UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO

FACULTAD DE INGENIERIA

Estudio de las propiedades
mecanicas de espumas de celda
abierta de Al-4.5Cu con
tratamiento térmico de
precipitacion

TESIS

Que para obtener el titulo de
Ingeniera Mecanica

PRESENTA

Brenda Julieta Hernandez Cruz

DIRECTOR DE TESIS

Dr. Ignacio Alejandro Figueroa
Vargas

Ciudad Universitaria, Cd. Mx., 2021




Dedicatoria

A Angélica por su amor y apoyo incondicional, por creer en mi y tener siempre una

sonrisa y palabras de aliento para tluminar mi camino.

A Mario por brindarme siempre todo lo necesario para crecer e inspirarme a Sonar

desde nina en ser ingeniera.

A Norma, Alejandra, Wendy y Ricardo, por aportarme cosas increibles, por haberme
ensenado con amor lo que han aprendido con dificultad en la vida y por apoyarme a

cumplir mis suenos.

A Monica por su amistad inspiradora, por ser una persona fuerte, emprendedora y

carinosa que tlumina la vida de los que le rodeamos.

A Alam y Jorge, por hacer los dias de universidad divertidos, por mostrarme que el

mundo es mas grande de lo que habia podido imaginar y por ensenarme a sonar mds.

A Farid, por su ayuda imprescindible y su infinita paciencia para compartir su cono-

cimiento y hacer crecer a las personas.



Agradecimientos

Agradezco enormemente al proyecto UNAM-DGAPA-PAPIIT “IN102319” por el
financiamiento otorgado para la realizacién del presente proyecto. También quiero ex-
presar mi méas sincero agradecimiento a los técnicos del IIM-UNAM que me brindaron
su ayuda durante la parte experimental del presente trabajo, sin un orden en particular
los menciono a continuacién: G.A. Lara, O. Novelo, A. Tejeda, A. Lopez, A. Pompa,

C. Ramos, R. Reyes, F. Garcia, J. Romero y F. Silvar.

11



Resumen

Espumas de Al —4.5C'u de celda abierta fueron producidas en dos tamafios de poro
para ser tratadas térmicamente y evaluar el cambio de sus propiedades mecanicas. La
aleacion fue hecha con Al y Cu de pureza comercial fundidos en horno de resistencias, se
caracterizé quimicamente con un equipo de fluorescencia de rayos X y térmicamente con
un andlisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC) para garantizar la formacién
de precipitados. Las espumas fueron fabricadas infiltrando la aleacién fundida en una
preforma sélida de sacrificio, bajo condiciones de atmosfera controlada; la preforma
consistié en granos irregulares de cloruro de sodio separados en los intervalos de tamano
definidos como poro P1 (2.00 a 2.38 mm) y P2 (3.35 a 4.75 mm). Las probetas obtenidas
fueron caracterizadas fisicamente con un picnémetro de He, con el fin de determinar
la porosidad y densidad de las espumas. Las probetas se sometieron a tratamiento
térmico de envejecimiento, que consiste en dos etapas: solubilizacion y precipitacién. La
microestructura de las muestras tratadas térmicamente fue observada con microscopia
electrénica de barrido. Se hicieron ensayos de compresién a espumas de ambos poros
en cada etapa de su historia térmica para poder obtener los parametros principales
que definen el comportamiento mecénico de los metales celulares: Médulo de Young,
esfuerzo de Plateau y capacidad de absorcién de energia a diferentes porcentajes de
deformacion. Los resultados indican que el tamano de poro influye en el cambio de

propiedades mecanicas de espumas tratadas térmicamente.
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Introduccion

El objeto de estudio de esta investigacion son las espumas Al—4.5Cu de celda abierta
en dos tamanos de poro con tratamiento térmico de envejecimiento. Tomando como
referencia el comportamiento de la aleacion en bulto tratada térmicamente, se plantea
la hipétesis de que, las propiedades mecédnicas de las espumas incrementardn como
consecuencia de la formacién de precipitados de AlsCu en la matriz de Al, esperando
también una variacion de las propiedades mecanicas en funcién del tamano de los poros.

Se encontraran tres capitulos principales, que abordan el marco tedrico, desarrollo
experimental y la discusion de los resultados obtenidos, finalizando con las conclusiones
de la investigacion.

El capitulo 1 esta dedicado a dar un panorama de los materiales porosos, sus métodos
de produccion, propiedades fisicas y evaluaciones mecanicas. Posteriormente plantea los
conceptos basicos de las aleaciones, centrandose en las aleaciones tratables térmicamente
por envejecimiento.

