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RESUMEN

En esta investigacidon se estudid la obtencidon de metales celulares con gradiente de porosidad por
el método de infiltracién por presidn de vacio de preformas solubles de NaCl (IPS) a partir de una
aleacion de aluminio de la serie 6000. Para este fin se procedioé a disefiar y construir un dispositi-
vo (horno), que permitiera la produccidn de esponjas metalicas mediante un proceso continuo. La
fundicidn del metal, asi como la infiltracién por presion de vacio (presiones negativas) del material
en la preforma se realiza al interior del dispositivo. Este trabajo se realizé en varias etapas:

e Disefo y constitucion de un equipo para obtener el material celular a escala de laborato-
rio.

e Implementacion de un proceso para obtener particulas de sal, mds regulares y casi esféri-
cas.

e (Caracterizacién del material mediante ensayos mecanicos de compresion uniaxial y mi-
crodureza.

e Caracterizacion del material macro y microestructuralmente.

Para la generacidn de la preforma de sal con gradiente de porosidad controlado se procedid, en
primera instancia, a mejorar la morfologia de la sal por medio de un proceso de fundido y poste-
rior enfriamiento por impacto como lo hicieron Gallego, J., E; Valencia, C, A. [3], luego se produjo
el gradiente de porosidad con la ayuda de cilindros de acetato concéntricos con el molde, seguido
se realizo la infiltracion del metal fundido en la preforma, por ultimo el material conformado por la
matriz de aluminio y NaCl fue sometido a un bafio en agua destilada con agitacion, permitiendo asi
la disolucidn de la sal, y revelando la estructura porosa del material celular.

Se utilizaron tres tamafios de particula para la produccién del gradiente de porosidad de la pre-
forma, para esto se llevd a cabo un tamizaje de las particulas de sal, para lo cual se usaron los ta-
mices, 30, 20, 16, 12, 10y 8, de los cuales, los tamafios de particula retenidos en los tamices 20, 16
y 12 fueron los escogidos para la produccion de las probetas con gradiente de porosidad debido a
el mejor comportamiento que presentaron estos tamainos de particula en cuanto a las variables
del proceso y a la mejor conformabilidad de las probetas.

Las esponjas fueron caracterizadas microestructuralmente a través de microscopia éptica y mi-
croscopia electrdnica de barrido (SEM), los ensayos mecanicos fueron de compresidn uniaxial y de
microdureza Vickers, a probetas con y sin tratamiento térmico.
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INTRODUCCION

La ciencia de materiales, como ciencia establecida para el estudio de los mismos, se ha constituido
exitosamente desde el punto de vista de disefio y produccidn de nuevos materiales a partir de
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materiales base y combinaciones de los mismos, etc. Debido a estos avances logrados por esta
ciencia y a la demanda de propiedades especificas para determinadas aplicaciones, la ciencia de
materiales, ha permitido la aparicién y desarrollo de los metales celulares, materiales que debido a
sus caracteristicas, son de gran importancia al momento de cubrir ciertas necesidades aplicativas
en las que se requiere una combinacidn de propiedades tanto mecdnicas y fisicas como quimicas,
gue solo son posibles de obtener debido a la estructura misma de los metales celulares. Es por
esta estructura propia del metal celular que su uso y aplicacidn ha tenido éxito, sin ser estas las
Unicas aplicaciones para este tipo de materiales, tanto en la absorcidn de energia y transferencia
de calor como en estructuras de automocion y aerondutica, sin descartar su posible y exitosa apli-
cacién en el campo de la medicina (biocompatibilidad).

Debido a las caracteristicas que brindan los metales celulares y a su gran acogida por la comunidad
investigativa de la ciencia de materiales, los metales celulares se han constituido como fuente de
investigacion y estudio desde afos atrds, pues, han llamado la atencion de los investigadores que
se han centrado en establecer mejoras en los procesos de fabricacién, caracterizacién y ampliacion
del campo de aplicacién de los mismos. Durante el desarrollo de las investigaciones en materiales
celulares, se ha hecho mayor énfasis en el estudio de espumas metalicas (poros cerrados) que en
esponjas metdlicas (poros abiertos e interconectados), lo que indica que debe fortalecerse la in-
vestigacion en estas Ultimas para asi establecer con mayor propiedad caracteristicas como el por-
centaje de porosidad, morfologia, distribucién y tamafio de los poros y para efectos de este traba-
jo, evaluar la respuesta del material al estar constituido por diversos tamafos de poro (gradiente
de porosidad), punto de gran importancia que debe ser estudiado desde su procesamiento, carac-
terizacién y evaluacion.

Al llevarse a cabo el estudio de esponjas metalicas con variacidn en la distribucién de tamano de
poro (gradiente de porosidad), se hace necesario buscar rutas de fabricacidon poco costosas y ver-
satiles que permitan tanto la buena obtencién del material celular, como su reproducibilidad, es
por esto que se ha determinado para efectos de esta investigacidn, contar con el proceso de infil-
tracién en preformas solubles por presién de vacio (IPS), proceso que consiste, en la fabricacién de
una preforma, usando como material de la preforma particulas de sal comun-Cloruro de Sodio
(NaCl), a las cuales se les realizé un tratamiento adicional que permitié obtener morfologias casi
esféricas; luego de la constitucion de la preforma, ésta es infiltrada con el metal fundido a través
de los espacios interparticulares, para posteriormente a la solidificacion del metal, proceder a
tomar el compuesto hecho de aluminio/NaCl y llevarlo a un bafio en el cual se realizara la disolu-
cidn de la sal, permitiendo asi que se revele la estructura porosa en la matriz de aluminio.

Para la fabricacion de las esponjas metdlicas con gradiente de porosidad, se llevaron a cabo los
siguientes pasos:

1 Disefio y fabricacion de un equipo, que permitié fundir e infiltrar el metal en el interior del
mismo, sin exponer el material en estado fundido a la atmdsfera externa previniendo que
se presenten defectos de fundicion como la junta fria al momento de infiltrar, que podria
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darse durante el proceso de transportar el metal liquido del lugar de fundicion a el lugar
de infiltracion.

2 Obtencidn casi esférica de las particulas de NaCl, por medio de la fusién de las misma y
posterior goteo a alturas preestablecidas sobre una base metdlica antiadherente; el im-
pacto genera la dispersion y solidificacion de las particulas con morfologias mas regulares
y de diferentes tamanos, a las particulas se les realizo un tamizado para obtener los tama-
flos de particula apropiados para la generacién del gradiente de porosidad.

3 Infiltracién del metal liquido en la preforma asistido por presién de vacio, presién brinda-
da por una bomba de vacio conectada al extremo externo de la tuberia del equipo, tuberia
qgue conecta al molde con la bomba en su parte inferior, mientras el molde en si esta co-
nectado al crisol donde se funde el material por un acople de discos de acero inoxidable
304.

4 Disolucién de la sal del material en un bafio de agua, para de esta manera revelar la es-
tructura porosa de la matriz de aluminio.

Es de vital importancia resaltar que el proceso de infiltracién asistido por presién de vacio es un
proceso que se ha estudiado desde comienzos de 1960, pero debido a la poca aplicacién que se le
dio este proceso se dejé excluido en su uso por varios afos, aproximadamente hace una década
este proceso ha vuelto a ser llamativo para los investigadores debido a la viabilidad que represen-
ta al momento de llevar a cabo la realizacién y obtencién de esponjas metalicas de matriz de alu-
minio, lo cual ha interesado y motivado trabajos importantes en la fabricacion de este tipo de ma-
teriales, ya que el aluminio y sus aleaciones, son considerados materiales de gran relevancia a
nivel ingenieril, pues debido a su bajo punto de fusién y su capacidad para fluir es un material apto
para realizar esponjas metalicas por el método de IPS.

Debido a la importancia de los materiales celulares en la ciencia de materiales y por lo enunciado
anteriormente se ha impulsado el deseo de realizar esta tesis con el fin de aportar conocimiento
relevante al area de las esponjas de aluminio, permitiendo asi estructurar una mejor teoria en el
tema, estableciendo mejoras en las preformas solubles, observando la influencia que tiene el gra-
diente de porosidad en el material (motivo de mayor importancia en esta investigacién) y obser-
vando cuales son las mejores variables de proceso.

OBJETIVOS

Objetivo General
e Producir y caracterizar esponjas metdlicas de aluminio con gradiente de porosidad por in-
filtracidn en preformas de sal.

Objetivos Especificos

e Disefary construir un equipo para la obtencidn de esponjas de aluminio 6061 (aleacién Al-
Mg-Si) por infiltracién en preformas de sal.
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Mejorar la morfologia de las particulas de sal (particulas casi esféricas) por medio de soli-
dificacion por impacto.

Producir esponjas metalicas de aluminio con gradiente de porosidad (tres tamarios de par-
ticula).

Caracterizar a través de ensayos mecdnicos las esponjas metdlicas de aluminio producidas,
tales como: compresidn y microdureza.

Caracterizar las esponjas metdlicas de aluminio a través de técnicas épticas como, micros-
copia 6ptica (MO) y microscopia electrénica de barrido (MEB).
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CAPITULO 1.

ESTADO DEL ARTE

1. ESTADO DEL ARTE

Los metales celulares son una nueva clase de materiales, que aunque no han sido caracterizados
en su totalidad, son materiales con bajas densidades, con propiedades Unicas tanto fisicas como
mecanicas, térmicas, eléctricas y acusticas. Estos materiales ofrecen un potencial para la produc-
cidon de estructuras ligeras, para la absorcién de energia, conductividad térmica, y en algunos casos
su fabricacidon es econdmica [36], la obtencidn de estos materiales permite obtener porosidades
tanto estocasticas como periddicas y en algunos casos es posible la formacion de un gradiente de
porosidad por medio de la produccién de estructuras tipo sandwich [36] (estructura laminar y no
se han obtenido materiales con gradiente de porosidad como un sélido enteramente constituido,
finalidad de este trabajo de grado).

El estado del arte de los metales celulares (MC), tema a tratar en este capitulo, pretende exponer
datos acerca de su historia, por qué se han convertido en fuente de investigacion y desarrollo a
nivel mundial, identificar la diferencia que se tiene de los MC debido a su porosidad ya sea ésta
abierta o cerrada, los métodos de fabricacidén y las rutas de caracterizacion convencionales para
este tipo de materiales, sin dejar de lado las posibles aplicaciones que estos materiales pueden
tener.

1.1 Metales celulares, interés.

El uso de metales celulares data de la década de 1940, desde esta época ya se pueden encontrar
registros y patentes que establecian la conformacion de metales celulares, tal es el caso de la pa-
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tente realizada por Sosnick [1], quien realizd un proceso mediante el cual creaba una aleacion de
dos metales que diferian ampliamente en su punto de fusidn, dicha condicién la utilizé para vapo-
rizar el metal de menor punto de fusién y dar lugar asi a la estructura porosa del material de ma-
yor punto de fusidn. Sin embargo, no es sino hasta aproximadamente 50 afios atrds que se le em-
pezd a dar la importancia requerida a estos materiales y a los métodos de fabricacidn y aplicacion
de los mismos, sobre todo en los afios 90.

A partir de los afios 90 se pone en auge la investigacion de los MC por parte de las universidades y
las industrias, produciendo una gran cantidad de investigaciones, articulos y patentes que se ca-
racterizaron por estudiar métodos de obtencién y produccién de los MC, asi como su caracteriza-
cién y potencial aplicacidn. La mayor parte de las investigaciones y las mas avanzadas que se han
llevado acabo sobre este tipo de materiales se han desarrollado en paises industrializados como
Alemania, Francia, ltalia, Estados Unidos, Japdn, Inglaterra y Canada, sin embargo, en Latinoaméri-
ca también se han realizado trabajos sobre MC con resultados muy satisfactorios, como es el caso
del trabajo realizado en el Instituto de Investigacion en Materiales de la Universidad Nacional Au-
ténoma de Meéxico [2], que realizd la produccion de MC por medio de infiltracién de metal liquido
por gravedad en preformas de sal, con matriz de una aleacion de zinc-aluminio-cobre (zinalco). Y
como en el caso de nuestro pais, Colombia, que ha contribuido con estudios en el tema muy satis-
factorios como los realizados por, Gallego et al [3],Gémez. M. [4], resaltando sobre todo el trabajo
realizado por Fernandez, G[5], de la Universidad Pontificia Bolivariana de Medellin.

