en si misma.

Posiblemente la propiedad més importante de las espumas metalicas es su habilidad de absorber
grandes cantidades de energia en deformacion plastica compresiva, mientras transmite una baja y
carga aproximadamente constante. La deformacion plastica en tension es cercanamente relacionada
con el modo de falla de la espuma, con falla debido a la propagacion de grietas o regiones de campo

plastico a lo largo de trayectorias débiles en la estructura [*%

Los ensayos a compresion son muy habituales, ya que muchas estructuras se disefian para trabajar a
compresion. La direccion de deformacion es importante en los resultados obtenidos y se suele
especificar que esta sea paralela a la direccion del crecimiento de la espuma. Los resultados de los

ensayos de compresion presentan una curva tipica (figura 25).
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Fig. 25 Tres etapas en las curvas esfuerzo-deformacion de una espuma metalica sometida a

esfuerzos de compresion.
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Se caracterizan tres regiones distintas. (I) Primeramente, y para bajos esfuerzos, el material se
deforma casi elasticamente (las paredes de las celdas se doblan), (Il) posteriormente, y para una
compresion constante, existe un aumento progresivo de la deformacion en la que las paredes de las
celdas se curvan, ceden o se rompen). (I11) A continuacién existe una zona en la que el esfuerzo

aumenta rapidamente tras producirse el colapsamiento de las celdas.

Las pruebas de compresion pueden presentar un comportamiento ductil o fragil. El colapso ductil es
caracterizado por una relativa meseta suave en la curva esfuerzo-deformacion, a veces con un
incremento gradual debido al endurecimiento por deformacién o por la densificacion progresiva. El
colapso fragil es acompafiado por una marcada caida en la medicion de carga, seguida por marcadas
serraciones en las curvas esfuerzo-deformacion cuando la espuma es comprimida. Las curvas
esfuerzo-deformacion que presentan los dos tipos de falla se observan en la figura 26. El
endurecimiento por deformacion puede dar lugar a un incremento en la curva esfuerzo —
deformacion. Esto solo se observa en espumas las cuales sufren un colapso ductil y tienen un bajo
contenido de elementos de aleacion y presumiblemente reflejan endurecimiento por deformacién del

metal base 72,

Fig. 26 Curvas esfuerzo-deformacion de una espuma ductil y una espuma fragil

Cuando la deformacion plastica comienza, la tension a la que se produce dicha deformacion, puede
ser definida como la tension de colapso plastico. Esta tension aumenta cuando lo hace la densidad.

La forma en que colapsan las espumas metalicas de aluminio depende de la composicion de la
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aleacion y del tratamiento térmico al que se someten durante su formacion, de manera que las
espumas basadas en aleaciones de aluminio tienden a romper las paredes de sus celdas, mientras que
las aleaciones de hierro fundido doblan y curvan dichas paredes. El area por debajo de la curva de
esfuerzo-deflexion da informacion sobre la energia que se necesita para producir la deformacion
plastica. La energia empleada en la deformacion plastica durante la aplicacion de un esfuerzo, es un
parametro importante si nos interesa la energia de absorcion de impacto del material. También esta
energia depende fuertemente de la densidad, ya que lo que nos interesa para poder absorber las

energias de impacto son densidades intermedias, ni muy altas ni muy bajas.

Si las espumas se consideran para aplicaciones como materiales absorbedores de energia, dos
parametros se deben considerar: la energia absorbida por unidad de masa durante la compresion y el
esfuerzo al cual esta energia es absorbida. La primera se obtiene por el area bajo la curva esfuerzo-
deformacion multiplicado por la densidad inicial de la espuma. Dependiendo de la aplicacion, la
forma de la curva antes de que el estrés sobrepase un valor critico, o¢, puede ser importante. Como
se observa en la figura 27, un aumento en la carga después del vencimiento o el rapido
endurecimiento por trabajo, puede ocurrir. En general, esto es indeseable ™ ™ La meseta de
esfuerzo (opiaeau), Puede algunas veces ser adaptada para igualar una carga de compresion critica

(o¢), para una aplicacion dada, aunque a expensas de una reducida tension.

~ A
Galssssisssssnssasssss vo [y 7] S — e
Energia absorbida
Energia absorbida
> > >

Curva ideal Esfuerzo — Deformacién Curva Esfuerzo — Deformacién para C:l-r‘;'infsef;leﬁa;x]iiztzrsgglozr

de elevada absorcién de energia una espuma fragil parat P p

p trabajo
especifica

Fig. 27 Curvas esfuerzo-deformacion para: (a) una espuma “ideal”, (b) espuma con colapso fragil,
(c) una espuma con endurecimiento por trabajo. La region sombreada corresponde a la energia de

absorcion Gtil hasta una carga de compresion critica o.
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Las razones por las que las espumas fallan de manera fragil o ductil, permanecen sin ser aclaradas.
Los estudios han observado que las espumas Alcan son marcadamente mas fragiles que las espumas
Alporas o Alulight, esta observacion es atribuida al contenido de silicio ¢7% en peso) y particulas
de SiC ¢ 15% vol.) contenido en las espumas Alcan. La matriz metélica de las espumas
comercialmente disponibles conteniendo particulas de SiC tiene un elevado contenido de Si para
prevenir la reaccién del SiC con el aluminio y las particulas se encuentran en la region
interdendritica de las microestructuras metélicas y son por lo tanto asociadas con otras fases

intermetéalicas gruesas.

El modulo elastico presenta variaciones durante la deformacion elastica y una alta sensibilidad a los
defectos morfologicos en la estructura celular. La capacidad de deformacion plastica esta
directamente asociada a la absorcion de energia estatica y dindmica. EI comportamiento plastico esta
relacionado con la variacion del tamarfio de poro, habiéndose observado que el micro mecanismo de
deformacion en las espumas de poro cerrado, es el colapso colectivo simultdneo de 5 0 6 poros. Al
variar el volumen de las muestras estudiadas, no se han observado variaciones escalonadas de
propiedades. A bajas densidades el modulo de elasticidad es muy alto y esto provoca una rigidez

especifica en las espumas.

Las espumas de aluminio presentan una alta resistencia absorbiendo energia dinamica ya que su
velocidad de deformacion es casi constante para un amplio rango de velocidades de aplicacion de la
carga. La estructura altamente isotropica de la espuma hace que la energia mecénica recibida se
disperse por igual en todas las direcciones. Durante el impacto los poros se colapsan y actGan como

amortiguadores, disipando la energia de choque.

2.9 Aplicaciones

Las espumas metélicas tienen una combinacion de propiedades que las hacen atractivas para
numerosas aplicaciones ingenieriles. El primer punto en particular, es crucial para cualquier
evaluacion de aplicaciones de materiales metalicos celulares. Muchas aplicaciones requieren que un
medio, ya sea liquido o gaseoso pueda pasar a traves del material celular. Aqui puede ser necesario
varios grados de “aberturas”, variando de “muy abiertos” para flujos de fluidos de alta rapidez a

“completamente cerrados” para soportar cargas en aplicaciones estructurales. La figura 28 muestra
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el tipo de porosidad requerida de acuerdo a las diferentes aplicaciones ya sea funcional o estructural
[26]

estructural

Componentes
sometidos a

cargas.
Absorbedores de
energia

Implantes
biomédicos

Absorbedores
de sonido
o
Intercambiadores
de calor

Abierta Parcialmente
abierta

Tipo de
aplicacion

Soportes de
catalizadores

funcional

Cerrada

Tipo de porosidad

Fig. 28 Aplicaciones de metales celulares agrupados de acuerdo al grado de “abertura” requerida y

si la aplicacion es méas funcional o estructural

El incremento en la demanda de seguridad en automoviles ha provocado que vehiculos grandes sean
muy pesados en muchos casos. Este conflicto con futuras demandas para disminuir el consumo de
combustibles ha provocado la necesidad de medidas adicionales para la reducciéon del peso en
vehiculos. Esta reduccion, sin embargo, no deberia llevarse a cabo a expensas del tamafio del
compartimento de pasajeros. Por lo tanto, tratar de introducir nueva ingenieria compacta o reducir
otras estructuras que conserven el confort de los pasajeros es el desafio. Esto crea nuevos problemas
con la disipacion de calor en el compartimiento ingenieril, porque todos los componentes estan muy
cercanos o con la seguridad de choques debido a la reducida longitud de las zonas de impacto.
Finalmente, la necesidad para reducir emisiones acusticas de los autos, ha dado pauta a una demanda
para nuevos materiales absorbedores de sonido. La figura 29 resume los tres campos de aplicacion
para espumas metalicas, principalmente espumas de aluminio en la industria automotriz. Una
aplicacion ideal podria ser una parte la cual sirva como un panel ligero, absorbiendo energia en
situaciones de choque, asi mismo que funcione como absorbedor de sonido y calor (interseccién en
los tres circulos de la figura 29) ¢,

34



Densidad Resistencia
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Multi-funcionalidad
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vibraciones

Doble funcionalidad

Vibraciones mecénicas
Conductividad térmica
Absorcion de sonido

Fig. 29 Principales campos de aplicacion en la industria automotriz de espumas metalicas

estructurales

Karmann GmbH es un proveedor para la industria automotriz a nivel mundial. Karmann anuncié un
desarrollo novedoso de espumas de aluminio permitiendo revolucionar la tecnologia en
componentes automotrices (figura 30). Las espumas de aluminio ofrecen un desarrollo costo-
efectivo como partes automotrices estructurales que son hasta diez veces mas rigidas y 50% mas

ligeras que componentes equivalentes producidos con acero.

Fig. 30 Uso de espumas metalicas en vehiculos

La construccion de bajo peso depende de dos propiedades en las espumas metalicas: ellas exhiben
un intervalo casi reversible de deformacién cuasi-elastica y su relacion rigidez-masa es elevada 2,
Los modernos edificios de oficinas comienzan a decorar sus fachadas con paneles ligeros, rigidos y
resistentes al fuego, sujetos a las paredes del edificio mediante soportes de espuma de aluminio.

Espumas de poro cerrado estan siendo usadas como materiales absorbedores de sonido a lo largo de
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las autopistas en Japdn para reducir el ruido del trafico y en algunos tdneles de las lineas de

ferrocarriles para atenuar las ondas de choque 4.

La combinacion de las propiedades de absorcion de ruidos con otras caracteristicas como la
resistencia al fuego y a la intemperie, la no generacion de gases nocivos en el caso de incendios y la
sencilla limpieza de los paneles, hacen de las espumas un material con muchas ventajas. La
novedosa estética, junto con la capacidad de reducir y aislar los ruidos, ha conducido a disefiar
estructuras de cielo raso hechas con placas de espuma de aluminio como en la cafeteria Baluarte en

Pamplona, Espafia (figura 31).

Fig. 31 Cafeteria Baluarte, Pamplona Espafia

En aplicaciones aeroespaciales el remplazo de estructuras costosas honeycomb por hojas de
espumas de aluminio o paneles sandwich de espuma metalica, puede permitir un elevado desempefio
y reducir costos. Una de las ventajas mas importantes de las espumas es la isotropia de las
propiedades mecénicas de los paneles (con o sin hojas de cara) y la posibilidad de hacer estructuras
compuestas sin uniones adhesivas. Futuras aplicaciones incluyen partes estructurales en turbinas
donde el aumento de rigidez en conjunto con el incremento en amortiguamiento de vibraciones es

substancial 81,
2.10 Estado del arte

Las espumas metalicas son materiales muy cambiantes, debido a que su manufactura involucra la
aparicion simultanea de fases solida, liquida y gaseosa a diferentes temperaturas y la morfologia de

la espuma solidificada es bastante compleja.
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En el afio 2000, Dietmar Lietlmeier y colaboradores en LKR, Austria, investigaron algunos de los
procesos directos de espumacion desarrollados en USA en los afios 1960s y exitosamente
desarrollaron espumas de aluminio con una distribucion uniforme de tamafio de celda, ahora
llamada METCOMB. Una importante clave del éxito es el entendimiento claro cientifico de la

estabilidad de la espuma "> ™!,

La expresion “espumabilidad” significa: cuanta porosidad, que tipo de calidad y que tan estable una
espuma puede ser producida. El término es relacionado con evitar la ruptura, el colapso, coagulacion
y drenado de las paredes de celda. Los primeros tres factores son fendmenos instantaneos, pero el
drenado es tiempo consumido. Muchos factores influyen la estabilidad de la espuma incluyendo la
geometria de los bordes de Plateau, el grueso de la pared de celda, absorcion de la superficie,
movilidad de la superficie, viscosidad dilatada y elasticidad. Una espuma puede considerarse como

un sistema viscoelastico.

Para espumar un liquido usualmente un agente activador de superficie es requerido, el cual
disminuye la tension superficial de los liquidos y agrega comportamiento elastico para los materiales

de la espuma.

[ produjeron espumas de AISi10Cu3Nil.5/AI203/10p,
AISi10/SiC/10p y AlMg 1SiCu/Al,03/10p por inyeccion de gas en el metal, en un horno adiabatico.