En el capitulo 2 se presenta la metodologia empleada para la produccién y trata-
miento térmico de las espumas, su evaluacion microestructural y macroestructural, asi
como los equipos y técnicas empleados para analizar las muestras y la preparacion de
estas.

El capitulo 3 presenta los resultados obtenidos de cada paso descrito en el capitulo
anterior y la comparacién de las propiedades fisicas, estructurales y mecanicas de las

espumas evaluadas.



Objetivos

Objetivo general

Determinar el efecto del tratamiento térmico de envejecimiento a las propiedades

mecéanicas de espumas Al — 4.5wt %Cu de celda abierta en dos tamanos de poro.

Objetivos particulares

» Producir una aleacién con 95.5% en peso de aluminio y 4.5 % en peso de cobre.
= Producir espumas Al — C'u de dos tamano de poro.

= Determinar los parametros fisicos y estructurales de las espumas producidas.

» Tratar térmicamente las espumas producidas.

= Observar la formacién de precipitados de las espumas tratadas térmicamente.

= Determinar las propiedades mecanicas de las espumas producidas mediante ensa-

yos de compresion.

= Comparar las propiedades mecanicas de las espumas en las diferentes etapas de

su historia térmica.



Capitulo 1

Marco teorico

En este primer capitulo se presentan los conceptos fundamentales necesarios para
una adecuada comprension de la investigacién desarrollada. El capitulo inicia con una
descripcion general de los sélidos celulares, haciendo énfasis en el concepto de espuma
metalica. Posteriormente se describen las propiedades fisicas y mecanicas que caracte-
rizan a este tipo de material, y se explican los procesos més importantes empleados
para su produccién. Se define el concepto de aleacién y se presentan las caracteristicas
principales del Al y C'u, tanto de forma individual como aleados. Finalmente, se explica

el concepto de tratamiento térmico y como es aplicable al sistema Al — C'u utilizado.

1.1. Sodlidos celulares

Los solidos celulares son una clase de material conformado por una fase sélida inter-
conectada que forma celdas y otra liquida o gaseosa contenida en dichas celdas [10]. De
acuerdo con su estructura hay espumas de poro abierto, cuando la fase gaseosa también
estd interconectada y de poro cerrado, cuando la fase sélida aisla por completo cada
celda, ambos tipos de espuma se pueden observar en la figura 1.1 [10, 24].

Si bien los solidos celulares han sido empleados durante siglos, su uso se limitaba



Figura 1.1. Espumas metdlicas (a) poro cerrado, (b) poro abierto [24]

a las caracteristicas ofrecidas por los materiales encontrados en la naturaleza: madera,
huesos, corcho, esponjas de mar, entre otros. Debido a sus combinaciones peculiares
de propiedades fisicas y mecéanicas (por ejemplo, alta rigidez acompanada de un bajo
peso especifico) los materiales celulares son atractivos para diferentes aplicaciones lo
que ha impulsado el desarrollo de procesos para espumar polimeros, metales, ceramicos

y materiales compuestos [5, 10].

1.2. Espumas metalicas

Las espumas metdlicas son sélidos celulares cuya fase sélida es de metal. Son ma-
teriales relativamente nuevos que ademdas de presentar las caracteristicas tipicas de
los metales en bulto (alta conductividad eléctrica, ductilidad, etc.) poseen otras ca-
racteristicas utiles como baja densidad, gran area superficial, alta disipacién térmica,
buena absorcién de energia, supresién de vibraciones y absorcién de sonido [15]. Di-
chas propiedades dependen significativamente de la forma, tamano y distribucion de los

poros, asi como del metal empleado [10].



1.2.1. Procesos de fabricacion

Las espumas metalicas se pueden producir mediante una amplia variedad de proce-
sos; mientras que algunos estan basados en las técnicas empleadas para espumar varios
tipos de materiales, otros aprovechan caracteristicas unicas de los metales [5]. Con cada
proceso se obtienen diferentes rangos de propiedades fisicas, como densidad, tamano y
distribucién de los poros. La figura 1.2 agrupa los procesos de produccion de espumas
metalicas de acuerdo con el estado en el que se encuentra el metal durante la formacion

de los poros.

Metales Celulares

Vapor Liquido Polvo lones In-situ

e Espumado directo
@ Depositacién de con gas e Sinterizado de e Depositacion e Tratamiento
apor e Espumado directo esferas huecas electroquimica termico
con agentes e Sinterizado de
lespumantes polvo o fibras
e Gasars
e Infiltracion

Figura 1.2. Métodos de produccién de metales celulares [5, 25]

De los procesos de produccion listados en la figura 1.2 se describen brevemente

algunos de los mas importantes.