Es necesario esclarecer que la mayoria de investigaciones y trabajos realizados en este tema han
ido en aumento de forma exponencial (Fig. 1.1), hecho reportado por el congreso Metfoam [6],
evento realizado en Alemania que ha contado con la participacién de investigadores en el tema de
MC.
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Fig. 1.1 Comunicaciones por afio presentadas en el Meatfoam [6].
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1.1.1 ¢Qué son los metales celulares?

Los metales celulares son materiales innovadores que poseen combinaciones Unicas de propieda-
des fisicas y mecanicas. En este sentido, es posible encontrar metales celulares con alta capacidad
de absorcién de energias de deformacion, buena conductividad térmica y muy baja densidad. Las
caracteristicas brindadas tanto por el metal de la matriz como por su estructura porosa convier-
ten a los metales celulares en materiales multifuncionales [7]. Entre las aplicaciones mas rele-
vantes, es posible encontrar su uso en seguridad pasiva vehicular, aligeramiento de estruc-
turas, paneles para absorcidon de sonido y vibraciones, intercambiadores de calor, soportes para
catalisis, entre otras [Banhart, J., 2004] [7].

1.1.2 Esponjas y espumas metalicas, diferencias.

Estudiar la estructura y las propiedades de los materiales ha permitido la obtencidn de materiales
Yy equipos con prestaciones tecnolégicas cada vez mas altas, pues saber cémo responde un mate-
rial ante distintos agentes externos permite mejorar las condiciones de trabajo. En los ultimos
afios la investigacidon de espumas y esponjas metalicas ha cobrado gran interés, debido a que su
estructura porosa confiere una combinacién Unica de propiedades, que brindan un amplio rango
de aplicaciones estructurales y funcionales. [8-9].

Existe alguna confusidn sobre el termino espuma metdlica, pues se usa de manera general aunque
los materiales descritos no son muchas veces espumas metdlicas en el sentido estricto de la pala-
bra. Debe distinguirse entre materiales celulares, metales porosos, espumas metdlicas sélidas y
esponjas de metal. Los primeros se refieren a un cuerpo metdlico que tenga cualquier clase de
vacios gaseosos dispersos en él; en el segundo caso los poros son generalmente redondos y aisla-
dos unos de otros, que usualmente corresponden al 70% del material; los terceros son una clase
especial de materiales celulares que se originan en una espuma metalica liquida o sélida donde la
porosidad es cerrada; por ultimo, las esponjas metdlicas se refieren a una morfologia especial de
metal celular con vacios interconectados. [10].

Los metales celulares son sélidos altamente porosos que se pueden obtener por diversos procesos
de produccién, a partir de los cuales se pueden fabricar esponjas y espumas metalicas (Fig. 1.2.),
que difieren significativamente en sus propiedades. En las esponjas la respuesta eldstica lineal se
debe a la curvatura de las paredes, para la cual se presentan diferentes modelos de deformaciény
en las espumas la parte de las paredes de la celda y el aire u otro gas dentro de ellas es comprimi-
do [11].
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Fig. 1.2. Micrografia SEM, a) espuma metalica (porosidad cerrada) [12], b) esponja metalica (porosidad abierta) [13].

1.1.3 Aplicaciones generales de los materiales celulares.

Los materiales metalicos celulares, a pesar de su lento desarrollo, han mostrado un abanico de
propiedades que los diferencia de los demas materiales, debido a la combinacién de las propieda-
des del metal, en conjunto con las que brinda una estructura celular, los hace muy atractivos para
aplicaciones en la industria automovilistica, aeroespacial (figura 1.3. [14]), biomecanica y en el
sector de la construccidn, estableciendo asi a los metales celulares como materiales importantes
para la solucion a problemas particulares en donde otro tipo de materiales no serian tan eficien-
tes. Las propiedades de este tipo de materiales se dan teniendo en cuenta factores del material
como la morfologia y cantidad de poros, el estado microestructural requerido del metal o alea-
cién, el procesamiento y ademds un extra que viene dado por la economia en su elaboracidn
[14,15].

Fig. 1.3. Cono espacial [14].
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Los metales celulares se dividen en dos tipos de estructuras; de poro cerrado (espumas), que co-
munmente se usa en aplicaciones estructurales, y de poro abierto (esponjas), que es utilizada por
sus propiedades especificas en aplicaciones funcionales (Figura 1.4 [16,17]).
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Fig. 1.4. Aplicaciones de los materiales celulares [16].

Aplicaciones estructurales: la distribucién de estructuras celulares a través de todo el material
aumenta su momento de inercia total, Generando una resistencia especifica superior en compara-
cién con el material sélido. Estas propiedades hacen de los MC, materiales Utiles para aplicaciones
automotrices y aeroespaciales, entre otras.

Tomando el caso de la industria automotriz, junto con la necesidad de disminuir el gasto de com-
bustible, por lo que se hace necesario tomar medidas que permitan la reduccién del peso en los
automoviles. Los metales celulares ofrecen una solucién posible para algunos de estos problemas,
en su mayor parte las espumas de aluminio son usadas en la industria automotriz, dado que una
estructura de peso ligero sirve como amortiguador de sonido y energia al mismo tiempo, es decir,
las espumas metalicas se presentan como una soluciéon multifuncional [9, 16, 17].
Intercambiadores de calor: la resistencia a la corrosion combinada con una gran area superficial y
una pared de celda de un material con alta conductividad térmica, hacen de las esponjas metadlicas
materiales ideales para el uso en intercambiadores de calor. Las estructuras de celda cerrada tie-
nen una conductividad térmica muchos mas baja, que brinda un buen blindaje térmico [17].
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Resistencia a la corrosion vy filtros de alta temperatura: el aluminio tiene buena resistencia a la
oxidacion y a muchas formas de ataque quimico. Las esponjas metalicas son excelentes en la de-
tencién de las llamas en ambientes como los tubos de longitud y las cajas de ventilacién. Ambos
son a prueba de fuego y muy permeables. Pueden también ser utilizados en aplicaciones de pro-
teccidén a explosiones [17].

Aplicaciones acusticas: la capacidad de amortiguacién de las espumas de aluminio ha demostrado
ser un orden de magnitud superior a la del metal sdlido. Las espumas también se han utilizado
como material en donde su aplicacidn requiera la poca o nula propagacion del sonido, “aislantes
acusticos”, pues dentro de las estructuras porosas, el sonido se atenua por la vibracién y la fric-

cién. La absorcién del sonido es de vital importancia en aplicaciones especificas [17].

Fig. 1.5. Caja de impacto de Metcomb [14].

Tabla. 1. Areas de aplicacidn de las esponjas metalicas [5].

Campo de aplicacion

Material

Producto, dispositivo, proceso

Propiedades utiles

Estructuras livianas.

Metal y aleaciones.

Elementos estructurales super livianas y resistentes al calor.

Altarelacion del moduloy Resistencia con respecto a
[a densidad.

Elementos de estructura compues-

Metal y aleaciones.

Materiales compuestos de dosy tres capas de panales.

Rigidez, baja densidad, compactibilidad con los

. materiales de rellen.

Filtracion. Metal, aleaciones y ceramicos. Elementos varios para filtros (gases, liquidos, metales fundidos). Baja resistencia hidraulica, superficie incrementada,
resistencia térmica, estabilidad en medio activo.

Condensacion de coproducidos. Metal, aleaciones y ceramicos. Dispositivos para la separacion de gases y fases condensadas. Alta permeahilidad, estabilidad quimica, mojabilidad

Transferencia de calorydisipadores | Metal y aleaciones. Intercambiadores de calor compactos, el de enfriamiento. Estructura con espacios Tnterpoms{ conductividad

de calor. térmicade una base, baja resistencia a la hidraulica.

Electrolisis. Metal, aleaciones y carban. Electrolisis delagua, soluciones, electro pulido, extraccionde iones metslicos. | Alta superficie especifica, permeabilidad.

Elementos  acumuladores y  Niquely plata. Acumuladores eléctricos de mayor capacidad. Alta porosidad abierta, conduccion eléctrica.

combustibles.

Catalisis. Metal, aleaciones y ceramicos. Soportes para catalisis. Altasuperficie especifica, permeabilidad, resistencia
térmica, resistencia mecanica.

Di de Metal yaleacit |calor.  Elementos de cal ienta, cal de gas, vaporizadores. Alta permeabilidad a los gases, conductividad

eléctrica, resistenciatémica, porosidad interconec-
tada.

Barreracontrael fuegoyexplosion.

Metal y aleaciones.

Particiones de tubos, mezcladores, exhastos.

Permeabilidad al gas, alta porosidad interconectada.

Actsticos.

Metal, aleaciones y ceramicos.

Paneles de absorcian de sonido, elementos de sistema acistico.

Estructura de espacios porosos, resistencia térmica y
alavibracion.

Aislamiznto magnético, absorcion
de ondas electromagnéticas.

Metal, aleaciones y cerdmicas.

Frant

Elementos de proteccion éticos.

Jlsadas de campos electromag

Estructura de espacios porosos, baja densidad.

Amortizacionde pulsosmecanicosy | Metal, aleaciones y ceramicos. Amortiguador de ondas a superficiede los recipientes, absorcion de energia | Estructurade poros, rigidez, porosidad, capacidad de

aclisticos. en sistemas de seguridad de automaviles. ser deformado a un bajo voltaje permanente con
absorcion de energfa.

Biotecnologia. Metal, aleaciones y ceramicos. Plataforma para cultivar sistemas bioldgicamente activos. Alta porosidad, superficie especifica, estabilidad

quimica.

Ajuste de pasesy flujos de liquidos.

Metal, aleaciones y ceramicos.

Canales de venteo, sensores de presion.

Baja resistencia hidraulica, uniformidad de estructura
porosa.

Potenciay optica de precision.

Cobre, invar, carburo de silicio.

Reduccidn de peso, plataforma dptica.

Permeabilidad, conductividad térmica, bajo calor
especifico.
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1.1.4. Esponjas de aluminio.

En el panorama actual el aluminio hace parte de muchas investigaciones en diferentes areas de la
ciencia de los materiales y el campo de los materiales celulares no serd la excepcion debido a que
el aluminio reldne caracteristicas que sumadas a la estructura porosa, brinda propiedades para
aplicaciones funcionales y estructurales, debido a que el aluminio y sus aleaciones se les reconoce
por su baja densidad, logrando una ligereza adicional en la forma de esponja, ademas el aluminio
presenta elevada conductividad térmica y eléctrica con buena resistencia a la corrosion en algunos
ambientes, haciendo a las esponjas metalicas de aluminio un material idoneo para aplicaciones
como intercambiadores de calor y filtros, entre otros. Ademas por su baja temperatura de fusiony
elevada temperatura de ebullicién lo hace un material funcional para el proceso de fundicién y
mejor para ser utilizado en distintos métodos de produccién de esponjas entre ellos el del presen-
te trabajo (IPS), dado a que su temperatura de fusién esta por debajo de la temperatura de fusion
de la sal, cumpliendo asi con uno de los requisitos para ser utilizado en este proceso con un pre-
forma de NaCl.

Por lo anterior el aluminio relne una serie de propiedades mecdnicas excelentes dentro del grupo
de los metales no férreos, siendo uno de los metales mas usados en la

18 actualidad, ademas el valor agregado que le afiade la posibilidad de aleaciones las cuales mejo-
ran ciertas propiedades en comparacién con el aluminio puro, siendo la aleaciéon 6061 la que se
eligid para ser el metal de la matriz de esta tesis, una aleacién compuesta basicamente por Al-Mg-
Si, donde los elementos aleantes le proporcionan resistencia mecdnica media, buena conformabi-
lidad y producen un aumento en la resistencia a la corrosidn, con la posibilidad adicional de tratar-
se térmicamente por envejecimiento artificial aumentando las propiedades mecdnicas, por todos
esto las esponjas de aluminio presentan un gran interés de acuerdo con las propiedades brindadas
por el material matriz y la estructura porosa del material celular.