N. Babcsan y colaboradores

Oxigeno, aire y nitrégeno con 3ppm de oxigeno fueron usados como medio espumante. Debido a un
inyector especial de gas, la formacién de burbujas fue bien controlada. Las burbujas de gas podian
flotar hacia la superficie del metal donde la espuma de aluminio liquido era formada. La temperatura
fue mantenida alrededor de 700° C. Durante el proceso la presion y la velocidad de flujo del gas
soplante fueron controladas. Después de la permanencia isotérmica en el horno adiabético la espuma
liquida fue extraida y solidificada en aire o en agua. Diferentes espumas fueron obtenidas para
explicar el efecto de las particulas, composicion de la aleacién matriz y el gas de espumado sobre la
estructura y estabilidad de las espumas de aluminio liquido.

Particulas de Al,O3; producen paredes de celdas con el mismo tamafio y con la misma cantidad de
SiC. Las mismas particulas en fundicion y en aleaciones forjadas causan un similar engrosamiento
en las paredes de celda. Conglomeraciones locales de particulas de Al,O3 en las paredes de celda

fueron observadas en las espumas mezcladas de compuestos de matriz metalica (MMC), con
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incremento en las paredes de celda. Particulas de SiC, identificadas por EDS fueron observadas en la
superficie de las paredes de celda. Los experimentos confirman el efecto de la reduccion por
incremento en la temperatura de espumado. El Si tiene un pequefio efecto, pero el Mg tiene un
efecto notable, reduciendo el grosor de las paredes de celda, mientras el Cu tiene un ligero
incremento hasta la influencia del Ni, la cual no ha sido aclarada. Estos resultados parecen

demostrar que incrementado el Si o Mg disminuye el efecto sobre el espesor de las paredes de celda.

La aleacion matriz y la temperatura de espumado influyen en el espesor de pared de celda: Ligeros
incrementos en el espesor de pared de celda con disminucion en la temperatura de espumado son
posibles, la reduccion de pared de celda a veces es causada por adiciones de Si 0 Mg. La estabilidad
de la espuma puede ser incrementada usando Al,O3 en lugar de SiC debido al incremento en el
grosor de la pared de celda. La presencia de oxigeno es requerida (en gas o en particulas) para
incrementar la estabilidad de las burbujas debido a la capa de 6xido que se forma sobre las paredes

de celda.

Otro aditivo usado para aumentar la viscosidad del metal liquido es el Ca, el cual tiene una elevada
afinidad por el oxigeno. En 1987 después de 10 afios de desarrollo, la compafiia Japonesa Shinko
Wire Ltd. registro el primer proceso o marca de espumas de aluminio llamada Alporas. Los
inventores S. Akiyama y col. ["® simplemente mezclaron aluminio puro con Ca para incrementar la
viscosidad y agregaron TiH, al metal como agente espumante. En presencia de oxigeno el Ca
reacciona y particulas de CaO y CaAl,O, se forman. Como un efecto adicional al aumento de la
viscosidad debido a la adicion de Ca, se encuentra la disminucién del drenado que ocurre en la
espuma, mejorando asf su estabilidad ® 8. El proceso resulta costoso con respecto a la inyeccion
de gas, debido al uso de Cay del TiH; y existe la contaminacion del Al por la presencia del calcio y
del titanio y finalmente el uso de Ca provoca la formacién de particulas que pueden ser perjudiciales

en el desempafio de las espumas metalicas .

El proceso directo via liquida para obtener espumas metalicas de aluminio, usando Ca como agente
espesante y TiH, como agente espumante fue utilizado por Si-Yuan He y col., 2 fundieron
aluminio en un molde cilindrico de acero a 680°C, adicionaron 1.5% en peso de Ca granular como
agente espesante y se agito por 10 minutos. El TiH, fue pre-calentado a 300°C a diferentes
contenidos 1, 1.4 y 1.8% en peso y fueron adicionados al metal liquido por 1 minuto y agitado a

elevada velocidad. El enfriamiento fue llevado a cabo antes de que la espuma se formara
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completamente. La espuma fue mantenida en el horno de 0 a 60 s antes del procedimiento de
enfriado, el cual fue llevado a cabo mediante aspersion de agua, la intensidad de la aspersion fue
mantenida a 75.76 1/(m? s). Se obtuvo un notable grado de porosidad desde la superficie de

enfriamiento a la parte final de la pieza.

C. Yang y colaboradores ¥ analizaron el mecanismo de estabilizacion sobre la formacion de poros
en una aleacion Al-Si-Mg, adicionaron 5 % de aluminio en polvo como agente espesante para
incrementar la viscosidad del metal liquido agitado a una velocidad de 600 rpm por 120 min. 1% en
peso de hidruro de titanio fue agregado como agente espumante con una velocidad de agitacion de
1000 rpm. Después de la agitacion el metal se mantuvo en el horno a 923 K. EI metal con el crisol
fue extraido del horno para llevar a cabo una solidificacién direccional desde la parte superior del
crisol con una placa de enfriamiento para obtener la espuma de aluminio. En este trabajo el
incremento en la viscosidad puede llevarse a cabo por la generacion de formacion de particulas en el
metal. Mediante andlisis EDX se observa que las particulas en el metal incrementan con el
incremento en el tiempo de agitacion. Esto debido a la adicion de polvo de aluminio y la
subsecuente agitacion en atmoésfera no controlada, facilita la oxidacion del aluminio metalico y
genera particulas finas de o0xido. A mayores tiempos de agitacion, mayor cantidad de Oxidos se
forman, las particulas son identificadas como Al,Os. La existencia de particulas de alimina en el

metal, son necesarias para la nucleacion de burbujas y el incremento en la viscosidad.

T. Fukui y col. B utilizaron Mg como agente espesante en aleaciones de aluminio Al-Cu-Mg. 50 g
de aleacién se colocaron en un crisol de acero inoxidable y se fundieron a 700°C en un horno
eléctrico. Se adicion6 de 1 a 2% en masa de TiH, como agente a 900 rpm por 100 s. Concluido el
tiempo de reaccion, se extrajo el crisol del horno y se enfrié con agua. Las espumas Al-Cu-Mg con
diferentes condiciones de fabricacion fueron evaluadas e investigadas de acuerdo a la influencia de
la cantidad de TiH,, tiempo de permanencia y porosidades. Después de que el Mg fue agregado a la
aleacion Al-Cu, el torque se incremento. Estos resultados sugieren que el Mg funciona como agente
espesante para la aleacion Al-Cu. En cuanto a la influencia del tiempo de permanencia sobre la
porosidad se observo que la porosidad disminuye despues de un tiempo de 250 s, la disminucién de
la porosidad fue causada por la final descomposicion del TiH,, provocando el colapso y drenado de

las paredes de celda. Por lo que la porosidad puede ser controlada por cambios en el tiempo de
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permanencia. EI aumento en la dureza puede ser considerado por los precipitados de Cu y Mg

formados en los granos de las paredes de celda.

Babcsan %% en su tesis doctoral trabajé con 5 grupos de materiales, aleaciones puras sin particulas,
compuestos de matriz metalica Duralcan (MMC), aleaciones Duralcan MMCs, MMCs producidas
por LKR y material de espumas CYMAT. Todo el material de MMC ha sido forjado o la matriz de
aluminio fundida ha sido reforzada por Al,O3 0 SiC con un tamafio de particula de 10-20 um. La
tension superficial aparente fue medida por un Tensiometro de maxima presion de burbuja a alta
temperatura (HTMBPT) el cual fue construido en la Universidad de Miskolc. Este equipo es
aplicable para determinar la tension superficial aparente de fundidos MMC, pero no fue construido
para produccion de espumas porque solo una pequefia cantidad de burbujas puede ser producida. La
aleacion fue fundida en un crisol de arcilla-grafito. La velocidad de burbujeo fue de 30 burbujas/min
y la profundidad de la inmersion de la capilaridad fue de 15mm durante los experimentos. Las
espumas de aluminio fueron producidas por inyeccién de gas en el metal liquido en un horno
adiabético. Oxigeno, aire y nitrégeno con 3ppm de oxigeno fueron usados como medio espumantes.
La temperatura de espumado se mantuvo a 700°C. Se control6 la presion y la velocidad de flujo del
gas soplante. Las espumas fueron solidificadas en aire o agua (la velocidad de enfriamiento fue de
10 y 100K/s respectivamente). Durante los experimentos se tratd de mantener un tamafio de celda de
10 mm de diametro. Las burbujas fueron generadas en la misma profundidad del metal. Diferentes
espumas fueron producidas con el objetivo de aclarar el efecto sobre: particulas y porciento
volumen, composicién de la aleacién matriz y temperatura de espumado y finalmente el gas de
espumado sobre la estructura y estabilidad de la espuma liquida de aluminio. Determino que, al
incrementar la concentracién de particulas, el efecto sobre la tension superficial disminuye mientras
que la particula en el sistema fundido es no mojable o presenta minima mojabilidad. El tamafio de

los brazos dendriticos fue similar al tamafio de particula en las muestras templadas.

El espumado de aluminio mediante procesos via liquida ha sido ampliamente estudiado en los
ultimos afios debido a mejores oportunidades que este método ofrece en comparacion con la ruta de
metalurgia de polvos (velocidad de produccion, costos, etc). Entre todas las rutas de via liquida para
espumar aleaciones de aluminio, el uso de carbonatos en un proceso continuo es uno de las pocas
técnicas comercializadas exitosamente. El uso del CaCOj tiene un efecto dual: la generacién de

6xidos metalicos estabilizadores y el gas de soplado como lo reporté Currant (2003) 1!,
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Jaime Lézaro y col. [ espumaron aleaciones de aluminio AA2030 via liquida usando una mezcla
alternativa de carbonatos (polvos de dolomita y magnesita), las espumas fueron obtenidas variando
el contenido de esta misma. El contenido estéril fue agregado de 0.7 a 5% en peso y variando el
tiempo de mezclado de 1 a 3 minutos, mientras se agito a 600 rpm. La solidificacion se realizd en
aire. Las espumas producidas muestran que, para elevados contenidos de carbonato, las espumas
muestran una excesiva oxidacion en la parte superior, afectando la velocidad de expansion y la
estabilidad de la espuma (colapso). En las muestras con adicion de 1.5% en peso de carbonatos se
observé que la velocidad de expansion es muy lenta pero constante, incrementando la eficiencia de
expansion. Este lento crecimiento, causado por la progresiva descomposicion del agente espumante,
demuestra que la alta estabilidad puede ser alcanzada justo con poca cantidad de material en

comparacion con el hidruro de titanio.

Al incrementar el tiempo de mezclado de 1 a 3 minutos, el metal sufre una oxidacion excesiva. La
densidad relativa de las muestras obtenidas esta entre 0.15 y 0.25. Las espumas producidas parecen
bastante estables en estado liquido, inclusive para pequefias cantidades de la mezcla adicionada y
con cortos tiempos de mezclado. Por Gltimo, el uso de polvos de carbonatos ofrece un alto potencial

para su uso en la industria a bajo costo mostrando resultados exitosos.

El efecto novedoso del carbonato de calcio en comparacion con el convencional hidruro de titanio
sobre la estructura y la capacidad de absorcion de energia en las espumas de aleacion de aluminio
(Al-5.5Zn-3Mg-0.6Cu-0.5Mn) dopadas por pequefias cantidades de Sc y Zr fue estudiado por A.
Byakova y col. . Las espumas fueron producidas siguiendo el proceso Alporas, hidruro de titanio
en 1% en masa con un tamafo de particula de 60um o 2% en masa de CaCO3 con un tamafio de
particula de 8 um, para facilitar la dispersion del CaCOg las particulas fueron cubiertas con CaF-.

Calcio granular en 1 % en masa fue introducido en el Al liquido en un crisol de grafito.

Las espumas producidas presentaron celdas con forma esférica, el tamafio de celda principal de las
espumas producidas con CaCO3 es de D = 1 — 1.5 mm, se encontrd que estas espumas presentan
tamafos de celda mas pequefios que las espumas producidas con TiH,. Las celdas para ambos tipos
de espumas de aluminio consisten en dendritas gruesas Al-a, rodeadas por una red de eutéctico
dominante. El analisis EDX muestra que este se compone con Al+Al,Ca+Al;Ti para espumas con
adicion de TiH, y para espumas con CaCOj consiste de Al+Al,Ca. Particulas Al-Ca-Ti fueron
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encontradas en las paredes de las para la espuma fabricada con adicion de Ti y la fraccién volumen

de compuestos fragiles fue mas grande comparada con las espumas con CaCOs

Las caras de la celda de las espumas con TiH; estan cubiertas por una pelicula de cristales oxidados
de Al,O3, en el cual 6xidos cristalinos dispersos de CaAl,O7 y AlTiz estdn embebidos. Las espumas
de aluminio puro con adicion de CaCO3; muestran un comportamiento méas ductil bajo esfuerzos de
compresion que las espumas producidas con TiH,. El esfuerzo a la cedencia (oy) es muy similar en
ambos casos, la velocidad de endurecimiento es mas alta para las espumas con CaCO3, dando como
resultado un mayor esfuerzo de plateau op, que con el convencional TiH,. Debido a que la espuma
procesada con CaCOs absorbe mas energia por encima de la densificacion, Ay, que la espuma con
TiH, a la misma porosidad, asegura tolerancia al dafio para proteger objetos.