1.2 Procesos de produccion de metales celulares.
El tipo de procesamiento para la obtencién de MC depende del tipo de material celular que se
desee realizar, espuma metalica o esponja metdlica.

Espumas metadlicas: este tipo de materiales al ser materiales celulares de porosidad cerrada son
producidos por diversas técnicas como:

Metalurgia de polvos [18,19].

Inyeccion de gas en el material fundido [20, 21].

Espumado por agentes espumantes [22, 23, 24, 25].

Solidificacidn eutéctica en el material fundido saturado por hidrogeno [26, 27].

Esponjas metalicas: al requerirse porosidad interconectada para este tipo de materiales, la forma
de produccion puede ser cualquiera de las siguientes:

e Fundicion por microfusion (Investmentecasting) [28, 29].
e Deposicién de vapor o electrodeposicién [30, 31].
e Infiltracidon de rellenos removibles [32, 33].
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Debido al interés fundamental de esta investigacion, solo se procedera a realizar la descripcion del
proceso de esponjas metdlicas por medio de infiltraciéon en rellenos removibles asistido por pre-
sién de vacio (especificamente preformas de NacCl).

1.2.1 Proceso de rellenos removibles asistido por presion de vacio.

Para este tipo de proceso, por medio del cual se obtienen esponjas metalicas, son necesarios basi-
camente tres pasos que permitirdn la buena obtencién del material celular, la Fig. 1.7 muestra los
pasos que se deben seguir al momento de realizar esponjas metalicas por el proceso de IPS, los
requerimientos del proceso son los siguientes:

1. Preparacion del molde con materiales de relleno, de naturaleza organica o inorganica
que, acomodados y/o sinterizados, dan lugar a la preforma con poros interconectados.

En el desarrollo de este paso es muy importante la seleccidon de la materia prima para la preforma

y del material metalico a infiltrar. Es necesario tener en cuenta que no exista reaccién entre estos,
el material de la preforma debe resistir las condiciones del proceso, para lo cual es importante que
la temperatura de fusion de la preforma esté por encima de la temperatura de fusion del metal de
modo que durante el proceso de infiltracion del metal liquido no se produzca la fusidn de la pre-
forma, ademas, se debe tener en cuenta que al momento de realizar la disolucién de la preforman

es necesario que se mantenga la integridad de la matriz metalica.

2. Infiltracion de la preforma con el metal fundido.

Para el llenado de las preformas, dependiendo del tamafio de las particulas y el tamafio de la pieza
a llenar, es requerida una presién minima de inyeccién, por lo cual se han desarrollado métodos
que van desde la infiltracién por gravedad hasta métodos mas especializados como
infiltracion con sistemas hidraulicos tipo pistén, presion externa con gas inerte, presion
positiva con aire y presion de vacio. Cabe resaltar, en el caso de infiltracion por presién de vacio,
que la determinacion del valor de la presion necesaria para la buena infiltracién del metal fundido
es inversamente proporcional al tamano de particula, es decir, a menor tamafio de particula es
necesaria una presion de vacio mayor.

3. Remocion de la preforma.

Una vez se ha obtenido el material compuesto metal/preforma solidificado y enfriado, se procede
a la remocion de la preforma mediante disolucidn de manera que permita obtener la esponja me-
tdlica. Los metales celulares obtenidos mediante la técnica de infiltracion pueden alcanzar porosi-
dades de un 55 a un 98% y densidades relativas entre 0.3 y 0.5, la figura 1.7 ilustra tanto la infiltra-
cién de material, como la disolucién de la preforma.
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Fig. 1.6. a) Preforma de sal, b) Fundicidn e infiltracién del metal fundido por presidén de vacio ejercida en la tuberia, c)
Disolucién de la preforma, d) Obtencién del metal celular con porosidad interconectada.

1.3 Tipos de rellenos activos.

Para realizar el proceso de obtencion de esponjas metdlicas por medio de infiltraciéon en prefor-
mas solubles a partir de metales liquidos, se encuentran varias opciones de preforma, para las
cuales se debe tener en cuenta, primero, que deben ser removibles, no deben generar reacciones
con el material matriz de la esponja y deben resistir las condiciones del proceso, como es necesa-
rio en este caso, la preforma debe mantener su integridad durante la fundicién del aluminio;; se-
gundo, las preformas pueden ser elaboradas de diversos materiales orgdnicos e inorganicos, segun
el proceso y tipo de material que se desea realizar, tales como sales solubles, granulos de arena,
esfera ceramicas y mezcla de aditivos poliméricos.

La remocién del material a partir del cual se hace la preforma se realiza por distintos mecanismos,
por disolucién en agua o en diferentes solventes, disolucidon por ultrasonido, entre otros, la selec-
cion de uno u otro mecanismo depende de las caracteristicas de las particulas usadas en la pre-
forma, entre las que se destacan las generadas a partir de sal [5].

1.3.1 Preformas solubles de sal (NaCl).

El NaCl o sal comun es un material que debido a caracteristicas importantes como su alto punto de
fusidn, facil manipulacidn, inocuidad frente a la salud humana, fécil disolucién en agua, facil ase-
quibilidad y economia, es un material que ha permitido su uso como relleno removible para la
generacion de metales celulares, pues permite para el caso de algunas aleaciones que no exceden
su punto de fusién, la buena obtencion de esponjas metdlicas, debido a que es un material que
mantiene su estabilidad frente a las variables del proceso.
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1.3.2 Disolucion de las preformas removibles.

Aungque la informacién disponible en la literatura es limitada, los métodos de disolucién para pre-
formas han sido estudiados, reportando resultados favorables para la obtencion de esponjas me-
tdlicas; los métodos de disolucidén para remover preformas solubles, van desde disolucién en agua
hasta pirolisis térmica [34], segun sea el material de relleno.

1.3.3 Metal de la matriz.

La fabricacién de metales celulares por el método de infiltracién abarca gran cantidad de materia-
les metalicos como el magnesio, la aleacion Zinc-Aluminio-Cobre (zinalco) y en especial, aleaciones
de aluminio. Para este trabajo de tesis se utilizara la aleaciéon de aluminio (Aluminio 6061), alea-
cién compuesta basicamente por Al-Mg-Si, donde los elementos aleantes proporcionan resistencia
media, buena conformabilidad y producen un aumento en la resistencia a la corrosion, con la po-
sibilidad de ser tratada térmicamente por envejecimiento, obteniendo a partir de ellas esponjas
con una amplia gama de aplicaciones de acuerdo con las propiedades del material matriz [4], usa-
da tanto por Gémez, M., como por Gallego, J., E; Valencia, C, A. [3], esto con la intensidn; de con-
trastar mejor los resultados y ver la influencia del gradiente de porosidad en el material matriz,
ademas de seguir con el tratamiento de mejora morfoldgica de la sal de la preforma.
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Capitulo 2.

DISENO Y PUESTA EN MARCHA DEL EQUIPO PARA EL
PROCESO DE IPS.

2.1 Introduccion.

El proceso de IPS para obtencidon de metales celulares con porosidad abierta es un método que
tiene sus inicios en el proceso de infiltracién de preformas solubles, IPS es el proceso mediante el
cual en esta tesis se pretende obtener esponjas metalicas usando como material para la preforma
NaCl e infiltrando el metal liquido por medio de presién de vacio, dando lugar finalmente a la es-
ponja metdlica. En éste capitulo se describe la seleccion y caracterizacion de las materias primas,
el procesamiento de las esponjas de aleacidon de aluminio mediante la técnica de IPS, se describe
el diseio del equipo y el establecimiento de los parametros de proceso.

2.2. Materias primas, caracterizacién y resultados.

El trabajo investigativo producto de esta tesis, que pretende continuar los trabajos realizados por
Gallego, J., E; Valencia, C, A. [3] y Gémez. M. [4] Ingenieros de materiales de la Universidad del
Valle quienes realizaron la caracterizacién de las materias primas obteniendo los resultados si-
guientes:

Aleacion de aluminio: el material seleccionado para este estudio es una aleacién aluminio-silicio
AISI 6061, con un contenido de silicio entre el 0.4 y el 0.8% es el elemento de aleacién mds impor-
tante dentro de las aleaciones de aluminio para fundicién, ya que promueve un aumento de la
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fluidez en los metales fundidos y su capacidad de alimentacién en los moldes, ademas de servir
como refuerzo mecdanico del aluminio. En la tabla 2. Se muestra su composicidn en peso [3].

Tabla 2. Composicion en peso de la aleacion de aluminio 6061 usada como material matriz [3].

Al Si Cu Mg Cr

97.9% 0.6% 0.28% 1% 0.2%

Cloruro de sodio (NaCl): Como es sabido, y como se ha descrito anteriormente, el cloruro de sodio
es ampliamente usado como material soluble en la preparacidn de preformas para la obtencién de
materiales celulares por el método de IPS, en este trabajo se usé sal comun para la preparacion de
la preforma, dando una caracteristica adicional a la materia prima, que consistié en el mejora-
miento de su morfologia, pasando de una morfologia cubica a una casi esférica, el proceso de me-
jora de la morfologia se realizé suministrando llama directa con un soplete de oxiacetiléno (EI NaCl
tiene una temperatura de fusiéon de 801°C), el cual permitié el cambio de fase de solido a liquido
en un lapso de 20 a 30 segundo como se muestra en la figura 2.1 [3].

Fig.
2.1.
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Luego de la fusion del NaCl, se procedid a gotearlo sobre una placa de acero inoxidable, figura 2.2,
en la cual por medio de la solidificacidon por impacto, el material tomaba la forma casi esférica, la
literatura revelaba que la variacion en los didmetros de las esferas obtenidas es inversamente
proporcional a la altura de goteo [3], lo que se comprobd y verificd sin embargo, durante la expe-
rimentacidn y obtencién de las esferas de sal, se pudo establecer que la variacidn del diametro de
cada esfera mas que depender de la altura, dependia de la cantidad de material, NaCl, en estado
liguido que se dejara derramar sobre la ldmina de acero, es decir, se pudo establecer que entre
mas material se dejara caer “chorro”, se tenian didmetros de particula mayores, y si por el contra-
rio, se dejaba gotear, se tenian diametros mucho menores. Esto fue valioso en la fabricacién de las
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esferas, pues permitié establecer una altura de vertido del material liquido (aproximadamente 40
cm de altura) sobre la ldmina, haciendo necesario sélo la dosificacidn del material necesario para
la formacidn de las esferas segun los didmetros deseados.

Fig.2.2. Obtencidn de las esferas de sal mediante solidificacion por impacto [3].

Luego de la conformacion de las esferas de sal, se procedio a realizar el respectivo analisis
granulométrico que permito la seleccidn tanto de los tamafios adecuados de particulas pa-
ra la generacion del gradiente de porosidad, como, la seleccidn de las esferas en mejor es-
tado y que por inspeccidn visual se veian con mejor condicion esférica. Para esto se hizo
uso de determinados tamices y se obtuvieron los siguientes tamafos de particula la tabla 3
muestra los tamafios de particula retenidos por cada tamiz.

Tabla 3. Tamarios de particula y tamices usados.

N2 Malla Tamafio de abertura (mm) Tamanio de grano retenido
8 2,36 2,36-3,35
10 2,00 2,36-2
12 1,68 2,00-1,68
16 1,18 1,40-1,18
20 0,85 1,18-0,85
30 0,60 0,85-0,60

Microscopia de barrido electrénico (SEM): Mediante un microscopio marca JEOLISM-6490LV, se
realizd el andlisis quimico, morfoldgico y de tamafio promedio de las particulas de NaCl. En la figu-
ra. 2.3. Puede observarse las imagenes obtenidas por SEM, para las particulas de sal con morfolo-
gia casi esférica. La tabla 4. llustra la composiciéon quimica obtenida por EDS para cada una de las
muestras mencionadas.
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Fig. 2.3. Imagen SEM la grafica a) muestra las particulas de sal con morfologia casi esférica, la grafica b) muestra el area
inspeccionada y el espectro.

Tabla 4. Composicion quimica de la sal obtenida por el método de EDS.

Peso% Atomico%

Na 36.65 47.16
cl 63.35 52.84
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2.3. Diseio y descripcion del equipo de infiltracion.