El remplazo del TiH, como agente espumante por el CaCO3 (lime) y CaMg(CO3), (dolomita) para
espumas de aleacion AlMg4.5 y AISi9Cu3, fue investigada por M. Heasche y colaboradores 7],
considerando la influencia sobre la capacidad de espumado y la estructura celular. Los materiales
precursores fueron producidos de aleacion en pastilla y mezclas de polvos, principalmente por el
proceso de thixocasting. El agente espumante y los polvos estabilizadores fueron pesados y
mezclados con 5 % masa de mezclas de la composicion de la aleacién matriz. Las mezclas de polvos
fueron transferidas a una maquina convencional de briqueteado y compactadas a briquetas con 65%
de la densidad tedrica del aluminio. Como agentes espumantes 3 y 5% de CaCOj3; (pureza 99%) y
dolomita (CaMg(COs),, pureza > 99%) fueron usados. Las briquetas de 1.6 kg se fundieron en un
horno convencional con circulacién de aire a una temperatura aproximada de 640°C. Basados en las
caracteristicas de los sistemas de aleacion estudiados, para la aleacion AIMg4.5Mn la temperatura
solidus es de 574°C y la temperatura liquidus es de 638°C y las correspondientes temperaturas para
AISi9Cu3 son 490 y 600°C. Después de alcanzar el estado semi-sélido, el precursor fue transferido
al equipo de fundicién de alta presion y presionado dentro de la cavidad. La temperatura fue
variando entre 750 y 825°C con un punto intermedio a 800°C. Las mediciones DSC/TG realizadas
revelan un punto de descomposicion y un cambio de masa 744°C/43 % para el CaCO3 y 706°C/48 %
para el CaMg(COs3),, mientras que las descomposiciones terminan a 832 y 846°C respectivamente.
Para el TiH; corresponden a 200 K mas bajo que en caso del CaCOs. El anélisis DSC muestra dos
picos para el caso del CaMg(COs3), y TiH, y solo uno para el CaCO3. Se asume que el CaCOj3 se

transforma directamente en CaO y gas CO,. En la primera etapa, la descomposicién de dolomita, cal
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y MgO son formados como productos intermedios los cuales después se descomponen en CaO y
CO; en la segunda etapa. Cal y dolomita mostraron ser agentes espumantes adecuados para
precursores en la aleacion AlSigCus, mientras que para la aleacion AIMg4.5Mn la expansion fue

insuficiente.

V. Gegerly y colaboradores 8 muestran que se pueden obtener espumas con celdas muy finas (<
1mm de didmetro) y con una estructura de celda mas uniforme que las espumas obtenidas con los
materiales y procesos convencionales actualmente disponibles. Una aleacion matriz (Al-9wt%Si-0.5
wt % Mg, con un maximo de 0.2 wt % de Cu, Mg y Ti) conteniendo 10% vol. de particulas de SiC,
con un tamafo de particula principal de 13um. Dos tipos de carbonato de calcio fueron utilizados
como agentes generadores de gas: con 99.5% de pureza y limestone granular 99.3% de pureza. El
compuesto de matriz metalica ¢ 1kg) fue fundido y calentado a aproximadamente 650°C. El polvo
fue dispersado y agitado, mientras la temperatura se encontraba en el intervalo de 645°C — 635°C.
Después de 10 s de agitacion, la mezcla de polvos agente espumante/Al-12Si (relacion de masa 1:2)
fue introducida al metal y después agitado a 1200 rpm por un tiempo de 40 — 90 s. La cantidad
incorporada de carbonato fue de~3.5% en peso de la masa del compuesto. La preparacion de las
espumas fue llevada a cabo en un horno de aire convencional, precalentado a una temperatura mas
alta que la requerida. Un cilindro de acero inoxidable conteniendo el precursor fue movido a un
horno para realizar un tratamiento térmico a 650°C o 750°C mantenido a esta temperatura por 15
min. Este tratamiento permite la descomposicion térmica del agente espumante y la evolucién del
gas (CO,) espumando el metal. Después de un periodo especifico, el molde fue extraido del horno y

se realiz6 el enfriamiento en aire.

Previamente se ha establecido que el uso del TiH, como agente espumante requiere un
pretratamiento de oxidacion térmica para prevenir la liberacion de gas prematuro, durante la
preparacion de precursores espumables mediante la via liquida. Los resultados TGA muestran que la
evolucion del gas CO, para ambos carbonatos de calcio es relativamente mas alta que la del
hidrogeno del hidruro de titanio. Esto indica que es posible incorporar el CaCO3 al metal liquido sin
necesidad de algun pretratamiento especial para prevenir la liberacion prematura de gas. Los
estudios de TGA indican que la descomposicion del CaCOj3 se encuentra por encima de los 650°C y
este comienza rapidamente alrededor de los 750°C. Los Oxidos de aluminio y magnesio son

formados durante la descomposicion del CaCOs; y la reaccién con el metal.
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S. Gnyloskurenko y colaboradores ¥ fabricaron espumas metalicas de Al, Al-7Si y Al-Zn-Mg,
mediante el método Alporas usando CaCO3 como agente espumante y también el actualmente usado
TiH,. Compuestos de AlsTi y Al,Ca, Al,CaSi, fueron encontrados mediante MEB y se midid la
dureza de estos compuestos mediante microidentacion utilizando un identador trihedral. Las
fracturas fragiles en el caso del Al,Cay Al,CaSi, se formaron en las esquinas del microidentdor y en
el caso del Al3Ti la fractura ocurre sobre el area del identador. Se sugiere que la presencia del
compuesto intermetalico AlsTi puede perjudicar la resistencia al dafio del material de las paredes de
celda, facilitando su falla prematura. Estos compuestos intermetalicos son originados por la adicion
del Ca y los agentes espumantes (CaCOs, TiHy), estos compuestos son muy similares a cerdmicos
fragiles y cristales covalentes. Sin embargo, solamente el compuesto Al;Ti muestra una habilidad
marcada para inducir el rompimiento por deformacion localizada en bandas de corte.
Especificamente el mecanismo de dafio mecénico revelado por el compuesto AlsTi puede ser la
clave para tener un mayor entendimiento de la influencia negativa de los compuestos intermetalicos
Al-Ti- cojinete sobre la falla en las paredes de celda de espumas-TiH,. Fundamentalmente, el fallo
de los otros constituyentes fragiles Al,Ca, Al,CaSi,, Si parecen jugar un papel secundario en la falla

de las paredes de celda.

Jiaan Liu y colaboradores ! evaluaron el desempefio mecanico de las espumas de celda cerrada Al-
Si-SiC. Los mecanismos de falla de los compuestos de espuma fueron investigados a diferentes
temperaturas. Los materiales para producir la espuma incluyé: aleacion de Al (8-9% Si, 0.2 — 0.25%
Mg, 0.3 — 0.6% Mn, 0.7 — 0.9% Fe, 0.08% Cu y Al balance), particulas de SiC (98% de pureza) y
CaCOg en polvo (99.5% de pureza), usados como estabilizador de viscosidad y agente espumante
respectivamente. Las particulas de SiC fueron pre-calentadas a 930°C por 6 horas. Diferentes
tiempos de espumado fueron seleccionados para obtener las espumas con diferentes porosidades.
Las espumas obtenidas son de estructura de celda cerrada, la porosidad obtenida fue de alrededor de
10% a 30% y el tamafio de celda fue de 2.88 mm. Las curvas de compresién fueron obtenidas a
diferentes temperaturas. En este estudio, el compuesto de espuma Al-Si-SiC exhibié un
comportamiento fragil bajo compresion, el esfuerzo de fluctuacion en la region de meseta disminuye
significativamente cuando la temperatura se increment6 de 25°C a 400°C. El estudio fractografico
revel6 que las caracteristicas de fractura fueron cambiadas de una fractura fragil a fractura fragil
combinada con fractura ductil cuando la temperatura se incremento de 25°C a 400°C. La capacidad

de energia de absorcion del compuesto de espuma muestra una dependencia sobre la porosidad y la
44



temperatura. Hay una disminucién en la energia de absorcion en las pruebas a medio ambiente a
temperatura elevada. El presente estudio demostré que existe un fuerte efecto en pruebas con
temperatura sobre las pruebas de compresion en las espumas compuestas de Al-Si-SiC. Particulas de
Si, dendritas de Si y compuestos de Si provocan que las paredes de celda sean fragiles y que por lo

tanto la espuma exhiba un comportamiento fragil bajo compresion.

Dong-Hui Yang y colaboradores %, desarrollaron espumas de Mg por via liquida utilizando CaCOs
como agente espumante con un tamafio de particula de 4 pm y una pureza de > 99.80 %. En este
proceso 2 % de Ca fue introducido en el Mg liquido y agitado a una velocidad de 400 rpm durante
10 minutos, todo esto para incrementar la viscosidad. Después CaCOj3 en polvo (2 %) es dispersado
en el metal a una velocidad de 1000 rpm, permitiendo al metal liquido espumar gradualmente, el
tiempo de espumado en este trabajo fue de 30 s. Todo el proceso de fabricacion se llevo bajo una
atmosfera de gas, mezcla de CO, y SFg (relacion de volumen: 6:1) para prevenir la ignicién del

magnesio.

Los resultados muestran que la muestra preparada a 650°C no espumo completamente y la muestra
fabricada 750°C tiene una estructura de celda gruesa, mientras que las muestras preparadas a 690 y
720°C tienen una estructura de celda fina, por lo que estos resultados permiten entender la
importancia de seleccionar condiciones experimentales adecuadas. Los resultados de DRX muestran
que el CaO y MgO son dos productos de las reacciones correspondientes a la pérdida de masa de la
mezcla, lo cual implica que el gas producido en la reaccion es CO. En este trabajo se concluye que
debe existir una reaccion exotérmica en el intervalo de temperatura de 575°C a 750°C como sigue:

Mg(s) + CaCO;g(s) = MgO(S) + CaO(S) + CO(g) (4)

La porosidad aumento con el incremento de la temperatura de espumado. A 665°C la porosidad fue
de 27.2%, a 690°C fue de 59.7%, a 720°C 60.9% y finalmente a 750°C fue de 69.8%. De igual
manera el tamafio de poro para las espumas de Mg incrementa con la temperatura de espumado, el

cual fue 1.0 mm, 1.3 mm, 1.7 mm y 2.1 mm, respectivamente.

A. Heydari Astaraire 2 y colaboradores produjeron espumas de celda cerrada de la aleacion Al-
22Al por via liquida usando hidruro de titanio como agente espumante. Calcio granulado, 99% y
polvo de hidruro de zirconio al 99.7%. La aleacion Zn-22Al fue fundida en un crisol de grafito en un

horno de resistencia eléctrica y 1% de Ca fue agregado al metal, el metal fue agitado por 10 minutos
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a una velocidad de 1200 rpm. El hidruro de zirconio fue agregado y dispersado a 1200 rpm por 30
segundos. EI molde con la espuma fue mantenido en el horno sin agitacién a 500-550. EI molde con
la espuma se enfrio con agua con el objetivo de solidificar rapidamente la espuma liquida. Las
pruebas de compresion muestran que la resistencia a la compresion de las espumas aumenta con el
incremento en la densidad relativa. Como se esperaba, existe una gran dependencia de la resistencia
a la compresion sobre la porosidad. Se obtuvo que para una espuma con densidad relativa de 0.092
el esfuerzo de compresion fue de 2.73 MPa y para una de 0.149 fue de 6.01 MPa. El modulo elastico
para las espumas de Zn-22Al tiene una fuerte funcion de la densidad relativa. EI modulo elastico es
alrededor de 1GPa a una densidad relativa de 0.1 e incrementa alrededor de 2 GPa a una densidad
relativa de 0.15. Las curvas esfuerzo-deformacion muestran grandes cantidades de fracturas, asi
como también oscilaciones en le etapa de meseta durante la carga compresiva, indicando que el

rompimiento fragil es el principal mecanismo de deformacion.
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3. Experimentacion

En este trabajo se fabricaron espumas de aleacion de aluminio A356 de poro cerrado mediante la

adicion de carbonato de calcio como agente espumante y alimina como agente espesante (Proceso

Alporas). Se evaluod la factibilidad de llevar a cabo el proceso de espumacion con dos agentes

espesantes alternos, estos son la barita (BaSQO,) y wollastonita (CaSiOs). Las espumas obtenidas se

compararon con las obtenidas con el proceso convencional. La composicién de la aleacién matriz

fue caracterizada con un espectrometro de emision Optica, mientras que la composicion de las

espumas fue determinada mediante analisis composicional en el microscopio electrénico de barrido

(MEB) y difraccion de rayos X. Las espumas producidas son caracterizadas mediante Microscopia
Optica y Analizador de Imagen, MEB, para explorar la superficie y aspectos microestructurales. La

capacidad de absorcion de energia de las espumas fabricadas se determind mediante pruebas de

compresion.

3.1 Materiales y Equipos

Los equipos y materiales usados en el proceso de espumado se observan en la Tabla 1.

Tabla 1. Materiales y Equipo utilizado en este trabajo

Materiales

Equipo

Aleacion A356

Horno de gas

Alumina (Al,O3)

Horno eléctrico

Barita (BaSO,)

Espectrometro de Emision Atomica (Chispa) Modelo
Foundry Master

Wollastonita (CaSiO3)

Microscopio Optico Axiover 40 Mat Zeiss y Analizador
de Imégenes Axio Vision

Calcita (CaCO3)

Calorimetro marca TGA/DSC 1 Mettler Toledo

Crisol SiC

Microscopio Electronico de Barrido Jeol 6300

Molde de acero inoxidable bipartido

Equipo de Rayos —X Brucker D8 Focus

Maquina Tension/Compresion Shimadzu de 100kN/10ft
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3.2 Desarrollo experimental
3.2.1 Materias primas

A partir de metales puros se fabricd la aleacion de aluminio A356 en un horno de gas a 750 °C, se
utilizé un fundente de cobertura y la aleacion se desgasifico adicionando un compuesto solido
clorado. La aleacién se vacio en una lingotera metalica para obtener lingotes de aproximadamente
200 g cada uno. La composicién quimica en porciento masa de la aleacion producida se observa en
la Tabla 2.

Tabla 2. Composicion quimica de la aleacién A356 producida

Elemento Si Mg Cu Al

Contenido (%) 7.12 0.38 0.2 Balance

La barita y wollastonita se utilizaron como agentes espesantes propuestos, los cuales fueron
obtenidos a partir de la produccién primaria de minerales. Se debe comentar que México posee
importantes depositos de minerales de barita y wollastonita en el Norte del pais exclusivamente en
Sonora. Ademas, se utiliz6 alimina grado reactivo como agente espesante. Carbonato de calcio
grado reactivo se utilizé como agente espumante para los tres agentes espesantes utilizados. La tabla
3 muestra la composicion, el tamafio de particula y la pureza de los agentes usados en este trabajo.

Tabla 3. Caracteristicas de los agentes espesantes y espumantes utilizados

Agentes Pureza (%) | Tamafio de particula (um)
Allmina (Al,03) 99 0.3
Barita (BaSO,) 96 45
Wollastonita (CaSiO3) 98 12
Calcita (CaCOy) 98.5 14
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3.2.2 Fabricacién de las espumas de aluminio A356

El procedimiento experimental para la obtencion de las espumas de aleacion de aluminio A356 se

observa en la figura 32.

Sistema de agitacion
T ™ .
S s ™
. \
1% en peso de .
particulas de o Agente
P . espumante
Alimina, Barita o CaCo.
Wollastonita a0,
(1,2y 3% en
peso)
Horno de resistencia Horno de resistencia Horno de resistencia
1. Fundicién de la aleaci6n de 2. Acondicionamiento de 3. Adicion de agente espumante
aluminio A356 viscosidad CaCO;
Espuma de Al
Molde de acero \nuxfh‘\
]
5. Enfriamiento por aspersion de Horno de resistencia
agua 4. Tiempo de reaccién

Fig. 32 Proceso de espumacion de la aleacién A356 por via liquida

500 gramos de la aleacion maestra fueron colocados dentro de un molde de acero bipartido (24.89
cm de didmetro y 38.1 cm de longitud). La aleacion de aluminio liquida se fundié y se mantuvo a
700°C en un horno eléctrico de resistencias a presion atmosférica. El sistema de calentamiento
consiste en un horno eléctrico que permite el control de la temperatura dentro de +5 C° de los

valores establecidos. La temperatura fue medida con un termopar tipo K.

Alumina, Barita y Wollastonita en 1 % en masa con respecto a la carga, fueron usados como agentes
espesantes y adicionados en el metal liquido con el objetivo de incrementar la viscosidad del metal.
El metal liquido y las particulas fueron mezclados mediante un sistema de agitacién con una propela

de acero inoxidable a una velocidad de agitacién de 1600 rpm durante dos minutos. Posteriormente,
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1, 2 y 3% en masa de CaCOj3 fue agregado como agente espumante dentro del metal liquido con una

velocidad de agitacion de 1600 rpm por 100s.

La espuma liquida se mantuvo en el horno a una temperatura de 700°C por alrededor de 2 minutos
para permitir el proceso de expansion de la espuma hasta obtener la formacion completa de la
espuma. El procedimiento de enfriamiento fue llevado a cabo tan pronto como el proceso de
expansion de la espuma finaliza, entonces el crisol que contiene a la espuma liquida se extrajo del

horno y se enfrié mediante aspersion de agua.

Se llevaron a cabo pruebas preliminares manteniendo constante el contenido de agente espumante en
1% vy se varid el contenido de los agentes espesantes en 0.8, 1.0 y 1.2 % en masa en relacion a la
carga. De estas pruebas se determind que la mayor expansion se obtuvo para la adicién de 1% de
agente espesante para los tres casos. En base a estos resultados se procedio a llevar cabo la serie
experimental de la tabla 4, en donde se mantuvo constante el contenido de agente espesante (1 %) y
se vario la adicion del agente espumante (1, 2, 3%). La tabla 4 muestra las pruebas desarrolladas en

este trabajo.

Tabla 4. Pruebas de espumacion realizadas variando el contenido de agente espumante

No | Agente espesante % Agente espumante %
1 1
2 Al,O3 1.0 2
3 3
4 1
5 BaSO, 1.0 CaCOs 5
6 3
7 1
8 CaSiO; 1.0 2
9 3
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3.2.3 Caracterizacion de las materias primas

Con la finalidad de conocer los componentes principales de los minerales de barita y wollastonita,
estos se analizaron en un equipo de difraccion de rayos X Focus D8 con radiacion monocromatica
Cu Ko, trabajando en configuracion 6/20. Los datos fueron obtenidos en un intervalo angular de 20 a

70° con un tamafio de paso de 0.02° y un tiempo de conteo de 2° min™.

El comportamiento térmico de los agentes espesantes propuestos en este trabajo (barita y
wollastonita) asi como del agente espumante (CaCO3) se llevo a cabo en calorimetro Mettler Toledo
TGA/DSC1. Con un intervalo de calentamiento de 10°C min™ en una atmdsfera de argén, con una
velocidad de flujo de 50 ml min™ en crisoles de alimina. Los datos se obtuvieron en un intervalo de
temperatura de 150 a 1600°C.

El tamafio, la morfologia y el andlisis quimico cualitativo de la barita y wollastonita se determinaron
en un Microscopio Electronico de Barrido Jeol 6300 y con andlisis EDS. Una pelicula Au-Pd fue
depositada sobre la superficie de los polvos para hacerlos conductivos. Las iméagenes se obtuvieron

con una magnificacion de 1500, con electrones retrodispersados con 15 kV y 10 A.

3.2.4 Caracterizacion de las espumas producidas

La morfologia, tamafio y distribucion de celda en las espumas producidas fue determinada mediante
un Microscopio Optico Axiover 40 Mat Zeiss y un Analizador de Imagenes Axio Vision. Las
muestras se tomaron de la parte superior, inferior y central de las espumas, las cuales fueron
desbastadas y pulidas con una suspension de alimina, hasta que se obtuvo una superficie
Opticamente limpia para su posterior observacién en el Microscopio. El tamafio de celda se

determiné midiendo el diametro de las celdas con ayuda del Software Carnoy [*3!.

El analisis microestructural de las espumas y el andlisis cualitativo fueron determinados con un
Microscopio Electronico de Barrido Jeol 6300. Se obtuvieron iméagenes con electrones
retrodispersados para observar la distribucion de los componentes y fases. Microanalisis por EDS se
Ilevaron a cabo para analizar particulas adheridas a la pared de la celda formadas durante el proceso

de espumacion.
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Las espumas de aluminio A356 fabricadas fueron cortadas en seccion transversal, con el objetivo de
obtener muestras para evaluar la densidad, estructura de celda y resistencia a la compresion. Se
maquinaron probetas cilindricas de 19 mm de diametro y 38 mm en base a la Norma DIN50134 para
ensayo de compresion. La densidad de las espumas se determind usando una técnica simple de peso

y volumen de la muestra, midiendo sus dimensiones externas.

Las probetas maquinadas fueron comprimidas de manera uniaxial, usando una maquina Universal
(Shimadzu, capacidad de 100 kN/10 ft). Todas las pruebas se realizaron aplicando un control en el
desplazamiento con una velocidad constante del cabezal de 0.5 mm min™ (con una rapidez de
deformacién de 2 x 102 s™%). Las curvas esfuerzo-deformacion fueron obtenidas con los datos carga-
desplazamiento, los cuales fueron registrados y almacenados en una unidad de adquisicién de datos
y una computadora, respectivamente. Los datos de esfuerzo-deformacion se reportaron en términos

de esfuerzo contra deformacion ingenieril.
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4. Resultados y Discusion

Los agentes barita y wollastonita utilizados como agentes espesantes en este trabajo fueron

obtenidos a partir del procesamiento primario de estos minerales.

La barita es quimicamente inerte, de facil dispersion, baja abrasion y excelente resistencia al calor y
a la corrosion y baja absorcion en aceite. La wollastonita es un mineral de origen natural,
ecoldgicamente valorado, algunas propiedades son: bajos valores de humedad y absorcion en aceite
y reducido contenido de materia volatil.

La wollastonita es principalmente usada en la fabricacion de productos cerdmicos, plasticos,
pinturas y en la industria metaltrgica se utiliza en mezclas de fundentes, con el objetivo de prevenir
la oxidacion en la superficie del acero, lubricar las paredes del molde y absorber inclusiones
dafinas. En este trabajo se utilizaron para incrementar la viscosidad de la superficie del bafio

metalico.
4.1 Agentes espesantes
4.1.1 DRX

Los minerales barita y wollastonita propuestos como alternativas de agentes espesantes a la alimina
comercialmente utilizada, se caracterizaron por DRX y los resultados se observan en la Fig. 33. El
analisis muestra que el principal componente de la barita (BaSO,) es el componente Celestine-
Barian (JCPD file 00-039-1464), el cual es un mineral que pertenece al grupo de la barita. En este
caso la barita (BaSO,) y la celestina (SrSO,) forman una solucion solida con la siguiente
composicion Bag2sSro 75504, adicionalmente se observa la presencia minoritaria de calcita (Fig.
33a).

El difractograma de la figura 33b muestra que la muestra de wollastonita (CaSiO3) contiene
principalmente el componente CaSiO; (JCPD file 00-043-1460) y pequefias cantidades de
compuestos como Al,O3, MgO y K,0.

La adicion de particulas en las espumas liquidas es esencial para la obtencion de espumas metalicas
en los procesos via liquida. Se ha demostrado ™ que los metales sin una fase sélida no son

espumables. El efecto de las particulas puede ser caracterizado por su reaccion con el metal, su
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mojabilidad y su distribucién en el metal (formacién de redes, clusters y segregacion). Aparte de la
concentracion de las particulas, investigaciones recientes [') muestran que la composicién del metal

y las particulas también ejercen una influencia en la estabilidad de las espumas.
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Fig. 33 Patrones DRX de los agentes espesantes usados (a) Barita y (b) Wollastonita

412 TGA

El analisis termogravimétrico (TGA) de la barita y la wollastonita se observan en la Fig. 34. Las
mediciones revelan pérdida de masa para ambos casos a un intervalo de temperaturas similares de
600 a 800°C. La curva TGA para la Barita muestra tres etapas en donde se pierde masa, la primera

etapa comienza a 73.5°C y finaliza a 230°C, la segunda comienza a 653°C y termina a 778°C,
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mientras que la tercera etapa ocurre a 1359.4°C terminando a 1641°C. Se estima que la pérdida de
masa para las tres etapas fue de 6, 8 y 54%, respectivamente. La curva TGA para la wollastonita

muestra una pérdida de masa de 6% en el intervalo de temperatura de 692° a 761°C.

— Barita

Masa relativa %

—— Wollastonita
70 4

60

I ' I % I : I . I 4 I g I J I
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Temperatura °C

Fig. 34 Curva Termogravimétrica de la Barita y Wollastonita.

Los analisis termogravimetricos de la barita muestran tres etapas, los cuales se deben a pérdidas de
masa. La primera etapa se atribuye a posible pérdida de agua, la segunda es atribuida a la
descomposicion del carbonato de calcio donde el gas CO; es liberado como se muestra en la

siguiente reaccion:
CaCO3; =CaO + CO;, T=653°C — 778°C (5)

La tercera etapa corresponde a la descomposicién térmica de la barita, donde una elevada cantidad

de gas SO, es liberada basadas en las reacciones 6y 7:
2BaS0O, =2Ba0 + 2 SO, + O, T=1359.4°C — 1641°C (6)

2 SrSO4 = 2510 + 2SO0, + 0, ©)
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La curva TGA de la wollastonita muestra una pérdida de masa de 6% en el rango de temperatura de

692°C — 761°C el cual corresponde a la descomposicion del CaCOs3.