Para llevar a cabo el desarrollo de metales celulares por medio del proceso de IPS, se procedié a
realizar el disefio, fabricacidn y puesta en marcha de un equipo que permitiera la obtencidn del
material deseado por medio de presién de vacio, se llevé a cabo la fabricacién del dispositivo ba-
sado en el equipo fabricado por Fernandez, P. [5].

El equipo esta constituido por tres sub-sistemas, que constituyen con su acople, el dispositivo co-
mo tal, los sistemas que componen el dispositivo y sus funciones son los siguientes:

e Sistema de calentamiento.

El sistema de calentamiento eléctrico, mostrado en la figura 2.4, constituido por un cilindro de
acero inoxidable, desmontable, es un sistema al interior del cual se encuentran las resistencias
de calentamiento encargadas de brindar la temperatura de fusién del metal, asi como de pro-
veer la temperatura de precalentamiento de la preforma soluble, con lo cual; se evita el cho-
que térmico al momento de la infiltracidon y se controla la cantidad de agua que pudiera ser
absorbida por la sal debido a su alto caracter higroscdpico. Esta parte del sistema esta con-
formada por un cilindro de ladrillo refractario, encargado tanto del aislamiento como del so-
porte de las resistencias de calentamiento, que a su vez esta contenido al interior del cilindro
de acero inoxidable que hace de carcaza; este cilindro cuenta con una compuerta ubicada en
la parte superior que permite el facil acceso al material fundido, pues segun lo que reporta la
literaturas [5], [7], es necesario poder tener acceso al material en estado liquido para realizar
la remocion de la escoria del material y asi evitar inclusiones en el resultado final.

A 4

Ladrillo refractario

Cilindro de acero

inoxidable

Fig. 2.4. Subsistema de calentamiento (GoogleSketchUp).
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Sistema de fusidn y tuberia de acople. Para esta parte del sistema, mostrada en la figura
2.5, y teniendo en cuenta la recomendacion de Fernandez, P. [5]. Se decidid usar un crisol
de carburo de silicio que ademas de permitir la buena fusidn del material y es mds estable
guimicamente frente a la temperatura de trabajo. Para la otra parte del sistema se usé
como molde un cilindro de acero de bajo carbono, el cual esta acoplado al crisol por un la-
do y a la tuberia de presidn por el otro; para el acople se usaron dos discos y una tuberia
de 3/4 “, todos de acero inoxidable 304, material escogido por su mayor estabilidad qui-
mica frente a los cloruros; en el extremo externo de la tuberia se encuentra la conexién
establecida para el sistema de refrigeracidon de los gases que llegan a la bomba de vacio,
ya que la temperatura de trabajo de la bomba oscila entre 70 y 100°C, ademds de la nece-
sidad de bajar la temperatura de los gases, fue necesario tomar medidas sobre la posibili-
dad de que el material se filtrara por la tuberia y llegara a dafiar la bomba, debido a esto,
se decidid que la manguera para el sistema de refrigeracién fuera de un material poliméri-
co para de esta forma proteger la bomba, dado el caso hipotético de que parte del metal
liquido pasara a través de la tuberia, con lo que se esperaria que si el material se filtrase, la
manguera polimérica se fundiria antes de que el material pudiera llegar a la bomba y da-
farla, ademas de esta precaucidn, también se pensd en otros métodos que permitieran el
buen cuidado de la bomba de vacio, dado esto, se adicioné al disefio del acople, un filtro
de acero inoxidable en la parte superior del sistema de la tuberia con el objetivo de impe-
dir el paso del metal fundié en direccidn a la bomba, como lo muestra la figura 2.6 .

Crisol Carburo de

silicio

Discos acople acero

Molde |&

Tuberia acero 304 |
1

Manguera polimérica sistema
de refrigeracion

Fig. 2.5. Subsistema de fusién y acople para ejercer la presidn de vacio (GoogleSketchUp).
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Filtro acero inoxidable

Fig. 2.6. Acople con filtro de acero inoxidable (GoogleSketchUp).
e Sistema de vacio.

Este sistema esta constituido por la conexidn que va desde la parte inferior del horno, hasta, el
lugar de conexidn de la bomba de vacio, y la bomba de vacio como tal, como muestra la figura 2.7.
Para obtener la presidon de vacio, se usé una bomba PFEIFFER de paletas rotativas DUO 2.5 del
laboratorio de materiales.

Fig. 2.7. Bomba de vacio PHEIFFER (laboratorio de materiales Universidad del Valle).
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2.3.1 Disefio y descripcion del proceso.

Para el procesamiento y obtencidn de metales celulares con porosidad interconectada, interés de
la presente investigacion, se hizo uso del proceso de IPS asistido por presién de vacio, usando co-
mo material de la preforma NaCl, material al cual por medio de un proceso de fusién y posterior
solidificacién con impacto (proceso explicado en el apartado 2.2), se le mejoro la morfologia, ob-
teniendo morfologias casi esféricas, para el metal de la matriz, se usé aluminio de la serie 6000.
Este proceso se realizd en varias etapas:

e Preparacidon del molde: Procedimiento de limpieza del molde.
e Seleccidon de las particulas de sal: Se seleccionaron los tamafos de particula mas adecua-
dos para la produccion del gradiente como lo muestra la figura 2.8.

TAMIZ MALLA 20  TAMANO DE PARTICULA TAMIZ MALLA 16  TAl
.68-1.18mm 1.18-1.40mm

TAMIZ MALLA 12 TAMANO DE PARTI
1.68-2.00mm ¥

Fig. 2.8. Particulas de sal seleccionadas para la obtencidn del gradiente de porosidad.
e Constitucion de la preforma con gradiente de porosidad: El NaCl (de morfologia casi esfé-

rica), fue depositado en el molde, teniendo en cuenta la constitucién del gradiente de po-
rosidad y el contacto entre las esferas figura 2.9.

Fig. 2.9 Preforma de sal sinterizada, muestra el contacto intimo entre las esferas de sal.
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¢ Infiltracion: Por medio de la presién de vacio, se infiltro el material matriz en la preforma.
e Disolucidn de la preforma: Una vez enfriada y maquinada la probeta, se disuelve la pre-
forma en un solvente propicio (agua destilada).

2.4. Proceso de infiltracion por presidn de vacio (IPS).

e Preparacién del molde: El primer paso que se realizd en la preparacion del molde, fue la
limpieza del mismo, la cual se hizo por decapado con 4acido clorhidrico facilitado por el la-
boratorio de recubrimientos duros de la escuela materiales de la Universidad del Valle,
permitiendo asi la obtencidn de un molde limpio libre de 6xidos, contaminantes, entre
otros, el cual, posteriormente se recubrié con una capa de grafito en polvo, material esco-
gido por sus cualidades lubricantes, que sirvié como agente desmoldante de la probeta
constituida.

e Constitucion de la preforma con gradiente de porosidad: Para este paso fue de vital im-
portancia la generacion del gradiente de porosidad, caracteristica de gran relevancia en
esta investigacion, para esto, se usaron cilindros de acetato concéntricos con el didmetro
del molde, que al ser expuestos a la temperatura de trabajo fuero erradicados de la pre-
forma, dando lugar al gradiente de porosidad y a la interconexién de las esferas de sal de
los diferentes tamafios. La constitucidén del gradiente se realizd6 como se muestra en la fi-
gura 2.10a y 2.10b, en donde se depositaron las esferas de sal de menor a mayor tamano
en forma radial, dejando las esferas de menor tamafio en la parte de mayor radio con res-
pecto del centro del molde, y las de mayor tamafo ubicadas al centro del molde, produ-
ciendo asi un gradiente de porosidad con tres tamanos de particula.
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Acetatos concéntricos

Molde de acero

Fig.2.10. Procedimiento para la formacién del gradiente de porosidad, a) figura superior donde se muestra el disefio del
procedimiento (GoogleSketchUp), b) figura inferior donde se muestra el molde real usado para la infiltracion.

Acople de los subsistemas que conforman el equipo: Una vez limpio el molde y constitui-
da la preforma de sal, se procedié a acoplar todas las partes que conforman el sistema, el
acople se realizé usando varillas roscadas de acero inoxidable, que con su apropiado ajus-
te y con la buena ubicacion de los filtros y el molde, el equipo tuviera minimas o nulas
perdidas de presidn, es decir, que el sistema quedara totalmente sellado para mantener la
presion de infiltracion Fig. 2.11.
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| Crisol de carburo de silicio |

Discos acero 304 | | Varillas roscadas acero inoxidable | | Molde de acero |

Tuberia de
vacio

Fig. 2.11. Elementos de acople y equipo ensamblado para la realizacion del proceso de infiltracidn.

2.5 Seleccion de las variables de infiltracion.

Para la determinacién de las variables de infiltracién, importantes en el procesamiento de MC por
el método de IPS asistido por presién de vacio, las cuales son, temperatura de trabajo (temperatu-
ra que debe alcanzar el dispositivo para la fusion del material), tiempo de sostenimiento (tiempo
que tarda el material en alcanzar el estado liquido en la totalidad de la masa) y la presién de infil-
tracion (presion encargada de la infiltracion del material en la preforma de NaCl), se decidié pro-
ceder de forma experimental, ya que el dispositivo es un equipo disefiado y conformado en su
totalidad por los autores de este trabajo, lo que hacia necesario la calibracidn del equipo y la ade-
cuacion del mismo sobre la marcha, de ser necesario, en el procesamiento de los MC.

2.5.1. Seleccion de la temperatura de trabajo.

Para la obtencion de la temperatura de trabajo, no solo se tuvo en cuenta la temperatura de fu-
sién del aluminio, 660°C aproximadamente, para el caso de la aleacién 6061 usada en este trabajo,
si no que por medio de experimentacion se logré especificar que, mas que la necesidad de fundir
el aluminio, se debia tener en cuenta la capacidad de infiltraciéon del mismo en la preforma, esta-
bleciendo que la mejor fluidez del material al interior del dispositivo se dio entre 690°C -710°C,
tomando como temperatura de infiltracion 710°C, temperatura que se alcanzé en un lapso de
veinte minutos y fue medida por medio de una termocupla ubicada en la parte superior central del
crisol figura 2.12, logrando asi la conformacion total de la probeta a ensayar. Cabe resaltar que
mientras el dispositivo alcanza la temperatura deseada, el aumento de la misma sirvié para remo-
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ver los acetatos usados para la conformacion del gradiente de porosidad y el agua que pudiera
tener la preforma de sal debido a su alto caracter higroscopico.

Se probaron diversos intervalos de temperatura de trabajo, a los cuales se les denoto como caso 1,
2 y 3, cada una arrojando resultados especificos que permitieron la estimacién y calibracion de los
valores necesarios para la buena conformacién de las probetas, los datos arrojados fueron los
siguientes:

1. Caso 1: temperaturas entre 660 y 680°C, el material no estaba lo suficientemente flui-
do como para conformar la probeta en su totalidad.

2. Caso 2: temperaturas entre 690 y 710°C, a esta temperatura el material adquiria una
fluidez adecuada para la buena conformacién de la probeta.

3. Caso 3: temperaturas mayores a 720°C, el material se filtraba por la tuberia de presion
de vacio, averiando la manguera polimérica, es decir, se obtenia una fluidez del mate-
rial superior a la adecuada.

Otra variable importante que estd ligada a la temperatura de trabajo, es el tiempo de sostenimien-
to, que hace alusién al tiempo necesario para que toda la masa de aluminio utilizada (22,8 gr de Al
en este trabajo), esté en estado fundido y con una temperatura homogéneamente distribuida en
todo el caldo, el tiempo que tomo para que toda la masa estuviera fundida en el caso 2, caso en el
que el aluminio conformaba mejor la probeta vy sin filtraciones hacia la tuberia, fue de 30 minutos,
a su vez este tiempo de sostenimiento fue necesario para que el aluminio fluyera sin solidificarse
al dirigirse hacia la preforma (como sucedia en el caso 1), pues la diferencia de didametros entre el
crisol y el molde y la distancia de los mismos frente a las resistencias de calentamiento hacian que
la temperatura censada por la termocupla solo fuera la temperatura a la que estaba el crisol, per-
mitiendo asi saber que la temperatura del molde y la preforma eran menores debido a la mayor
distancia que debia recorrer el calor (conveccién), figura 2.13 para calentar el molde y por tanto
era necesario mas tiempo de exposicidon a esta temperatura para que al fluir el material no se ge-
nerara perdida de calor que pudiera solidificarlo al momento de conformar la probeta.
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Termocupla tipoK

Resistencias de
calentamiento

Crisol de Carburo de Silicio

22.8g de Al

Fig. 2.12. Disposicidn del equipo durante el proceso de fusion del metal de la matriz.