El principal objetivo de los agentes espesantes propuestos fue incrementar la viscosidad de la
superficie del metal, sin embargo, de acuerdo a estos resultados se puede esperar que el carbonato de
calcio contenido en el agente espesante barita como una impureza puede contribuir al incremento en
la espumacion del metal, donde la barita muestra la més elevada pérdida de masa debido a las

reacciones (6 y 7) que la muestra de wollastonita.

4.1.3 MEB-EDS

La morfologia y el mapeo elemental de los elementos presentes en la barita y wollastonita se
observan en las figuras 35 y 36, respectivamente. La barita muestra una morfologia subhedral y
anhedral. EI mapeo elemental muestra la presencia de particulas constituidas por Ba, Sry Sy
también particulas compuestas por Ca. De acuerdo con los resultados DRX estas particulas pueden

corresponder a compuestos como Celestine (Ba,Sr)SO, y calcita (CaCO3)

Fig. 35 Imagen MEB de la morfologia (a) de la barita y microanalisis elemental de la barita para (b)

Bario; (c) Estroncio; (d) Azufre y (e) Calcio.
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La figura 36 muestra la morfologia y el analisis elemental de las particulas de wollastonita. Las
particulas muestran una morfologia tipica tubular constituida por Si, Ca y O, los cuales estan
distribuidos homogéneamente en la muestra. Basados en los resultados DRX, los principales
componentes en la muestra corresponden a wollastonita (CaSiO3) y Calcita (CaCOg3). Pequeiias
cantidades de magnesio fueron también detectadas como impurezas, las cuales pueden corresponder
a magnesia (MgO). El analisis de las muestras de minerales, muestran que la barita y la wollastonita

contienen impurezas, las cuales pueden influir en los procesos de espesamiento y espumado.

SiK of=——013 _

Fig. 36 Imagen MEB de la morfologia (a) de la wollastonita y microanalisis elemental de la

wollastonita para (b) Silicio; (c) Calcio; (d) Oxigeno y (e) Magnesio.

4.2 Carbonato de calcio como agente espumante

En este trabajo se utiliz carbonato de calcio como agente soplante o espumante para llevar a cabo la
expansion de la aleacion metélica. Se utilizd un reactivo grado analitico, por lo que solo se
determind su comportamiento térmico para determinar el intervalo de temperatura en el que se

descompone térmicamente.

57



La figura 37 muestra el analisis DSC/TGA para el caso del carbonato de calcio. Se observa una
temperatura inicial de descomposicion a 744°C, con una pérdida de masa de 41 %. El analisis DSC
muestra solo un pico para el CaCO3 asumiendo que este es directamente transformado a CaO vy el

gas soplante CO,. La figura muestra que el carbonato de calcio alcanza su completa descomposicion

a 803°C.

10 . . . . . .
- 100

DSC
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20 . : . T . ' .
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Fig. 37 Analisis DSC/TGA del Carbonato de Calcio (10°C/min, atmdsfera de argdn)

El analisis TGA/DTA de la calcita (CaCO3) muestra que la reaccién de descomposicion es
endotérmica con una pérdida de masa de 41%. La reaccién de descomposicion térmica del CaCO;
en el metal se lleva a cabo de acuerdo a la reaccion (13). La reaccion comienza alrededor de los
695°C vy finaliza a aproximadamente 805°C, esto indica que se necesitan mayores temperaturas para
que se libere el gas CO, dentro del metal liquido comparado con la descomposicion del TiH,, el cual
tipicamente se descompone entre 500 y 600°C liberando gas H,. En este trabajo el proceso de
espumado de la aleacion de aluminio A356 se llevd a cabo a 700°C lo que permite que el CaCOs

comience a descomponerse Y libere gas CO,.

Particulas grandes de CaCOj3 con una muy pequefia area superficial y una distancia de difusion de
gas mas grande dentro de las particulas, descompone més lentamente, en este caso se trabajo con un
tamafo de particula de 14 um. También existe un efecto concerniente a la pureza del polvo, debido
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principalmente a la dificultad de separar diferentes purezas de otros factores tales como forma de
particula, area superficial y estructura cristalina. Sin embargo, carbonatos de alta pureza parecen

descomponer ligeramente mas lento que piedras calizas naturalmente impuras.

Se ha observado que la descomposicién de muestras de polvo con alta pureza puede proporcionar
sitios de superficie para la nucleacion de CaO 4. La relativa lenta descomposicién del carbonato de
calcio da lugar a un proceso de espumacién mas gradual, mejorando el control sobre el grado de

porosidad que puede ser obtenido.

La formacion de espumas con carbonato de calcio es por lo tanto solo posible debido al diéxido de
carbono producido dentro de las celdas el cual reacciona rapidamente con el aluminio liquido sobre

la superficie de las celdas para formar monéxido de carbono y 6xidos metalicos sélidos .

4.3 Espumas producidas
4.3.1 Espumabilidad

Se fabricaron espumas de celda cerrada de aleacion de aluminio A356 variando el contenido del
carbonato de calcio (1, 2 y 3%) como agente espumante y utilizando barita (1%) y wollastonita (1%)
como agentes espesantes. Estas espumas se compararon con el proceso Alporas utilizando 1% de
carbonato de calcio y 1 % de alimina coma agente espesante.

La figura 38 muestra las espumas obtenidas adicionando 1% de los tres agentes espesantes y 1% de
carbonato de calcio. Como se observa en la figura 36, los tres agentes espesantes tienen una buena
respuesta en la espumabilidad de la aleacion aluminio A356. Se observa que las espumas con barita
y wollastonita muestran una mayor expansion que la espuma obtenida con la adicién de alimina. El
corte transversal de las espumas muestra estructuras porosas de poros cerrados homogéneamente
distribuidos en la espuma. La espuma producida con Barita muestra una burbuja grande localizada
en la base atribuida al vértice que se forma debido a la agitacion del metal liquido. En general se
observa que las espumas producidas con barita y wollastonita presentan una menor zona metalica en
la base de la espuma comparada con la obtenida con alimina, lo que indica una mayor espumacion.
Se observo una alta oxidacion y segregacion de particulas de alimina en la parte superior de las

espumas durante su procesamiento.
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Alimina Barita Wollastonita

Fig. 38 Estructura de las espumas de aluminio A356 obtenidas adicionando 1% de CaCO3; como

agente espumante y a) 1% alimina; b) 1% barita y c) 1 % wollastonita.

4.3.2 Propiedades fisicas de las espumas

Para determinar las propiedades fisicas de densidad relativa y porosidad de las espumas producidas,
se maquinaron probetas cilindricas de 19 mm de diametro y 38 mm de altura de acuerdo con la
norma DIN 50134, las cuales posteriormente se utilizaron para evaluar las propiedades mecénicas de

las espumas mediante pruebas de compresion.

Las densidades de las espumas fueron determinadas por peso y volumen de las espumas y la
densidad relativa fue definida por la relacion p/ps (donde p y ps corresponden a la densidad de la
espuma y la densidad de la aleacidn solida, respectivamente), la porosidad fue obtenida mediante la

ecuacion (9).

Pr(%) =1- (Pespuma / Paleacion asse) X 100 9)
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Donde P es la porosidad, pespuma €S la densidad de la espuma y pajeacion asse = 2.56 ¢ cm?. Los

resultados obtenidos se muestran en la Tabla 5.

Tabla 5 Densidades experimentales y Porosidad de las espumas de aluminio A356

Agente % peso de Densidad Densidad relativa %o Porosidad
espesante CaCOs p* (g em®)  (p*/ Paeacion Asss)
1 0.385 0.151 85
Alimina 2 0.391 0.156 84.72
3 0.452 0.183 82.34
1 0.415 0.178 83.78
Barita 2 0.455 0.152 82.22
3 0.548 0.143 78.59
1 0.335 0.137 86.91
Wollastonita 2 0.352 0.146 86.25
3 0.359 0.131 85.97

En la tabla 5 se observa que la mayoria de las espumas producidas poseen altas porosidades (mayor
a 80%). El més alto valor de porosidad se obtuvo con la adicion de wollastonita y 1% de CaCOs
(86.91%), mientras que el mas bajo valor fue con la barita y 3% de CaCO;3 (78.59%). Por otro lado,
al aumentar la cantidad de CaCOgs la porosidad disminuye mientras que las densidades de las
espumas aumentan para todos los casos. Las espumas con alimina muestran valores intermedios de

densidades y porosidades entre las espumas con barita y wollastonita.

4.3.3 Morfologia, distribucion y tamafio de celda

Analisis de Imagen y mediciones micrométricas fueron aplicados para determinar la morfologia,
distribucion y tamafio de celda. Se tomaron 10 fotos por muestra y por cada foto se midieron los
diametros de celda. Las mediciones se realizaron con ayuda del software Carnoy 2.0 *3!, el diametro
aparente de la celda fue calculado del area de celda, considerando la celda como un circulo. Las
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iméagenes obtenidas por Microscopia Optica se muestran en la figura 39 de las cuales se midio el

tamario de celda.

Altmina Barita Wollastonita

1% CaCoO,

2% CaCO,

3% CaCO;,

Fig. 39 Micrografias de las espumas de aluminio A356 fabricadas con Alimina, Barita 'y
Wollastonitay 1, 2 y 3% de CaCO3;

La figura 40 muestra las gréaficas de distribucion de tamafios de celda para cada espuma producida

con los diferentes agentes espesante y variando la cantidad del agente espumante CaCOs.

De acuerdo a las graficas de la figura 40 se observa que la adicion de los diferentes agentes
espesantes ejerce un efecto sobre el tamafio de celda y como se observa en las gréficas con barita y
alimina se obtuvieron tamarios de celda méas pequefios comparados con el tamafio de celda de las
espumas con wollastonita. El efecto de la adicion de CaCOj3 en el caso de las espumas con alimina
se observa que el tamafio de celda disminuye con el incremento de CaCOg3. Mientras que, en el caso

de las espumas con barita y wollastonita, se tiene una mayor variacion en el tamafio de celda. En el
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caso de las espumas con barita y 2% de CaCO3 y wollastonita con 3% de CaCOj3 se observa un

incremento en el tamarfio de celda y un amplio intervalo de tamarfios de celda.
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Fig. 40 Distribucién de tamafios de celda de las espumas de aluminio A356 obtenidas

El mayor porcentaje de porosidad se obtuvo para las espumas con adiciones de 1% de carbonato de
calcio para los tres agentes espesantes utilizados. Estas porosidades fueron de 86.93, 85 y 83.78 %
para las adiciones de wollastonita, alimina y barita, respectivamente. El agente espumante (CaCO3)
también juega un papel muy importante en la porosidad, al incrementar la cantidad de carbonato la

porosidad disminuye y la densidad aumenta relativamente en todos los casos.

Este comportamiento sugiere que una mayor cantidad de particulas de CaCO; presentes en la
aleacion liquida impiden que la reaccion de liberacion de gas CO; se lleve a cabo libremente, debido
a la disminucion del area en donde ocurre la nucleacion y crecimiento de las burbujas sin que

choquen unas con otras provocando el colapso entre ellas antes de que termine la expansion de la
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espuma. Este fendmeno se observa en las imagenes de microscopia 6ptica (Figura 39), en donde se

observa una mayor area de celdas colapsadas y una mayor variacion en los tamafios de celda.

El tamafio y la morfologia de las celdas también es afectada por la adicion de los diferentes agentes
espesantes (alumina, barita y wollastonita). Las espumas con adicion de barita y 1% de CaCOs
muestran el tamafio promedio de celda més pequefio de 0.312 mm, seguidas por las espumas con
alimina de 0.379 mm y las espumas con wollastonita muestran el tamafio de celda méas grande de
0.395 mm.

Sin una relacién entre el tamafio de particula y el tamafio de la celda, esta claro que el uso de un
agente espumante mas finamente pulverizado no sera necesariamente mas eficaz para generar una
estructura celular mas fina y el tamafio de celda mas pequefio en las espumas con adicién de
carbonato no se puede atribuir solamente a los polvos del agente espumante méas finos que puedan

usarse.

4.3.4 Microestructura de las espumas de aluminio A356

Un andlisis detallado de la microestructura y composicion de las espumas de aluminio A356 se llevd
a cabo con microscopia electronica de barrido con microanalisis. En la figura 41 se muestran las
micrografias de las espumas fabricadas con adiciones de alimina, barita y wollastonita
respectivamente y en la Tabla 6 se muestra el analisis cualitativo de cada una de ellas. Se analizé la
matriz de las espumas constituida por la aleacién y también la presencia de precipitados
generalmente localizados en las paredes de la celda de las espumas. De acuerdo a la revisién de la
literatura se menciona que existen reacciones entre los componentes de la aleacién y de los

componentes adicionados como agentes espesantes y espumantes.
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1 % de CaCO;,

2 % de CaCO,

3 % de CaCO;4

Wollastonita

Fig. 41 Microestructura y morfologia de las espumas producidas con adicion de alimina, barita y

wollastonita como agentes espesantes y 1, 2 y 3% de CaCO3; como agente espumante

Tabla 6 Resultados del microanélisis cualitativo mediante MEB

Agente Muestra % Peso
Espesante i
Al Si Mg Ca @) C
Aldmina 1(a) 76.40 6.95 0.28 0.91 5.35 10.11
2 (b) 86.12 6.20 0.31 1.34 0.67 5.36
3(c) 77.96 6.88 0.14 0.88 3.56 10.58
Barita 1(a) 65.89 7.68 1.79 2.57 15.07 7.0
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2 (b) 75.53 7.18 0.85 4.62 10.32 1.50

3(c) 74.42 6.49 0.89 0.35 17.85
Wollastonita 1 (a) 76.29 8.01 1.15 2.90 11.65
2 (b) 68.50 5.44 1.54 2.08 22.44
3(c) 68.78 6.99 2.18 7.10 14.94

Nota: la designacion de las muestras es: numero (inciso), el nUmero corresponde al porcentaje de

carbonato de calcio adicionado e inciso al tipo de espesante utilizado.