Distancia2:11 cm.

Fig. 2.13. Distancia entre el crisol y el molde con respecto a las resistencias de calentamiento (GoogleSketchUp).
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2.5.2 Seleccidn de la presiéon de infiltracion.

El proceso de IPS asistido por presién de vacio, como su nombre lo indica, tiene como caracteristi-
ca fundamental la asistencia de una presidon negativa, presidon que conllevo a la infiltracion del
metal fundido en la preforma removible, esta variable se determind experimentalmente, estable-
ciendo de esta forma que el valor de la presidén necesaria para la buena conformabilidad del MC
con gradiente de porosidad, aplicando el caso 2, oscilara entre 338 a 280 mbar, es decir, 33,8 a
28,0 kPa, cabe resaltar en este aspecto, que la presidn requerida para la conformabilidad de las
probetas con gradiente de porosidad no fue una constante como lo reportan algunos autores [3],
[5], esto debido a la dependencia inversa de la presién con el tamafio de particula y a la variaciéon
axial del tamafio de las particulas al interior del molde.

2.5.3 Disolucién de la preforma.

La disolucion de la probeta se realizd por el método de agitacion magnética con aplicacion de
temperatura en el agua 602C aproximadamente (agua destilada, aproximadamente 400 ml), figura
2.14, donde se expuso el compuesto Al/NaCl a este proceso durante 30 minutos, luego de los cua-
les se realizaba cambio de agua y se repetia el proceso, este procedimiento del cambio de agua se
realizo tres veces por probeta.

Fig. 2.14. Disolucion de la preforma por el método de agitacidn magnética.
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Capitulo 3.

METODOLOGIA EXPERIMENTAL PARA LA CARACTE-
RIZACION Y EVALUACION DE LAS ESPONJAS DE
ALUMINIO 6061.

3.1 Métodos de caracterizacion morfolégica y microestructural.

En el presente capitulo, se describen los diferentes ensayos y metodologias empleadas para la
caracterizacién morfoldgica, fisica, microestructural y comportamiento mecanico de las esponjas
de aleacidn de aluminio obtenidas mediante el proceso IPS asistido por presidn de vacio.

3.1.1 Densitometria

Uno de los primeros parametros a determinar en cuanto a la conformacién volumétrica de la es-
ponja metalica es su densidad relativa y porcentaje de porosidad. La metodologia para obtener
dichos valores, se describe a continuacion:

1. Se pesa la muestra para obtener el valor de la masa de la misma (g).
La determinacion del volumen de la muestra V (cm?), se realiza obteniendo las medi-
das propias de la probeta y reemplazando los valores respectivos en la férmula para el
volumen de un cilindro, ya que la probeta en cuestién es un cilindro perfecto geomé-
tricamente hablando.

3. Se calculé la densidad de la esponja p; (g/cm®) mediante la divisién de la masa por el
volumen segun la ecuacién 1.
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v _
p.=— [gem™] (1)

4. Elvalor de la densidad de la esponja (p;) se relaciona a la densidad del metal en sélido
de la matriz (p,,), para de esta forma obtener la densidad relativa (p,) de la esponja
metalica mediante la ecuacién 2. La densidad relativa suele expresarse en porcentaje
o fraccién (adimensional).

P,=Ps/ Pm (adimensional) (2)

5. Ahora, si se considera que una esponja metalica estd conformada por dos fases, una
de las cuales es el metal matriz y la otra son los poros, la porosidad V, puede definirse
como el complemento de la densidad, como se escribe en la ecuacidn 3.

V,=1-p, (adimensional) (3)

3.1.2 Analisis morfoldgico.

El analisis morfolégico permite determinar la conformacidn macroestructural del material en cues-
tidn, en este caso una esponja metdlica, lo que hace que este tipo de andlisis sea bastante intere-
sante, ya que permite esclarecer cdmo esta constituida la esponja en relacién al tamafo, morfolo-
gia y distribucién de los poros. Para este caso en especial y dado que para este tipo de analisis se
tiene varias técnicas propicias para el mismo, se decidio realizar algunas técnicas de microscopia,
que se procedera a describir:

e Microscopia Optica: Para determinar algunos aspectos inherentes a la morfologia
de las celdas, tales como su distribucidn, tamafio e interconectividad, se procedié
a usar un microscopio dptico marca Olympus, modeloU-CTR-30-2 y un estereomi-
croscopio Micrometrics.

e Microscopia electronica de barrido (SEM): Mediante un microscopio marca
JEOLISM-6490LYV se realizé el analisis de la forma, tamafio y distribucidn de los po-
ros en las esponjas de aluminio fabricadas.
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3.1.3 Composicion quimica de las esponjas de aluminio.

Para la determinacion de la composicién quimica de la espuma obtenida en este trabajo de inves-
tigacidn y esclarecer si se encontraban rastros de la preforma NaCl o de hierro debido a la posible
difusion de este elemento aportado por las partes componentes del equipo (acero inoxidable
304), se recurrid a la técnica EDS.

3.1.4 Analisis metalografico.

Es un método bastante efectivo para conocer las caracteristicas del metal mediante la interpreta-
ciéon de la informacidn que revela la microestructura antes y después del tratamiento térmico T6
realizado a las probetas.

Preparacion metalografia: se tomaron 10 muestras, 5 con tratamiento térmico y 5 sin tratamiento
térmico y se prepararon de la siguiente forma.

El pulido de las probetas se hizo de la siguiente manera:

e Pulido inicial en papeles abrasivos en el siguiente orden sucesivo: #180, 240,
320,400, 500, 600, 1000, 1200.

e Pulido intermedio en pafio con particulas de alimina de 1.0 micras a baja veloci-
dad.

e Pulido final en pafio con particulas de alimina de 0.3 micras a alta velocidad.

Al terminar el pulido se realizé una observacién preliminar en este estado y luego se procedio al
ataque quimico para la identificacidn de los micros constituyentes, para lo cual se utilizé el reacti-
vo de Poulton.

3.1.5 Tratamiento térmico.

Un tratamiento térmico, en sentido amplio de la palabra, se refiere al calentamiento y enfriamien-
to de los metales en estado sélido, para modificar sus propiedades mecdnicas, su estructura meta-
lografica o eliminar tensiones residuales [5]. Para consideracion de este trabajo y debido a la alea-
cién usada (aluminio 6061), se establecid el sometimiento de la probeta a un tratamiento térmico
de envejecimiento artificial T6, tratamiento térmico recomendado por The Aluminium Association
para las aleaciones del tipo Al-Si-Mg, que produciria un aumento en las propiedades mecanicas
debido a la precipitacidon de siliciuro de magnesio, precipitado que aumentaria la dureza en la ma-
triz del MC y generaria cambios microestructurales en el Si.
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Metodologia para aplicar el tratamiento térmico T6:

e Tratamiento de solubilizacién: Se solubilizan los microconstituyentes presentes en

la aleacidn, esto sucede, exponiendo el material a una temperatura de 540°C du-
rante 4 horas.

e Temple: Pretende mantener la estructura solubilizada conseguida en el tratamien-
to de solubilizacidn, esto templando la muestra en salmuera con NaCl al 10% en
peso, a temperatura controlada (aproximadamente 65°C).

e Envejecimiento artificial: Esta es la etapa mas importante del tratamiento térmico

T6, ya que es donde se consiguen los precipitados que dardan aumento a las pro-
piedades mecdanicas del material, para esto, se somete el material a una tempera-
tura de 175°C durante un tiempo de 4 horas.

Verificacién de las propiedades mecanicas por la influencia del tratamiento térmico, microestruc-
tura, microdureza y compresion.

3.2 Métodos de caracterizacion de las propiedades mecanicas.

Debido al corto tiempo de aparicion y moderado empleo de las esponjas, no existen normas espe-
cificas para los ensayos mecanicos de dicho material. Razdn por la cual; las universidades e institu-
tos de investigacion que han realizado estudios sobre este tipo de material han elaborado proto-
colos propios de ensayo basandose en las normas existentes para metales [5]. No obstante, cabe
aclarar que los equipos empleados para los ensayos mecdnicos son los mismos equipos conven-
cionales utilizados para pruebas de materiales sdlidos. Ashby en su libro “Metalfoams” [7] entrega
una serie de recomendaciones a tener en cuenta para la elaboracidn de las probetas y la realiza-
ciéon de los ensayos de compresion y traccidn. En todos los casos, las probetas deben tener dimen-
siones de al menos siete veces mayores al tamafio de los poros de la esponja.

Para lograr la minimizacion de los dafos de la estructura porosa, el proceso de corte y maquinado
de toda las probetas fue realizado sobre el compuesto Al/NaCl y en seco, sin el uso de ningun tipo
de lubricante que pudiera disolver la sal. Es importante resaltar este aspecto, ya que durante el
mecanizado debe tenerse las precauciones del caso para evitar la corrosién de la maquinaria.

3.2.1 Prueba de compresion unidxial

Para la realizacion de este ensayo Figura 3.1, se llevd a cabo el cote de 10 probetas, corte que se
realizd en el compuesto NaCl/Al, para de esta forma evitar el colapso de los poro de las probetasy
obtener la altura deseada, cabe resaltar que a te tipo de probetas no se le realizo maquinado por
medio del torno como e realizo en trabajos anteriores [3], [5], ya que la pérdida o reduccion del
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diametro, llevaria a la perdida de la capa externa del gradiente, pues este se realizé de forma axial,
las caracteristicas de las probetas para este ensayo se describe a continuacidn.

e Dimensiones de las probetas: 20mm de altura x 25,4mm de didmetro.

e Tamafo promedio del gradiente de porosidad: porosidad externa 0,75 mm, porosidad in-
termedia 1,25 mm, porosidad central 2,00 mm.

e Densidad relativa: 0.416.

Fig. 3.1. Ensayo de compresién.

3.2.2 Prueba de microdureza Vickers.

Para la realizacion de este ensayo, se seleccionaron 6 muestras, donde 3 de las muestras pertene-
cian a las esponjas en estado de fundicidn, mientras las tres restantes pertenecian a las muestras
tratadas térmicamente por medio del tratamiento térmico T6, todas las muestras estaban prepa-
radas metalograficamente, el ensayo se realizd6 en un microdurémetro Wilson instruments 401
MV, los parametros del ensayo fueron los siguientes:

e (Carga: se utilizé una carga de 100 gr.

e Tiempo de indentacion: para este ensayo se establecié un tiempo de indentacién de 15
segundos, tiempo que se respetd en cada una de las indentaciones.

e Numero de indentaciones: se realizaron 10 indentaciones por probeta.

e Distancia entre cada indentacidon: se mantuvo en promedio una distancia de al menos 3
veces el tamafio de la huella para cada indentacidn.
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Capitulo 4.

Caracterizacion y evaluacion de las propiedades de
las esponjas de aleacion aluminio 6061 con gradien-
te de porosidad obtenidas por el método IPS.

Este capitulo pretende mostrar los resultados obtenidos en los diferentes ensayos de caracteriza-
cién tanto morfoldgicamente como metalograficamente y a nivel de propiedades mecanicas de las
esponjas de aleacion de aluminio 6061 con gradiente de porosidad, resultados que se discutiran
en el capitulo posterior.

4.1 Resultados morfolégicos y metalograficos.
4.1.1. Densitometria.

Haciendo uso de método de la balanza hidrostatica, la densidad relativa de las esponjas con gra-
diente de porosidad pr, se encontré comprendida entre 0.41 a 0.42, lo cual constituye casi una
constante. En promedio la densidad relativa de las esponjas es de 0.416, la tabla 5 muestra la den-
sidad relativa pr, densidad aparente pa de las esponjas y el porcentaje de porosidad.

Tabla 5. Datos de densidad aparente, densidad relativa y porcentaje de porosidad.