En general se tiene que el anélisis quimico cualitativo de las espumas analizadas corresponde a la
composicion quimica de la aleacion de aluminio A356 en cuanto a los contenidos de silicio y
magnesio; la evidencia de carbono, oxigeno y calcio corresponde a la presencia del carbonato de

calcio, no se descarta la presencia de alimina y/o la formacion de otros componentes.

En las muestras particulas y aglomeraciones fueron localizadas y analizadas, las micrografias y los
andlisis cualitativos de las espumas son mostrados en las figuras 42-44. Las micrografias muestran
la presencia de pequefias particulas y agregados con diferentes distribuciones en la estructura de la
espuma, estos resultados sugieren la formacién de compuestos entre los diferentes agentes
espesantes, el agente espumante (CaCOs3) y la aleacion durante el proceso de espumado ya que se
observd un incremento de estas particulas o aglomerados al aumentar la cantidad de CaCOg, de igual
forma se observé que la presencia de algunos compuestos varia dependiendo del tipo de agente

espesante utilizado.
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% Peso
Punto Al (0] Ca C Si Cu

1 4253 35.68 22.74 0.17

2 53.07 3456 049 1094 046 0.48

3 56.55 41.07 2.38

% Peso
Punto Al 0} C Ca Mg Sr Ba
1 44 .84 39.41 1453 091
2 0.53 43.19 12.68  32.34 8.66 2.60
3 2.87 42.44 11.82 30.25 6.81 5.81
4 1.70 37.20 17.38  33.95 7.80 1.96
5 20.13 50.34 25.67 1.41
6 23:33 54.96 18.27 1.54 1.26
% Peso
Punto Al (0} C Ca Si
1 78.37 1.92 19.35 0.36
2 0.66 30.96 15.94 52.44
3 1.37 32.95 12.7 52.9 0.08
4 0.99 30.55 14.88 53.58
5 70.96 4.38 23.87 0.08 0.70

Fig. 42 Imagenes MEB y Analisis Cualitativo de las espumas con adicion de Aluminay (a) 1% en
peso de CaCOs, (b) 2% de CaCO3 y (c) 3% de CaCOg3
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% Peso

Punto Al (0} C Ca Si

1 55.01 2.46 28.22 14.31

2 56.15 37.27 6.48 0.10

3 0.84 48.46 12.26 37.99 0.45

4 0.69 53.14 1.23 0.13 44.81

5 60.66 33.02 5.82 0.50

% Peso
Punto Al (0} C Ca Si
1 0.54 47.55 12.70 39.11
2 1.18 48.57 11.77 38.28 0.20
3 1.97 46.46 11.38 40.19
4 0.81 48.12 12.86 38.21
5 0.88 49.01 13.0 37.11
% Peso
Punto Al 0 C Ca Si

1 41.19 43.28 15.62
2 40.16 44.27 15.57
3 54.31 42.59 0.61 2.07 0.42
4 41.31 43.51 13.35 1.83
5 57.16 33.23 6.26 1.33 2.02
6 57.19 34.30 6.65 0.98 0.88
7 52.87 46.22 0.91

Fig. 43 Imagenes MEB y Analisis Cualitativo de las espumas con adicion de barita y (a) 1% en peso
de CaCOs, (b) 2% de CaCO3 Yy (c) 3% de CaCOg3
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Punto Al (0} Mg Ca Si
1 0.77 29.99 68.81 0.43
2 50.85 47.03 0.75 0.63 0.74
3 41.74 42.62 0.50 14.38
4 28.23 58.79 12.18 0.36 0.44
5 53.22 45.76 0.31 0.71
% Peso
Punto Al (@) Ca el Si
1 58.62 34.09 0.66 6.62
2 54.41 35.08 10.50
3 51.36 47.61 1.03
4 50.42 46.17 3.41
5 82.81 7:97 0.51 8.70
Punto Al O Mg Si Ca
1 1.32 41.82 0.72 22.65 33.48
2 50.41 47.52 1.45 0.62
3 091 30.45 0.56 091 67.17
4 1.98 29.04 0.33 0.43 68.21
5 85.51 2.49 1.74 7.09 3.17

Fig. 44 Iméagenes MEB y Anélisis Cualitativo de las espumas con adicion de Wollastonita y (a) 1%
en peso de CaCOs, (b) 2% de CaCOg3 y (c) 3% de CaCOs
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Los compuestos analizados de las figuras 42-44, se resumen en las Tablas 7, 8 y 9 para las espumas

fabricadas con alimina, barita y wollastonita, respectivamente, los cuales fueron determinados con

los datos del porcentaje en peso de cada elemento identificado.

Tabla 7 Compuestos formados en las espumas de aluminio A356 con adicion de Alumina como

agente espesante

Muestra Punto | Composicion % Peso Compuesto
Alimina 1% | 1 A|41_53035.63C822_62C0,17 CaAI407
CaCOs _

2 Als30703457C10.94S10.95 CUo 48 Al,0,C

3 A|56_55041_07C82_38 A|203 + Ca particulas
Alimina2 % | 1 Alg 54 O39.91Ca14.53M0o.41F€0.31 CaAl,Oy
CaCoOs3

2 Al 5304319C12,68Ca32.34Sr8 66Bazo | CaCOs

3 Al 87042.44C11.82Ca30 25516 81Bas g1 | CaCOs

4 Al1.70037.20C17.38Ca33.955r7.80Bai.gs | CaCOs

5 Alsg 72 032Cg.28 Al,0,C

6 Als1.38 03234Cé .28 Al,0,C
Alumina 3% | 1 A|73.3701.92019.35Si0.36 A|4C3
CaCO3

2 Als768 O3482C75 Al,0,C

3 Al 66030.96C15.94Ca52 44 CaCOs

4 Algo.18 O3254C7.28 Al,0,C

5 Al73.9701.38C23.87S10.70Ca0.08 Al,Cs
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Tabla 8.

Compuestos formados en las espumas de aluminio A356 con adicidn de Barita como agente
espesante
Muestra Punto | Composicion % Peso Compuesto
Barita 1% Al55,0102_45C28,225i14_31 A|4S|C4
CaCO3
2 Alsg.15037.27C6.48 CUg 10 Al,0,C
3 Al 84048.46C12.26Ca37.99S10.45 CaCOs
4 Al 69053.14C1 23Ca0 13514481 SiO;
5 Algo.66033.02Cs.82S10.50 Al,0,C
Barita 2 % |1 A|44_34O47,55C12,70C3.39_11 C&COg
CaCO; _
2 Al 18048.57C11.77Ca38.28Sl0.20 CaCOs
3 Al 97046.46C11.38Caa019 CaCOs
4 Al g1048.12C12.86Cass 21 CaCOs
5 Alp.gs O49.01C13.0Ca37.11 CaCOs
Barita 3% |1 A|41_19013.23C3.15_62 CaAI407
CaCO3
2 Algo16 Oaa27Ca15 57 CaAl,Oy
3 Als4.3104259C0.61Ca2.07S10.42 Al,O;
4 Als1.31 Os351Ca1335511 83 CaAl,0;
5 Als7.1603323C6.26Ca1.33S12.02 Al,0,C
6 Als7.19034.30Cé.65Ca0.98Si0 88 Al,0,C
7 Als 87046 22Ca0 01 Al,O;
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Tabla 9. Compuestos formados en las espumas de aluminio A356 con adicion de Wollastonita como

agente espesante

Muestra Punto | Composicion % Peso Compuesto
Wollastonita | 1 AI58,66034_09Ca0,66C6,62 A|404C
1% CaCO3

2 Als4.4103508C10.50 Al,0,C

3 Als1.3604761C1.03 AlyO3

4 Alsg .42 O4617C3.41 Al,O;

5 Algz81 07.97C0.51Si8.70 Al;Si
Wollastonita | 1 A|0.77029.99C368_318i0_43 CaO
2 % CaCOs _

2 Alsg.85047.03M00.75Ca0.63S10.74 AlyOs

3 Als1.74042.6:MQo.50Ca14.38 CaAl,Oy

4 Al 23055 70M012.28Ca0.36S10.44 CaCOs

5 Als3 .22 O4576M00.31Si0.71 AlyOs
Wollastonita | 1 AI1,32041,32Mgo,728i22_65Ca33_48 CaSi03
3% CaCOs3

2 Alsg .41 O475:M01.45Cag 62 Al,O3

3 Alp.91030.45M0 56S10.91Ca67.17 Ca0O

4 Al1.98029,04M00 33Si0.43Ca68 21 CaO

5 Algs 5102.49M01.74Si7.00Ca3.17 Al;Si

La distribucién de las particulas y aglomerados depende de la composicién de cada compuesto, se
pueden observar particulas dispersas aleatoriamente (Fig. 42(b)), formando una red (Fig 42(a)) o en
racimos (42(b)).

Se llevo a cabo un analisis de la pared de las celdas en donde es visible la presencia de particulas y
aglomerados como se observa en la figura 45. Las particulas analizadas corresponden a los
siguientes compuestos: Al,03, CaCO3, Al4SiCy4, Al,O4C y CaAl,05, los cuales permanecen sobre la
superficie de las paredes de celda de las espumas producidas de aluminio A356 y pueden afectar el

desempefio de las espumas en cuanto a sus propiedades mecanicas.
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% Peso

Punto Al Si (0] Ca Mg  Compuesto
1 52.86 46.23 0.76 0.15 Al,O;
2 53.12 46.66 0.22 Al,O;4
3 91.19 7.21 0.44 0.88 0.28 Al7Si
Punto Al Si o C Ca Compuesto
1 0.31 4412 1245 43.12 CaCO;
2 55.58 1422 22 28 Al,SiC,
3 47.00 11.86 41.14 CaCO;

4 0.85 0.33 46.98 12.32 39.52 CaCoO;
Punto Al (0} & Ca Compuesto
1 1.28 47.87 11.10  40.02 CaCO;

2 58.62 33.57 6.38 1.43 Al,0,C
3 42.13 44.01 13.82 0.04 CaAl,0,

Fig. 45 Examinacion mediante MEB de las paredes de celda de las espumas de aluminio A356
producidas, con adicion de (a) alimina, (b) barita y (c) wollastonita

4.3.5 Comportamiento mecanico de las espumas de aluminio A356

Las propiedades mecanicas de las espumas fabricadas con los tres agentes espesantes y carbonato de
calcio como agente espumante se determinaron mediante pruebas de compresion. Las probetas

cilindricas maquinadas de acuerdo a la norma DIN 50134 se observan en la figura 46.
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Fig. 46 Muestras cilindricas de 19mm de diametro y 38 mm de altura maquinadas para pruebas de

compresion

Las propiedades mecéanicas tales como esfuerzo de cedencia (o,), modulo de Young (E), esfuerzo
Promedio en la zona de meseta (o, ) y energia de absorcion (W) se obtuvieron a partir de las curvas
experimentales Esfuerzo-Deformacidn que se observan en la figura 47. El esfuerzo de cedencia se
determind considerando el criterio de compensacion de 0.2% para identificar el comportamiento
elastico inicial lineal. El esfuerzo en la zona de meseta fue calculado promediando los valores de
esfuerzo obtenidos entre la region elastica y la regiéon de densificacion. La capacidad de absorcién
de energia se determind calculando el area bajo la region de meseta antes del inicio de la

densificacion, de acuerdo con la siguiente ecuacion:

W= f od€
° (10)

Donde 6 y € son el esfuerzo y la deformacion bajo compresion, respectivamente.

La figura 47 muestra la obtencion de curvas tipicas de esfuerzo-deformacién de las espumas A356
de poro cerrado fabricadas. En todos los casos las espumas muestran tres etapas distintas bajo cargas
de compresion: (1) una region elastica lineal inicial a muy baja deformacion, en la mayoria de los
casos sin la presencia de un maximo de esfuerzo, (2) una zona de meseta extensa, a un nivel de
esfuerzo relativamente constante donde se incrementa el esfuerzo lentamente conforme las celdas se
deforman plésticamente y (3) una region de densificacion donde las celdas se colapsan debido a una

compactacién total.

En la mayoria de los casos se observa que un comportamiento suave en la region de la meseta de las
curvas de compresién; sin embargo, se observa claramente que las espumas fabricadas con adicion
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de alimina muestran oscilaciones o serraciones en la zona de la meseta, este comportamiento

también se observa en la espuma con la adicion de Wollastonita y 3% de CaCOj3
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S’
_
=
—

30 [ .
“r Barita
Alumina _

* B __ 1% CaCO;
»F — 1% CaCO; — 2% CaCO;

— 2% CaCO; 2 3% CaCO;
5r — 3% CaCO,
1‘] =

Esfuerzo de Compresion, ¢ (MPa)

Esfuerzo de Compresion, ¢ (MPa)

1
0 01 02 03 04 05 06 07 08 09

0 1 1 | 1 1 | 1 ]
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
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(©)

40 |

Wollastonita
35 F
— 1% CaCO;
30 r — 2% CaCO,

0,
’s — 3% CaCO,
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Esfuerzo de Compresion, o (MPa)
L¥]

0 0.1 02 03 04 05 06 07 08

Deformacion, e

Fig. 47 Curvas de Compresion Esfuerzo-Deformacion de las espumas de aluminio A356 con 1, 2y
3% de CaCOs y (a) Al2O3, (b) BaSO4 y (c) CaSiOs
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Las curvas esfuerzo — deformacion de la figura 47 muestran dos mecanismos de deformacion para
las espumas de aluminio A356 producidas en la zona de meseta; comportamiento ductil y
comportamiento fragil. EI comportamiento fragil es caracterizado por la presencia de oscilaciones o
serraciones en la zona de meseta, este comportamiento se presenta en las espumas con adicion de
Alimina con 1% de CaCOj3 y Wollastonita con 3% de CaCOs.

Se ha identificado que cada oscilacion es debido a la localizacion de deformacién de una banda y un
sucesivo aplastamiento de bandas de deformacion permitiendo una apariencia no-suave en la zona
de meseta. Ligeras oscilaciones o serraciones tipicamente son asociadas con fractura fragil de las
paredes de celda debido a bajos dominios de un eutéctico dictil y particulas fragiles foraneas
adjuntas a las paredes de celda las cuales se forman debido a la adicion de los agentes espesantes y

espumantes.

Es deseable en aplicaciones practicas que las espumas muestren un colapso uniforme con un
régimen amplio de meseta. Para estos resultados es evidente que el comportamiento de deformacion
de las espumas producidas con la adicidn de barita es mas atractivo que el de las espumas obtenidas

con adicion de alimina o wollastonita.

Se ha reportado [ & 8

que la presencia de particulas y/o aglomeraciones cerdmicas propician
mecanismos de fractura fragil en las espumas. En este trabajo de acuerdo a los andlisis de
microscopia éptica de barrido y microanalisis, se detectd la presencia de fases solidas dispersas tales
como CaCOgs, CaO, CaAl;07, AlLO; AlCs AlO4.C, AlSIC, y SiO,, en las espumas lo que
promueve un comportamiento fragil. También se sugiere que el tamafio de celda puede tener
influencia en el modo en que se comportan las espumas bajo cargas de compresion, por ejemplo,
para tamafios de celda muy pequefios, se puede esperar un comportamiento mas consistente y menos

susceptible a fluctuaciones dispersas.

Las propiedades mecanicas obtenidas de las curvas de compresion Esfuerzo-Deformacion se

resumen en la tabla 10.

Tabla 10. Propiedades Mecanicas y capacidad de absorcion de energia de las espumas de aluminio
A356 producidas
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Muestra % Yield Modulo Zona de meseta Absorcion de Energia
CaCO, Stresso,  de Young promedio o, (MPa) W (MJ m?)
(MPa) E (GPa)
1 0.98 0.23 4.44 3.01
AlUmina 2 4.18 1.89 7.76 2.27
3 1.42 1.09 2.30 2.58
1 4.20 0.98 5.88 3.81
Barita 2 2.57 0.62 4.05 3.03
3 2.33 0.58 331 2.98
1 1.36 0.54 2.80 1.40
Wollastonita 2 1.23 0.68 231 1.26
3 171 0.71 7.88 3.11

El modulo elastico de las espumas de la aleacion A356 fabricadas en este trabajo en funcién de la

densidad relativa reportada en la tabla 10 se observan en la figura 48.

Modulo de Young E (Gpa)

® Aliimina

A PBarita

B Wollastonita

* Espuma con CaCO;, 10% vol. SiC
% TiH,., 10% vol SiC

2.0

1.6

1.2

1.8

0.4

0.0
0.30

0.30 0.35

0.40 0.45 0.50 0.55

Densidad p* (g cm™)

0.60

Fig. 48 Mediciones de Modulo Elastico E en compresion uniaxial de las espumas producidas de la

aleacién de aluminio A356

La dispersién en la rigidez medida a una determinada densidad para cualquier tipo de espuma es

aproximadamente un factor de dos, lo que refleja un grado de variabilidad de cada lote
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Esta variacion es similar al grado de dispersion en las mediciones reportadas de la rigidez de
espumas comerciales disponibles, las cuales sugieren que el intervalo en E es un resultado inevitable
de la naturaleza estocastica de las estructuras de celda de las espumas del metal base, en la cual
mucho de la deformacion eléstica inicial esta concentrada a el punto mas débil de la estructura, por
lo tanto se observa que al aumentar la densidad de la espuma el valor de E aumenta debido al metal

base de las espumas producidas.

La figura 48 también presenta los valores de modulo elastico de las espumas producidas por Curran
y col. By como se observa en el grafico los valores de E para las espumas producidas en este
trabajo son similares a los reportados por Curran, con valores de E entre 0.4 — 1.2 GPa para espumas

con densidades de 0.30 y 0.50, respectivamente.

Las mediciones del esfuerzo de cedencia en funcién de la densidad relativa determinados en este
trabajo se observan en la figura 49, se incluyen valores de esfuerzo de cedencia para espumas de
aluminio fabricadas comercialmente por los procesos FOAMCARP y FOAMGRIP (espumas con

carbonato y espumas con hidruro de titanio, respectivamente).

2.0
x x x
é:? 1.6 |—
x
g
© 12 |-
wl
& .
7 x
- 1.8 |- . .
B
=
0.4 |— . 4 A
=L, .
. | \ | . | * | | |
® Alimina 0.0
A Barita 0.30 0.30 0.35 0.40 0.45 0.50  0.55 0.60

B Wollastonita
# Espuma con CaCOs, 10% vol. SiC
% TiH,, 10% vol SiC

Densidad p* (g cm™®)

Fig. 49 Mediciones del esfuerzo de cedencia 6* en compresion uniaxial de las espumas producidas

de la aleacion de aluminio A356

La inmediata conclusion de la figura 49 es que las espumas con adicion de carbonato de calcio

presentan un menor valor de esfuerzo de cedencia que las espumas fabricadas con la adicion de TiH;
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en los mismos intervalos de densidad (0.30 — 0.55 g cm™). Es evidente que para las espumas con
adicion de carbonato de calcio como agente espumante con la densidad relativa méas baja (Adicion
de wollastonita) es probable que presenten una mayor cantidad de concentracion de defectos,
posiblemente debido al incremento de probabilidad de ruptura de las caras de celda mas delgadas
debido a la diferencia en la presion del gas entre las celdas adyacentes. La pequefia variacion de
estos valores se debe a que en algunas ocasiones hubo desprendimiento de pequefios fragmentos de

metal durante la prueba de compresion.

La capacidad de absorcion de energia se incrementa con el aumento de la deformacion para todos
los casos de las espumas producidas. Las muestras con adicion de barita muestran el mas alto valor
de energia de absorcién (3.81 MJ m™), mientras que las espumas con adicién de wollastonita
muestran los més bajos (2.16 MJ m™). La diferencia en la capacidad de absorcién de energia que
presentan las espumas producidas es atribuida a los diferentes espesores de pared de celda obtenidos
con los diferentes agentes espesantes y espumantes utilizados. Si se considera una densidad relativa
similar de las espumas producidas, entonces un diametro de celda mas grande dard como resultado
paredes de celda mas gruesas y la capacidad bajo carga por unidad de area sera mas fuerte, por lo

que la energia absorbida sera mayor a una determinada deformacion.

Debido a que una de las cualidades principales de las espumas de aluminio es su elevada capacidad
de absorcién de energia, esto significa que mayores deformaciones pueden ser obtenidas a bajos
niveles de esfuerzo. Por lo que la capacidad de absorcion de energia (W), eficiencia de absorcion de
energia ideal (1) y la eficiencia de absorcion de energia (E) son tres aspectos Utiles para evaluar el
desempefio de las espumas metalicas. Estos parametros fueron evaluados de acuerdo a las siguientes

ecuaciones:

1 [*m
E= —j TdE
T Jo (11)

1 Em
I= J‘ ode
]

TmEm

(12)

Donde E es la eficiencia de absorcion de energia, | es la eficiencia de absorcion de energia ideal y
om es el esfuerzo donde la deformacion es eny. Los resultados de eficiencia de absorcion de energia
ideal para las espumas producidas se muestran en la figura 50.
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Fig. 50 Eficiencia de absorcion de energia Ideal de las espumas fabricadas con adicion de (a)

Alimina, (b) Barita y (c) Wollastonitay 1, 2 y 3% de CaCO3; como agente espumante

Las gréficas de la figura 50 muestran en tres etapas: (I) etapa de incremento réapido, donde la
eficiencia de energia de absorcidon incrementa, hasta el punto de mayor eficiencia junto con el
incremento de la deformacién. (1) etapa de permanencia, donde la eficiencia de absorcion de

energia se mantiene, pero algunas fluctuaciones ocurren conforme la deformacion avanza y (1)
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etapa de disminucion, donde la eficiencia de absorcion de energia disminuye con el incremento en la

deformacion.

La grafica en la figura 50 muestra una etapa en la que la eficiencia se mantiene parcialmente estable
en un intervalo de deformacién, la cual incida el valor de la eficiencia de absorcion de energia ideal
para cada espuma de aluminio A356 producida. Para el caso de la adicion de alimina, la espuma con
adicion de 2% de CaCO3z muestra el mayor valor de | el cual es de 0.63, en el caso de la adicion con
barita, el mayor valor de eficiencia de absorcion de energia ideal (I) de 0.75 para 1% de CaCOs3. En
el caso de la wollastonita, el mayor valor de | obtenido fue de 0.78 para una adicion de 2% de
CaCOs.

Todas las graficas muestran fluctuaciones las cuales son atribuidas a los procesos inestables de
compresion. La muestra con adicion de wollastonita muestra el valor més alto de eficiencia y
después una breve etapa a un valor de eficiencia constante. Sin embargo, las espumas con adicion de
barita muestran altos valores de eficiencia de absorcion de energia ideal con etapas constantes mas
estables con menores fluctuaciones. Por lo que, las espumas producidas con barita muestran el mejor
comportamiento de eficiencia de absorcion de energia ideal, lo cual contribuye como un potencial

agente espesante para su empleo en el campo de ingenieria.

La relacién entre la eficiencia de absorcién de energia y la deformacién se observa en la figura 51

para cada espuma de aluminio A356 producida.

La figura 51 muestra para todos los casos que la eficiencia se incrementa junto con la deformacién
hasta alcanzar el maximo punto de eficiencia, después ésta disminuye. Las espumas con adicion de
barita muestran las eficiencias méas elevadas 0.47, 0.38 y 0.37 para las adiciones de 1, 2 y 3% de
CaCOs; respectivamente y las espumas con adicion de alimina muestran los valores de eficiencia
mas bajas (0.45, 0.28 y 0.20).
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Fig. 51 Eficiencia de absorcion de energia de las espumas de aluminio A356 producidas usando (a)
Alimina, (b) Barita y (c) Wollastonitay 1, 2 y 3% CaCOj3

Los resultados de la figura 51 muestran que el valor més alto de eficiencia de absorcion de energia
corresponde a la espuma con adicion de barita y 1% de CaCOs, que es de 0.46 y el valor mas bajo
(0.2) se obtuvo para la espuma con adicién de alimina y 3% de CaCOs. Se concluye que las

espumas con adicién de barita presentan los valores mas altos de eficiencia de absorcion de energia

g [90. 95]

y de acuerdo a resultados reportados de sistemas similare , generalmente se obtiene una
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elevada eficiencia de absorcion de energia cuando la region de meseta es horizontal y sin la
presencia de picos En este trabajo se determind que la eficiencia de absorcion de energia se

incrementa cuando el tamafio promedio de celda aumenta y la porosidad disminuye.

4.3.6 Analisis del proceso

Los resultados en MEB muestran una microestructura no-homogeénea para las espumas producidas
de aluminio A356, con la presencia de particulas y/o aglomeraciones en las paredes y en el interior
de las celdas. De acuerdo al analisis cualitativo y a los calculos realizados las particulas
corresponden a los compuestos: Al,O3;, Al,C3, CaCO3, SiO,, CaO, CaAl,O; Al,04C, CaSiO3 y
Al4SiC,. Estas particulas corresponden a compuestos formados debido a las reacciones entre los
agentes espesantes, espumantes, la aleacion de aluminio y los posibles gases absorbidos por el
medio bajo las condiciones de trabajo mencionadas. Las particulas de CaCO3 presumiblemente se
deben a la dispersion incompleta del agente espumante en el metal liquido debido a la cantidad
adicionada y/o a las particulas parcialmente reaccionadas que no pudieron ser retenidas por el metal,
por lo que las particulas de carbonato de calcio estan presentes en todas las muestras analizadas. La
presencia de particulas de Al,O3 se explica debido a la rapida oxidacion del aluminio al estar en
contacto con la atmdsfera y al contenido de oxigeno que los diferentes agentes usados contienen los

cuales reaccionan a elevadas temperaturas, formando el dross de aluminio.