Esponjas con gradiente de porosidad {tamaiios de particulas entre 0,60-2,00 mm}) Densidad aparente pa (gcm-3) | Densidad relativa pr | Porosidad vp
1 1,81 0,42 0,57
2 1,83 0,41 0,59
3 1,79 0,42 0,57
4 1,85 0,41 0,59
5 1.8 0,42 0,59
Promedio 1,81 0,41 0,58

43



Cabe resaltar que todas las esponjas sometidas al ensayo de densitometria fueron probetas con-
formadas en su totalidad y con valores de presién entre 33,8 a 28,0 kpa.

4.1.2 Macroestructura: morfologia de las esponjas de aluminio con gradiente de porosidad.

Mediante la apreciacidon por medio del estéreo-microscopio, fue posible evidenciar la distribucidn
de los poros y su uniformidad a lo largo de toda la matriz del MC, ademds de la morfologia de los
mismos (casi esférica), otro aspecto importante es que se puede corroborar el cambio de diametro
de los poros hacia el centro de MC, como su interconectividad, caracteristica principal de las es-
ponjas metdlicas. Para establecer dpticamente la conformacién de las esponjas de aluminio con
gradiente de porosidad se decidid realizar la inspeccidn por medio del estéreo-microscopio, tanto
a la preforma como al fenémeno de infiltracién del metal que se dio durante la constitucion de la
esponja, la figura 4.1 muestra tanto las particulas de sal casi esféricas de la preforma ya confor-
mada, como la infiltracidon del material el interior de las mismas. La figura 4.2. Muestra tanto la
gradacion de los poros, como la interconectividad entre los mismos.

.
1 mm 1Imm

1I'mm

Fig.4.1. a) y b) estéreo-microscopia de la preforma de sal constituida por particulas casi esféricas, c), d) y e) muestran el
compuesto NaCl/Al después del proceso de infiltracion.
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a)

Poro pequefio
(0.68-1.18 mm)

Poro mediano
(1.18-1.401 mm)

Poro grande
(1.68-2.00 mm)

b)

Fig.4.2. La figura a), muestra la gradacion de los poros, haciéndose estos de mayor tamafio hacia el centro de la probeta,
la figura b), muestra la interconectividad propia de las esponjas metdlicas.

Ademas de la inspeccién por medio de estéreo-microscopia, se hicieron tomas de las MC con gra-
diente de porosidad a macro escala, determinando de esta forma la distribucién del gradiente de

porosidad a lo largo de la matriz, como lo muestra la figura 4.3.

Fig.4.3. gradiente de porosidad axial de las esponjas de aluminio, el tamafio de particula aumenta del exterior hacia el
centro, teniendo en el exterior particulas de 0.68-1.18 mm, intermedia de 1.18-1.40 mm y en el centro de 1.68-2.00 mm.
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4.1.3. Analisis puntual de la composicion quimica de las esponjas de aluminio.

La determinacidn de la composicidon quimica de las esponjas de aluminio con gradiente de porosi-
dad se realizé a través de EDS, esto con el fin de determinar la distribucién de los elementos de
aleacion y la posible presencia de elementos contaminantes provenientes de la preforma o del
proceso de produccidn, los resultados arrojados por esta técnica se muestran en la figura 4.4, la
composicidon quimica en se muestra en la tabla 6.

T Y T T T T T

0 0s 1 15 2 25 3 35 4
Full Scale 125 cts Qursor: 2.756 (9cts) keV|

Fig. 4.4. La figura a) muestra el drea observada a la que se le hizo el barrido, la gréfica b) muestra el espectro de la com-
posicidn de las esponjas de aluminio para la probeta.

Tabla 6. Composicion quimica de la esponja de aluminio por el método de EDS.

Peso% Atémico%
(0] 4,76 7,77
Mg 0,77 0,83
Al 94,47 91,4
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4.1.4. Metalografia: analisis microestructural de las esponjas de aluminio.

Para el andlisis microestructural, se procedid, después de la previa preparacién ya descrita de las
probetas sin y con tratamiento térmico figura 4.5, a la toma de micrografias a aumentos de 100X,
200X y 500X, estableciendo que para efectos de este trabajo, los resultados mostrados, en las figu-
ras (4.9 a 4.16), son los mas representativos.

La figura 4.6, se muestra para la aleacién de aluminio 6061, aleacién usada en este trabajo, cuales
son los microconstituyentes presentes en el diagrama de fases AISiMg, en la figura 4.8, se ve cada
fase microestructural de acuerdo al tratamiento térmico usado (tratamiento térmico T6), para la
aleacién 6061, en la tabla 7 se muestra la forma de identificar cada constituyente.

Metalografia y microdureza, probetas tra- Metalografia y microdureza, probetas

tadas térmicamente. i sin tratamiento térmico. !

Fig.4.5. Probetas preparadas para analisis metalografico con y sin tratamiento térmico.
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Fig. 4.6. Diagrama AlSiMg.
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Temp °C
1 2
5404
4
1754
3
Tiempo, hr
Solubilizacion 4 hr Envejecimiento 4 hr
- i . i _ -
1 2 a 3
sobresaturada
L SiMg2 \
I l Precipitados (SiMg)
|

Fig.4.7. Curva de calentamiento tratamiento térmico T6 realizado a las esponjas de aluminio con gradiente de porosidad.

Tabla.7. Identificacién metalografia de las fase presentes en la aleacién 6061.

LUGAR A AD) B C D
FASES a (solucién al (solucion Mg,Si si Fe,Si>Alg
PRSENTES solida) solida
sobresaturada)

MORFOLOGIA Granos Formacion Plaquetas Puntos Presencias

APRECIADA | derivados de | granular en las | y puntos negros de forma
formaciones probetas TT precipitados | redondeada

dendriticas en la y de color

solucion gris claro

solida alfa

Para el analisis metalografico se tuvieron en cuenta las micrografias mas representativas de 100x,
200x y 500x ilustradas en las figuras 4.7 a 4.10.
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Fig. 4.9. Microestructura probeta 4 sin TT, 200x.

49



= AR

Anidlisis metalografico de las esponjas en estado fundido (sin tratamiento térmico).

Las metalografias tomadas a las probetas en estado fundido, muestran la formaciéon de granos
derivados de una estructura dendritica alfa, en la cual es evidente la segregacidon (manchas oscu-
ras cerca de los limites de grano), a su vez es evidente la aparicion de Mg,Si en los bordes de grano
de color grisaceo oscuro.

Es posible apreciar en muy baja proporcién Si libre (C), ya que la composicion quimica de la alea-
cién tiene un contenido muy bajo del mismo, lo que lleva a que este elemento se encuentre pre-
dominantemente en estado Mg,Si, por otro lado no se aprecia el constituyente Fe,Si,Als, esto de-
bido a que el material se fundié en un crisol ceramico, lo que garantizo la disminucién o anulacién
de contaminantes (contaminantes como el Fe proveniente del acero) que pudieran difundir desde
el material del horno al material a infiltrar debido a la temperatura de trabajo.

Tratamiento térmico.

El tratamiento térmico usado en este trabajo fue el tratamiento térmico T6, tratamiento usado
para las aleaciones de aluminio de la serie 6000 [35], que pretende generar la solubilizacién de los
elemento de aleacidn brindando un incremento en las propiedades mecdanicas y generando cam-
bios microestructurales en el material, las figuras 4.11 a 4.14 muestran la microestructura de las
probetas tratadas térmicamente.

Fig.4.11. Microestructura probetas 1” y 2” con TT, 100x.
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Fig.4.12. Microestructura probeta 1” con TT, 200x.

Fig. 4.13. Microestructura probetas 3” y 4” con TT, 200x.

Fig. 4.14. Microestructura probetas 3” y 4” con TT, 500x.
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4.2. Ensayos mecdnicos, resultados.
4.2.1. Microdureza Vickers.

Los resultados de este ensayo se registraron en las tablas 8 y 9, donde se muestran los datos obte-
nidos tanto para las probetas sin tratamiento térmico como para las probetas tratadas térmica-
mente, respectivamente, resultados que en ambos casos presentaron valores homogéneos de
52.75 HV y 102.55 HV respectivamente. En la figura 4.17 se muestra la huella de indentacidn deja-
da por el microdurémetro al momento de realizar el ensayo.

Fig. 4.16. Huella de indentacidn dejada por el microdurémetro después de realizado el ensayo.

Tabla.8. Resultados obtenidos del ensayo de Micro Dureza Vickers (Probetas sin TT).

Microdureza sin T.T (1} Microdureza sin T.T (2)
Ensayo HV Ensayo HV
1 50,40 1 52,10
2 52,00 2 54,90
3 51,80 3 50,50
a 50,00 4 51,00
3 49,70 3 50,50
6 54,90 6 55,50
7 53,10 7 55,60
8 52,00 8 60,50
9 51,70 9 52,80
10 54,90 10 50,40
Promedio 1 52,05 Promedo 2 53,38
Desviacion Estandar 1,82 Desviacion Estandar 3,25
Coefieciente de Variacion 0,03 Coefieciente de Variacion 0,06

Promedio total sin T.T = 52,75 HV
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Tabla.9. Resultados obtenidos del ensayo de Micro Dureza Vickers (Probetas con TT).

Microdureza con 7.7 (1) Microdureza con T.T (2}

Ensayo HV Ensayo HV

1 93,10 1 117,00

2 100,20 2 102,30

3 100,80 3 100,50

4 98,70 4 99,70

5 113,30 5 100,80

6 105,20 6 104,30

7 100,20 7 100,70

2 96,40 g 98,90

9 105,20 9 103,40

10 100,20 10 105,20

Promedio 1 101,33 Promedio 2 103,78
Desviacion Estandar 5,54 Desviacion Estandar 5,23
Coefieciente de Variacion 0,05 Coefieciente de Variacion 0,05

Promedio total con T.T = 102,555 HV

4.2.2. Comportamiento mecanico bajo carga de compresién unidxial.

La respuesta mecanica bajo esfuerzo de compresion cuasi estatico de las esponjas de aluminio con
gradiente de porosidad fabricadas mediante el proceso de IPS fue determinada mediante el anali-
sis cuidadoso de las graficas obtenidas, Los valores de resistencia a la compresion y médulo de
Young se registran en la tabla 10., en la figura 4.18 a) a la 4.18 b), se muestran las curvas obteni-
das para las probetas con y sin tratamiento térmico. En general puede indicarse que durante la
compresion de las muestras se observé un incremento en el esfuerzo con el aumento de la defor-
macion. La pendiente esfuerzo-deformacion disminuye hasta un punto de inflexién, luego del cual,
esta comienza a incrementar nuevamente. Debe indicarse que estas esponjas exhibieron una de-
formacién inicial elastica muy corta al comienzo de la carga, las tablas 11 a 12 muestran la absor-
ciéon de energia de forma porcentual que arrojo el ensayo de compresion en la zona de meseta.

Tabla. 10. Datos obtenidos del ensayo de compresion.

Muestra opl (MPa) TT Modulo de Young (Mpa) T.T opl (MPa) ST Modulo de Young (Mpa) S.T
1 20,87 243,88 6,59 88,59
2 20,12 257,98 8,19 135,96
3 21,47 294,67 5,23 104,42
.| 25,26 303,33 4,12 72,05
5 24,62 2454
Promedio 22,46 269,85 6.03 100,25
Desviacion estandar 2,31 27,25 1,75 27,22
Coeficiente de variacion 0,1 0,1 0,29 0,27
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Fig.4.17. Curvas esfuerzo - deformacidén para esponjas con gradiente de porosidad de aleacidon de aluminio 6061, la
grafica a) muestra la curva para las probetas sin tratamiento térmico (ST), la grafica b) muestra las curvas obtenidas para
las probetas con tratamiento térmico (TT).

Tabla. 11. Porcentaje absorcién de energia de las probetas sin tratamiento térmico.

Probetas ST | Abosorcion de energia (%)
4 67
3 60,37
2 59,25
1 60
Promedio 61,66

Tabla. 12. Porcentaje absorcion de energia de las probetas tratadas térmicamente.

Probetas TT| Abosorcion de energia (%)
5 72,5
4 59,37
3 60,37
2 54,75
1 68,75
Promedio 63,15




Calculo del mdédulo elastico.

Se calculé el médulo eldstico mediante la ecuacidn propuesta por Gibson y Ashby [9], cuyo valor
obtenido fue de 655 MPa, siendo éste mayor al hallado experimentalmente, el cual fue de 100
MPa y 270 MPa para las probetas sin y con tratamiento térmico respectivamente en promedio.
Una de las principales razones para tal desfase, es que las relaciones propuestas por dichos auto-
res asumen un modelo de celda unitaria, el cual difiere bastante del modelo campo aleatorio
Gaussiano representativo de las esponjas obtenidas por el proceso de IPS.

Influencia del tratamiento térmico.

En la figura 4.19, muestra las diferencias existentes entre las curvas esfuerzo-deformacién de las
probetas tratadas térmicamente con respecto a las probetas sin tratamiento térmico.

60

= Prob.4ST

= Prob.3 ST

= Prob.2 ST

= Prob.1ST

Prob.5TT

= Prob.4 TT

== Prob.3TT

Prob.2TT

ESFUERZO DE COMPRESION (MPa)

Prob.1TT

DEFORMACION POR COMPRESION (%)

Fig. 4.18. Graficas esfuerzo-deformacidn probetas con y sin tratamiento térmico.
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Capitulo 5.

Discusion y analisis de resultados.

En este capitulo se pretende establecer y analizar tanto la influencia del procesamiento, la varia-
ciéon del tamafio de particula y la importancia del tratamiento térmico (variacion de los elemento
de aleacién a nivel microestructural), en las propiedades tanto mecanicas como morfoldgicas de
las esponjas de aluminio con gradiente de porosidad obtenidas en este trabajo.

5.1. Andlisis morfoldgico y microestructural de las esponjas con gradiente de porosidad.

Con el estudio de los materiales celulares, ha sido posible establecer una dependencia de las pro-
piedades mecanicas del material, con respecto a su estructura porosa, resistencia del metal de la
matriz y su densidad relativa [5], lo que hace importante el analisis que se va a realizar a continua-
cién en cuanto a la morfologia, micro y macroestructura de los metales celulares con gradiente de
porosidad obtenidos por IPS en este estudio.

5.1.1. Densitometria.

Para la el célculo de la densidad de las esponjas con gradiente de porosidad, se tomd la densidad
del aluminio como 2,7 g/cm®, lo que arrojé un resultado promedio de la densidad aparente de las
esponjas con gradiente de porosidad de 1.81 g.cm™ y una densidad relativa en promedio de 0.416,
lo que permitié establecer un valor de 0.5827 para la fraccion volumétrica de los poros.

En lo que se refiere a materiales celulares con porosidad interconectada, las densidades de los
mismos estd inversamente relacionadas con la densidad de la preforma usada, en este caso una
preforma de NaCl con morfologia esférica, pues, teniendo una densificacion mayor de la preforma
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se encontraran materiales celulares con mayor porcentaje de porosidad, lo que se traduce en la
obtencidn de MC con densidades bajas.

En el caso de esta investigacion, al tener un material celular con gradiente de porosidad axial, ta-
mano de particula creciente hacia el centro del mismo, es posible establecer que los valores mas
elevados de densidad con respecto a los valores obtenidos por otros autores [3], [4], [5] son mayo-
res precisamente por el gradiente, ya que es probable que la interconectividad de las particulas de
diferentes tamafios, al no tener una superficie de contacto tan amplia como el que se obtiene con
particulas de tamafios homogéneos, genere mayor capacidad de infiltracién del material, lo que
producird un aumento en la densidad del material terminado.

En lo que se refiere a la dependencia de la densidad con respecto de los pardmetros de procesa-
miento, se puede hacer un paralelo entre la fluidez del material y el aumento de densidad, mas
aun, deberia hablarse de la dependencia de la densidad obtenida con respecto a la temperatura
de trabajo, ya que esta es la que se encarga de dar la fluidez al material, temperatura que en este
estudio fue de 7109C, y por lo tanto es de esperarse un aumento de la fluidez apreciable en com-
paracién con otros autores [5], asi, es posible que esta sea una de las causas de que los valores de
densidad obtenidos en este estudio estén situados por encima de los valores reportados en la
literatura.

Con respecto a la presién de trabajo, se puede decir que al aumentar la presidon necesaria para la
infiltracidn, se genera un aumento importante en los valores de las densidades obtenidas, esto,
debido a que el aumento de la presidn negativa (presién de vacio), produce una mayor capacidad
de infiltracion del metal fundido en los intersticios de la preforma. Debido a que en este estudio se
usé una bomba de vacio muy potente (Bomba de vacio PHEIFFER), se disminuyeron las perdidas
en la tuberia de vacio del equipo y los valores de presidn a nivel de proceso fueron altos “en senti-
do negativo” para de esta manera poder infiltrar las particulas de menor tamario (33,8 a 28,0 kPa),
es posible afirmar que en lo concerniente a las particulas de mayor tamafio, al ser infiltradas por el
material a una presién mayor a la requerida para este tamafio de particulas (si se considerara una
preforma de tamanio de particula homogénea), habra un aumento de densidad, ya que al tener el
producto terminado habrd mayor cantidad de aleaciéon metalica.

Otra variable importante del proceso y que es posible relacionar directamente con la densidad del
MC obtenido tras su completa conformacidn, es la morfologia de las particulas, ya que al tener
particulas casi esféricas, se presentara un contacto de tipo puntual entre las mismas, contrario al
contacto establecido por particulas con geometrias irregulares [4], [5] que no se tocan solo en un
punto, si no posiblemente en varios o en una superficie irregular, al contrario del contacto entre
esferas, que al tocarse en un solo punto, daran paso a que el material infiltrado pueda fluir en un
espacio mayor y por lo tanto producir valores elevados de densidad en el MC obtenido, la figura
5.1 esclarece este hecho.
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Punto de contacto entre Punto de contacto entre
particulas de sal esféricas. : particulas-de sal irregulares.™

muestra que el contacto entre particulas de sal con morfologias irregulares no se da en un solo punto [5], c) muestra una
imagen SEM que corrobora que la interconectividad de las esponjas es de forma puntual.

5.1.2. Andlisis morfoldgico, macroestructura.

Es de esperarse que en las esponjas de aluminio obtenidas a través del proceso de infiltracion de
preformas solubles, los poros abiertos reproduzcan la morfologia de las particulas que la confor-
man, esto, permitiendo de cierta menara controlar tanto la forma de los poros como su tamafio
mediante la seleccién de las particulas que conformaran la preforma, lo que se pudo comprobar
por medio de diversas técnicas dpticas (Microscopia éptica y Microscopia electréonica de barrido
“SEM”, figura 5.1.) ya que mediante el andlisis morfoldgico se observé que los poros en su mayoria
son una copia uniforme de las particulas de sal utilizadas en la preforma; con ciertas irregularida-
des que podemos atribuir a posibles fracturas de particulas de sal durante la conformacion de la
preforma y/o durante la infiltracién [5], perdiendo de esa manera la forma original, ademas de
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particulas irregulares que no se retiraron en el proceso de seleccién y a posible sinterizacién de las
particulas de sal debidas o, al choque térmico al momento de infiltracion del material, o a hume-
dad que no se haya retirado de forma adecuada de la preforma lo que ocasionaria aglomeracion
de las particulas o sinterizacion de las mismas por expulsion de hidrogeno. Las caracteristicas de
los poros y su morfologia con respecto de la preforma se puede evidenciar en la figura 5.2, donde
también se aprecia la diferencia existente entre una esponja con particulas irregulares y otra con
particulas regulares. Con respecto al analisis macro de los poros en la matriz podemos ver una
distribucion periddica, con un tamafo de particula controlado, clasificAndose asi como una es-
ponja periddica a la vez que estocastica (figura 5.3), esto debido a que fue posible por medio del
proceso empleado, controlar tanto el tamafio de particula como su distribucién a lo largo del ma-
terial (gradiente de porosidad controlado).

Fig. 5.2. La grafica a) muestra la particulas de sal casi esféricas con las que se constituyo la preforma, b) se ve el com-
puesto Al/NaCl una vez infiltrado el material, c) se observa la morfologia de los poros donde se puede ver la fiel copia de
las particulas de sal, d) esponja elaborada a partir de una preforma con particulas d morfologia irregular [5].

Fig. 5.3. Modelos de arreglos de las celdas en los Metales Celulares [5].
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5.1.3 Analisis morfolégico, microestructura.

El tratamiento térmico T6 demostré ser un tratamiento optimo, pues por medio del temple se
logrd obtener solucidn solida sobresaturada, la cual con el posteriormente envejecimiento produ-
jo precipitados tipicos de la zona de (Guinnier-Preston) los que no son visibles bajo microscopia
Optica ni microscopia electronica de barrido (SEM). Los granos muestran una variacién de tonali-
dad propia de la orientacidn cristalografica, se sigue encontrando solucién sélida (A) y en los bor-
des de grano en algunas zonas (centro de la probeta) es posible evidenciar la presencia del Mg,Si,
en forma mas redondeada y en menor cantidad, esto debido, posiblemente a una baja velocidad
de enfriamiento ocasionada por la geometria de la probeta (cilindrica) o a que posiblemente la
temperatura del tratamiento térmico T6 realizado no fue la éptima para la total solubilizacién de
los elementos de aleacién.

La identificaciéon de los microconstituyentes descrita en el apartado anterior, permite establecer
gue los precipitados de siliciuro de magnesio disminuyen la ductilidad, pues trabajan como obs-
taculos para el movimiento de las dislocaciones mejorando asi las propiedades mecdnicas de la
esponja, lo que permite anotar que la aleacién de aluminio 6061 brinda muy buenas posibilidades
en el uso como matriz de materiales celulares.

Para sumar al andlisis del efecto que causa el envejecimiento en los microconstituyentes vistos
anteriormente, se puede decir que los precipitados generados aumentan la resistencia mecanica y
la dureza, estos compuestos son visibles bajo MET (MICROSCOPIA ELECTRONICA DE TRANSMI-
CION) y su efecto se evidencia al ver el incremento en las propiedades mecénicas del metal celular
tratado térmicamente en comparacién al metal celular sin tratamiento térmico, como se pudo
comprobar en los ensayos mecanicos realizados.

5.2. Comportamiento mecanico, analisis.
5.2.1. Microdureza Vickers.

La microdureza es una forma de estimar algunas propiedades mecdanicas de un material metalico.
Aun por si solo, el valor de la dureza del material bajo ensayo permite estimar el comportamiento
aproximado que el material tendra, basandose en el grado de dispersion que se presente en los
datos medidos, pues una gran dispersién sera resultado de una segregacién microestructural en el
material. En pocas palabras, el ensayo de dureza permite detectar que tan homogéneo es el mate-
rial. Por otra parte, mediante indentaciones selectivas es posible establecer la dureza de micro-
constituyentes del metal matriz por separado (siempre y cuando el tamafio de particula sea el
adecuado) [5].

Con base en lo anterior, se destaca la uniformidad de los datos de microdureza Vickers para las
esponjas metalicas con gradiente de porosidad obtenidas por el método de IPS, reflejando de
alguna manera la homogeneidad del metal de la matriz. Los valores obtenidos mostraron un pro-
medio general de microdureza Vickers para las probetas sin T.T fue de 52.75 HV con una desvia-
cidon estandar de + 1.82 y un coeficiente de variacién de + 0.035, para las esponjas metdlicas con
T.T los valores encontrados fueron 102.55 HV con una desviacion estandar de + 5.23 y un coefi-
ciente de variacion de = 0.0504, lo que muestra la homogeneidad de los datos obtenidos tanto en
las esponjas tratadas térmicamente como en las no tratadas, siendo el valor obtenido para las
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esponjas tratadas térmicamente aproximadamente el 51% mas que el obtenido para las esponjas
no tratadas térmicamente.