Durante el proceso de obtencién de las espumas de aluminio A356 varias reacciones se llevan a
cabo debido a la interaccién entre los diversos componentes usados y la atmosfera, por lo que el
proceso de espumado puede ser explicado con el siguiente mecanismo. La primera reaccion que se

lleva a cabo es la descomposicion térmica del CaCOg3en el metal liquido:
CaCO3 =Ca0 + CO; 8)

El magnesio contenido en la aleacion es altamente reactivo y reacciona con el gas CO, liberado de la

reaccion (8), mediante la siguiente reaccion:

2Mg + CO, = 2MgO + C (9)
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Cochran y col ®® reportan para las aleaciones Al-Mg que después de un tiempo de incubacién MgO
0 MgAl,O4 pueden nuclear bajo una pelicula amorfa previamente formada de MgO y la oxidacion
separada comienza, la cual finaliza solo cuando todo el Mg ha sido oxidado, por lo que la formacion

del espinel ocurre después de que el MgO ha sido formado.

El MgO y el C formados en la reaccion (9) reaccionan con el agente espesante y con el aluminio
liquido y forman el espinel MgAl,O, y el carburo de aluminio Al4C3 respectivamente, de acuerdo a

las reacciones (10) y (11).
Al,O3 + MgO = MgA|204 (10)
4Al + 3C = Al,Cs (11)

La formacién del Al,C; es perjudicial para las propiedades del compuesto debido a su elevada
fragilidad, este compuesto solo fue encontrado en las espumas con adicion de Alumina. EI 6xido de
calcio formado en la reaccidn (8) reacciona con el agente espumante para formar el compuesto

CaAl,07, de acuerdo a la siguiente reaccion:
CaO +2 A|203 = CaAl 04 (12)

Este compuesto esta presente en la mayoria de los casos al igual que el compuesto Al,04C, el cual
se forma en condiciones altamente oxidantes, se obtiene cuando la cantidad de CaCO; y la
temperatura se incrementan. Por lo tanto, el aluminio liquido reacciona con el carbono formado en la
reaccion (9) y el oxigeno de la atmosfera o del gas CO, liberado por la descomposicién térmica del
CaCOQOsg.

4Al + C+ 20, = Al,0,C (13)

Los compuestos Al4SiC4 y SiO, solo fueron detectados en las espumas con adicion de barita y los
compuestos CaO y CaSiOj3 solo estuvieron presentes en las espumas con adicion de wollastonita,
estos ultimos debido a la composicidn de los agentes espesantes los cuales reaccionaron con el metal
en una atmosfera oxidante, formando estos compuestos y en el caso de las particulas de CaSiOg3 se
sugiere que es debido a una mala dispersion de las particulas en el metal liquido y que se quedaron

sobre la superficie.
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Con el fin de corroborar los resultados de microanalisis composicional obtenidos en MEB sobre el
tipo de particulas y/o aglomeraciones se llevo a cabo un andlisis termodinamico mediante el
programa FactSage 7.0 . EI médulo Equilib contenido en el programa Factsage se utilizd para
determinar la concentracion de las diferentes especies quimicas una vez que alcanzan el estado de
equilibrio quimico. El usuario proporciona la cantidad inicial de las especies quimica, la temperatura
y la presion del sistema (1 atm), entonces el programa calcula las especies méas estables con el
método de minimizacion de la energia libre de Gibbs. El analisis termodindmico se llevd a cabo
usando el siguiente sistema: [Al-Mg]aieacion-(8A1203)agente espesante-(PCACO3)agente espumante: DONde l0s
valores de a y b se fijaron en el intervalo de 0 a 1 % y 0 a 3 %, respectivamente. La base de datos
utilizada no contiene silicio y cobre. Por lo que no se consideraron en el analisis. Se obtuvieron

diagramas de estabilidad de este sistema para 973, 1073y 1173 K a 1 atm.

La figura 52 muestra un diagrama de estabilidad a 973 K. Se observa la formacion de dos regiones
principales, donde la estabilidad de los componentes MgAl,O,4 y Al,C3 se forman a bajas cantidades
de CaCO3 y Al,O3; sin embargo, cuando las cantidades de carbonato de calcio y alimina aumentan,

el componente CaAl;O7 se forma.
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Flg 52 Diagl’ama de establlidad de fa.se del [AI'Mg]a|eac|én'(XA|203)agente espesante'(xcacos)agente

Las figuras 53 y 54 muestran los diagramas de estabilidad de fase a 1073 y 1173 K,

respectivamente. Se observd la formacion de dos regiones adicionales cuando la temperatura se
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incrementd. Los componentes estables son: MgAl,O,, Al4Cs, Al,04C and MgAl,O,, Al4Cs, Al,O4C,
CaAl,O7. Estas dos nuevas regiones incluyen la formacion del compuesto Al,04C y se incrementan
cuando la temperatura aumenta de 1073 a 1173 K. Los tres diagramas de fases obtenidos muestran
que los componentes formados estan contenidos en una fase liquida constituida por la aleacion
fundida.
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Fig. 53 Dlagl’ama de estabilidad de [AI‘Mg]a|eac|én‘(XAIZO3)agente espesante‘(xcaCO?,)agente espumante a 1073
K. (M) MgALOy; (A) Al4Cs; (C) CaAlO+; (O) Al:O.C; (L) liquido
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Fig 54 Dlagl’ama de E‘Stabi"dad de [AI'Mg]a||0y'(XA|203)agente espesante‘(xcaCO?,)agente espumante a.t 1173
K. (M) MgAl,Oy; (A) Al,Cs; (C) CaAl,07; (O) Al04C; (L) liquido
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El andlisis termodinamico mediante el programa EQUILIB confirma la presencia de los
componentes Al4,C;, CaAl,O; Al,04C, las cuales fueron detectadas experimentalmente. Los
compuestos determinados en este trabajo son conocidos como cerdmicos o materiales refractarios
que exhiben propiedades como un elevado punto de fusion, elevada dureza y un comportamiento
fragil, el cual es perjudicial en las propiedades mecénicas de las espumas. Con el objetivo de
disminuir el comportamiento fragil de las espumas de aluminio A356 de celda cerrada obtenidas, el
proceso de espumado requiere de condiciones no-oxidantes, esto es: menores cantidades de CaCOs.
De los diagramas de estabilidad obtenidos se observa que la formacion de especies mineral6gicas
ocurre con adiciones de carbonato de calcio alrededor del 1%, por lo que adicionar cantidades
mayores a 1 % solo propiciaria el incremento de particulas de carbonato de calcio sin reaccionar en
las paredes de la celda de las espumas. Se recomienda también disminuir la adicion de compuestos
en forma de oOxidos, al igual que disminuir la formacion de dxidos durante el proceso y finalmente
disminuir la temperatura del proceso de espumado. Sin embargo, esta Ultima consideracion depende
de la temperatura de fusion de la aleacion y de la descomposicion térmica del agente espumante.
Para este trabajo la descomposicion térmica del CaCO3 ocurre en un rango de 683 — 809°C donde el
gas CO; es liberado. En adicion el punto de fusion de la aleacion de aluminio A356 fue determinado
a 615°C. Por lo que la temperatura en el proceso de espumado fue determinada a 700°C, con el

objetivo de que se libere el gas CO, dentro de la aleacion fundida.
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5. Conclusiones

En este trabajo se fabricaron espumas de celda cerrada de la aleacion de aluminio A356 mediante la
adicion de carbonato de calcio como agente espumante. Se evalué y demostrd la factibilidad de
utilizar wollastonita y barita como agentes espesantes alternativos a los actualmente utilizados. Las

conclusiones de este trabajo son las siguientes:

1. Se determind que la barita y wollastonita utilizadas provienen del procesamiento primario de
minerales. La barita y wollastonita estan constituidas principalmente del mineral celestine
barian (Bag 25Sr075504) Y wollastonita (CaSiO3) con cantidades minoritarias de calcita (CaCOs),

alimina (Al,0O3), magnesita (MgO) y éxido de potasio (K,O) como principales impurezas.

2. Se determin6 que el carbonato de calcio utilizado como agente espumante se descompone
térmicamente en el intervalo de 695 a 805°C, por lo que el proceso de espumacion se llevé a
cabo a 700 °C debido a que la temperatura de fusion de la aleacion de aluminio A356 se
determing en 615 °C

3. Para los tres agentes espesantes evaluados, se determiné que la adicion de 1 % de carbonato de
calcio promueve la mayor espumacion de la aleacion de aluminio, contenidos mayores
promueven el colapsamiento de las celdas por la mayor interaccion de las burbujas con las
particulas. La adicion de wollastonita promueve la mayor expansion seguido de la barita y

alimina.

4. La mayor porosidad se obtuvo para las espumas fabricadas con la adicion de wollastonita y 1%
de CaCOj3 (86.91%), mientras que la menor porosidad la obtuvo la espuma fabricada con barita
y 3% de CaCO; (78.59%). Se determiné para todos los casos que al aumentar la cantidad de

CaCOg, la porosidad disminuye mientras que la densidad relativa aumenta.

5. Se determind que las espumas fabricadas con la adicion de barita presentaron el tamafio
promedio de celda mas pequefio (~0.312 mm), seguidas por las espumas fabricadas con alimina
(~0.379 mm) vy las espumas fabricadas con wollastonita presentaron el tamafio de celda mas
grande (~0.395 mm).

6. El proceso de fabricacion de espumas con la adicion de agentes espesantes y espumantes

promueve la formacion de particulas sélidas adheridas a la estructura de las celdas de las
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espumas. La cantidad de particulas s6lidas se incrementaron al aumentar el contenido de agente
espumante. Se detectaron los compuestos CaO, CaAl,0;, Al,O3, Al,C3 Al,O4C, Al;SICyy SIO;
por MEB-EDS, los cuales se atribuyen a reacciones que ocurren entre los componentes de la

aleacion y los agentes espesantes y espumante.

Se determind mediante un andlisis termodinamico con el software Factsage y el mddulo equilib
la formacion de los compuestos MgAl,O,4, AlsCs, Al,04,C y CaAl,O7, lo cual confirma los
resultados obtenidos en microanalisis. Se obtuvieron diagramas de estabilidad del proceso de
espumacion considerando alimina y carbonato de calcio como agentes espesante y espumante,
respectivamente. Se determind que, al incrementar la cantidad de agente espumante, se propicia
la formacion de CaAl,0;y Al,Cs; mientras que el incremento de la temperatura promueve la

formacion del compuesto Al,O,4C.

Las curvas esfuerzo-deformacion de las espumas fabricadas presentan un comportamiento
tipico de las espumas metalicas comerciales, esto es un comportamiento relativamente suave
(dactil) hasta que se alcanza la densificacion es alcanzada; sin embargo, las espumas fabricadas
con adiciones de alumina y wollastonita con 3% de CaCOj; mostraron oscilaciones y/o

serraciones, lo que indica un comportamiento frégil.

Modulo de Young (E) y el punto de cedencia (Yield Stress) son resultado inevitable de la
naturaleza del metal base y de la estructura de celda de las espumas, por lo que si la densidad de
la espuma aumenta, ambos valores incrementan. El valor de esfuerzo promedio en la zona de
meseta puede llegar a ser alto como en el caso de la espuma con adicion de alimina, pero a
niveles de deformacion muy bajos, lo cual indica que la espuma fallara prematuramente. Por
otro lado la espuma con barita muestra una zona de meseta mas estable a mayores
deformaciones y por ultimo las espumas con adicién de wollastonita, muestran un valor de

esfuerzo promedio muy bajo a deformaciones moderadas.

La espuma obtenida con barita y 1% de CaCO3; muestra una buena combinacion de estructura y
propiedades mecéanicas tales como tamafio de celda (0.312 mm), porcentaje de porosidad
(83.78%) y una capacidad de absorcién de energia de 3.81 MJm™, mientras que la espuma
producida con wollastonita con 1% de CaCO3; muestra la mas alta porosidad de 86.91 con un

tamafio de celda de 0.438 mm, pero con la capacidad de absorcion de energia mas baja (1.40
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MJm™). Las espumas con adicién de alimina muestran valores intermedios de porosidad y

tamafo de celda.

En este trabajo se determind que la eficiencia de absorcion de energia se incrementa cuando el
tamafo promedio de celda aumenta y la porosidad disminuye. El valor mas alto de eficiencia de
absorcién de energia (0.46) corresponde a la espuma con adicion de barita y 1% de CaCOg;
mientras que el valor mas bajo (0.2) se obtuvo para la espuma con adicion de alimina y 3% de
CaCOsg. El uso de la barita muestra un potencial atractivo como agente espesante en el proceso

de espumacion de aleaciones de aluminio por via liquida.
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