5.2.2. Ensayo de compresion uniaxial.

Las curvas de esfuerzo-deformacién obtenidas por el ensayo de compresidn para las esponjas con
gradiente de porosidad, exhibieron tres regiones de deformacidn tipicas en los materiales celula-
res y con caracteristicas similares a esponjas de aluminio y aleacion de aluminio reportadas por
otros autores. Dichas regiones se describen a continuacién:

e Una respuesta inicial de tipo lineal-elastica (1).

e Una amplia regién de meseta (“plateauregion”) con un flujo de esfuerzos casi constante

(2).

e Una densificacion final debido a la compactacion de las celdas colapsadas (3).
La evolucion del mecanismo de deformacion se caracterizé por el siguiente comportamiento: 1)
un régimen elastico lineal controlado por la flexién del borde de celda, donde el mddulo de Young
guarda una relacion entre el esfuerzo y la deformacidn, seguido por 2) una zona plana tipo meseta
denominada “plateauregion” resultante de la formacidon de puntos donde se concentra toda la
deformacién plastica de los bordes de celda, en muchos casos, esta regidn es casi plana y se ex-
tiende desde aproximadamente un 10% a 50% de deformacion, y finalmente 3) una regién final,
donde la esponja muestra el colapso de las celdas hasta que el espacio entre los poros es cerrado
(en este caso el colapso de los poros fue gradual ya que se tiene una distribucion de particulas en
forma axial, donde las particulas de menor tamafio se encuentran en la parte externa de la probe-
ta y se espera que estas sean las primeras que colapsen y las particulas de mayor tamafio se en-
cuentran en el centro de la misma, las cuales sean las ultimas en colapsar), procediendo un proce-
so de densificacién que es manifestado por un incremento excesivo en el esfuerzo. En esta ultima
etapa, el material poroso se comporta casi como una pieza sélida de metal. La deformacion de
densificacion es la deformacidn en el punto donde la curva esfuerzo-deformacidn es aproximada a
una vertical. Estas regiones concuerdan con las descritas por Gibson y Ashby [36] figura 5.4., la
cual guarda similitud con las curvas obtenidas en los ensayos de compresidn realizados en las es-
ponjas IPS figura (4.17).

Deformacidn elastoplastica,
compresion esponja metalica
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)
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Fig.5.4. Curva tipica de esfuerzo deformacion para MC.
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Cabe mencionar que los valores de resistencia obtenidos son afectados por diversos factores como
el proceso de produccién, defectos en las celdas, la no homogeneidad en la distribucion de la po-
rosidad en la esponja y la densidad obtenida. En adelante discutiremos algunos de estos factores.

Mecanismo de deformacion a micro-escala.

Muchos estudios han revelado que la deformacién compresiva irreversible de los metales celula-
res es poco homogénea, tal como se observd en las esponjas ensayadas. Esto puede deberse, pri-
mordialmente, a que la concentracién de la deformacién sobre las celdas mas débiles causa el
colapso del resto del material. Luego, la deformacidn localizada originada, se extiende a las celdas
vecinas, conduciendo al colapso de todas las celdas y ubicdndose en una banda que corre a través
de la seccidn transversal de la muestra, segun lo ilustrado en la figura 5.5. Una vez el MC ha colap-
sado, dicha region de la banda es mas resistente a mas deformacién, debido a los nuevos contac-
tos creados. De esta manera, la deformacion se concentra en otra zona que haya permanecido
eldstica hasta éste punto; por lo que se crea una nueva banda de celdas colapsadas. Este proceso
se repite, hasta que todas las celdas de la muestra han colapsado [5].

Fig. 5.5. Bandas de deformacidn y aspecto de falla en esponjas bajo cargas de compresion: a) muestra las bandas de
deformacién de una probeta sin TT, b) y c) muestran las bandas de deformacidn de las probetas con TT.

La observacion y estudio de estas bandas de deformacidn mostro que no existe una diferencia
significativa entre el mecanismo de falla de las esponjas obtenidas por otros autores, con un solo
tamanfio de particula [4], [5] y |las esponjas con gradiente de porosidad obtenidas en este trabajo.

Influencia del gradiente de porosidad.

De las curvas esfuerzo-deformacion, puede evidenciarse que el tamafio de los poros incide en cada
una de las regiones identificadas en las esponjas, siendo mds acentuado su efecto en la region de
meseta [5], esto para esponjas metalicas fabricadas con un solo tamafio de particula. Dado que en
esta investigacion se estudié el comportamiento del material constituido con variacion en los ta-
mafios de particula (gradiente de porosidad), es posible apreciar de las curvas de esfuerzo-
deformacién arrojadas por el ensayo de compresién un comportamiento que no dista mucho del
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obtenido por otros autores [3], ya que se evidencian las zonas |, Il y lll en las curvas, sin embargo
es posible apreciar un cambio notorio en cuanto a la longitud de la meseta, zona Il, estableciendo
gue para las esponjas obtenidas en este estudio, esta zona es mas extensa, lo que permite sefalar
gue las esponjas con gradiente de porosidad tienen una capacidad de absorcién de energia mayor
que las producidas por un solo tamafio de particula, pues entre mayor sea la longitud de esta zo-
na, mayor serd la energia que es capaz de absorber el material [9], otra diferencia es la disminu-
cion del modulo elastico en comparacidn al obtenido por otros autores, esto puede ser debido al
gradiente de porosidad manejado, pues es posible afirmar que al momento de someter el material
a esfuerzos de compresion, los poros de menor tamaino colapsen mas rapido que los de mayor
tamafio, dando como resultado una disminucién en el médulo eldstico, debido a que las celdas
mas pequenas llegaran mas rdpidamente a la zona de deformacién plastica y posterior densifica-
cién, mientras que las celdas de mayor tamafio estén sufriendo el mecanismo de deformacion
eldstica en ese momento, este fenédmeno se repetird hasta que los poros de mayor tamafio hallan
colapsado por completo.

De los gréficos arrojados por el ensayo de compresion es evidenciable un aumento en cuanto a la
absorcién de energia, pues se encontré que tanto las probetas tratadas térmicamente como las
probetas sin tratamiento térmico muestran una zona de meseta en promedio de 63,15% y 61,66%
respectivamente; superior a la reportada por Gibson y Ashby [36], donde se establece que para
este tipo de materiales esta zona corresponde a valores entre el 10% y el 50%, esto posiblemente
debido a la distribucidn de las particulas; pues al tener una distribucién granulométrica controlada
se tendrdn inherentemente tres mecanismos de deformacion plastica distintos, correspondientes
cada uno de los tamafios de los poros; debido a que los valores obtenidos para cada tipo de probe-
tas no tiene una diferencia significativa, se puede afirmar que la absorcién de energia no tiene una
dependencia directa con el tratamiento térmico y el aumento de propiedades mecdnicas obtenido
por el mismo, si no que depende de la estructura porosa del material.

Influencia de la densidad.

Tal como ha sido reportado en la literatura, la respuesta de esfuerzo-deformacién y, por tanto, las
propiedades mecdnicas de las esponjas metalicas altamente porosas, demostrd ser en cierto grado
influenciada por la densidad relativa pr, pues la literatura establece que; independientemente del
tamafio y morfologia del poro, la resistencia a compresién presenta valores muy similares [5]. Con
la densidad relativa de las esponjas utilizadas para compresién, establecida en un intervalo algo
estrecho (0.41-0.42), las diferencias obtenidas no son muy notables.

Influencia de la morfologia de las particulas.

Con respecto a la morfologia de las particulas y su relacién con las propiedades mecanicas, se
puede decir que se obtuvieron resultados similares a los obtenidos por otros autores [3], quienes
usaron el mismo tipo de tratamiento térmico en la sal para mejorar la morfologia de las particulas,
difiriendo solo en una disminucién del médulo eldstico, que puede ser atribuido al gradiente de
porosidad de las esponjas obtenidas en este trabajo, como lo explicamos en el item influencia del
gradiente de porosidad.

El aumento de la zona de meseta y por lo tanto de la absorcidn de energia observadas en los grafi-
cos del ensayo a compresidn, puede deberse a la morfologia de las particulas, ya que, una morfo-
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logias casi esféricas no promueven la concentracion de esfuerzos, debido a superficies angulares,
como es el caso de las esponjas metalicas obtenidas con preformas constituidas con morfologias
irregulares.

Influencia del tratamiento térmico.

El tratamiento térmico realizado a las esponjas con gradiente de porosidad, mostro el aumento de
las propiedades mecanicas en cuanto al médulo de elasticidad y al esfuerzo opl (esfuerzo maximo
antes de alcanzar la zona de meseta), arrojando un aumento de aproximadamente un 270% para
el modulo elastico y un 300% para opl; esto debido a la mejora que brinda la morfologia redon-
deada del Si en la microestructura (lo que compensa la perdida de ductilidad en comparacién al
material en estado de fundicion), después del tratamiento térmico, como se mostré e la figura

4.18.y las tablas 11y 12.
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Capitulo 6.

Conclusiones y trabajos futuros.

6.1. Conclusiones.

La técnica de infiltraciéon de preformas solubles IPS, es un método versatil, econédmico y atractivo
para la produccién de esponjas metdlicas. Entre las ventajas de este proceso es posible encontrar
un considerable control del tamafio y distribucion de los poros, de la densidad relativa y de la es-
tructura arquitectdnica del material, ademas de una alta interconectividad tridimensional entre los
poros.

El equipo disefiado y puesto en marcha demostrd ser un equipo apto para la obtencién de espon-
jas metalicas con matriz de aluminio y gradiente de porosidad, pues fue posible tener un control
adecuado de la temperatura, presién y tiempo de infiltracion durante el proceso, lo que permitié
la buena obtencién de los MC con gradiente de porosidad con uniformidad en su estructura.

El tratamiento para la mejora de la morfologia de las particulas de sal demostrd ser un procedi-
miento apropiado, ya que se obtuvieron particulas en su mayoria esféricas y con una amplia distri-
bucién granulométrica, lo que permitio la posibilidad de escogencia al momento de establecer los
mejores tamafios para la fabricacidn del gradiente al interior del material.

La decisidon de usar acetatos concéntricos con el molde demostré ser una alternativa versatil, eco-
ndémica y acertada para la fabricacién de materiales celulares con gradiente de porosidad, pues
este método permitid obtener el material en cuestidon con una buena conformacién estructural,
con una distribucién de particula controlada y con propiedades similares a las descritas por la lite-
ratura, cabe resaltar que los acetatos no fueron una fuente de contaminantes una vez las espon-
jas metalicas fueron constituidas en su totalidad (como se observé en el analisis quimico realizado
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a las esponjas una vez conformadas), lo que demostré que el uso de estos no significa un proble-
ma para la fabricacion de este tipo de materiales.

El tratamiento térmico de las particulas de sal para la eliminacién de la posible humedad absorbi-
da debida a su alto cardcter higroscépico, fue una variable necesaria para la buena conformacion
del MC con gradiente de porosidad, pues el tratamiento térmico permitié la produccién de porosi-
dades uniformes.

Los valores de densidad relativa obtenidos 0.416 en promedio, aunque es un valor mas elevado
que el reportado por otros autores, esta entre el intervalo de valores de densidad relativa estable-
cidos por la literatura para este tipo de materiales y como era de esperarse, se vio un cambio en
esta propiedad debido al gradiente.

El tratamiento térmico T6, demostrd ser un tratamiento eficaz para la mejora de las propiedades
mecdnicas, dando como resultado diferencias apreciables tanto en los valores de microdureza
obtenidos, aproximadamente un 51% de aumento para las probetas con TT, como en los arrojados
por el ensayo de compresién uniaxial, donde los datos de microdureza para las probetas tratadas
térmicamente y para las no tratadas térmicamente fueron 102.55 HV y 52.75 HV respectivamente;
mientras que el esfuerzo opl fue 22,46 MPa y 6,03 MPa respectivamente, lo que muestra un au-
mento del 300% aproximadamente, siendo estos superiores a los obtenidos por otros autores que
trabajaron con la misma aleacién [3], [4]; en cuanto al mddulo elasticidad, los valores obtenido
tanto para las probetas tratadas térmicamente como para las no tratadas térmicamente fueron
269.852 MPa y 100.255 MPa respectivamente, lo que se traduce en un aumento de aproximada-
mente el 270%, siendo menores a los reportados por [3], [4].

6.2. Trabajos futuros.

Produccidn de esponjas metdlicas con gradiente de porosidad, efecto piel en la superficie y anodi-
zadas para caracterizacion de las mismas.

Obtencion de materiales celulares con gradiente de porosidad para aplicaciones biomédicas.
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