Infiltracion

Consiste en tres etapas que se pueden observar en la Figura 1.3. Primero se produce
la preforma, para después infiltrar el metal liquido en los espacios vacios, finalmente se

retira la preforma, dando como resultado una espuma de poro abierto.



Infiltracién con JIRemocion del

metal fundido agente espaciante

n v-v
El_ A “j
Agente Metal Poro

espaciante

Figura 1.3. Proceso de infiltracién [5]

Los materiales que pueden ser empleados como preformas son: sales solubles en
forma irregular y esférica, particulas de silice, esferas de polimero, ademas pastas com-
puestas por harina, sal y agua [24]. Durante la etapa de infiltracién el metal fundido se

filtra entre los granos de NaC'l, existen cinco variables que intervienen en el proceso:

» Temperatura T, temperatura que se mantiene durante todo el proceso, debe per-

mitir el cambio de estado de la aleacion manteniendo sélida la preforma.

» Presion de fundicién Py, valor que se mantiene constante durante la fundicién con

ayuda del sistema de vélvulas y el manémetro.

» Tiempo de fundicién ¢, intervalo que se da para asegurar que el tocho se funda

completamente.

= Presién de infiltracion P;, presion de Ar aplicada para que el metal fundido se

infiltre por completo en la preforma de NaCl, sin que aisle los granos.

= Tiempo de infiltracién ¢;, intervalo en que se aplica la presién de infiltracion.



Espumado directo con gas

El metal fundido es espumado directamente creando burbujas de gas en el liquido.
Para espumar aluminio y aleaciones de aluminio usualmente se utiliza la inyeccion
de gases como aire, N o Ar usando sistemas rotativos o boquillas con vibracién para
lograr una distribuciéon uniforme de finas burbujas. El porcentaje de porosidad obtenido
se encuentra en un intervalo del 80 — 98 % con tamanos de poro de 3 —25mm. Con este
proceso se pueden obtener grandes volimenes de espuma a un precio bajo comparado

con otras formas de espumar metales [5].

Solidificacién direccionada (gasars)

Es uno de los métodos mas recientes utilizado para espumar acero, C'o, Cr y Mo.
Se basa en formar sistemas eutécticos con la adicion de gas en los metales fundidos,
es decir, en sistemas con atmoésfera de hidrégeno a altas presiones (mayores a 50atm)
se obtienen fundiciones homogéneas cargadas de hidrégeno. Al realizar un enfriamiento
direccionado la mezcla se posiciona bajo la transicion eutéctica y se obtiene un sistema
con dos fases: sélido y gas. Este proceso da como resultado poros alargados con didmetro
de 10pum a 10mm y largo de 100um a 300mm, el porcentaje de porosidad obtenido se

encuentra en un intervalo del 5 — 75 % [5] [15].

Sinterizacién de polvos

La produccién de espumas metélicas por este método se divide en tres etapas:

= Preparacién de polvos, particulas esféricas o con geometrias irregulares de metal o
aleacion. Algunos de los metales espumados por este método son superaleaciones

de titanio, bronce y aceros inoxidables.

= Compactacion o moldeo, mediante la aplicaciéon de una carga uniaxial para definir

la forma que tendra la espuma y mantener unidas las particulas utilizadas.
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= Sinterizado, se lleva a cabo a temperaturas menores al punto de fusiéon del metal
empleado, con el fin de unir las particulas y aumentar la densidad y resistencia

de la espuma.

La porosidad alcanzada se encuentra en un intervalo del 20 — 50 % con poros de tamano

inferior a 0.3mm [5, 15].

Depositaciéon electro-quimica

La técnica de depositacion emplea un metal en estado iénico, es decir, una solucién
de iones del metal en un electrélito. El metal se deposita electroquimicamente en una
preforma polimérica con celdas abiertas que posteriormente es removida. Los metales

espumados con estd técnica son Niy Cr [5] [15].

1.2.2. Propiedades fisicas
Porcentaje de porosidad

La porosidad es el parametro basico de los materiales celulares, se define como el
volumen ocupado por los poros y generalmente se expresa como una cifra porcentual o
bien como un decimal [15].

La porosidad es un factor determinante de las propiedades fisicas y mecénicas del
material, como conductividad térmica y eléctrica, propiedades opticas y acusticas y
resistencia a esfuerzos [15]. Basados en la definicién, podemos calcular el porcentaje de
porosidad con la ecuaciéon 1.1, donde @ es el porcentaje de porosidad, V, el volumen

total de la probeta y Vi es el volumen ocupado por la matriz sélida [4].

v, =V,

p

b —

-100 (1.1)

Podemos clasificar a las espumas como de alta porosidad si ® tiene un valor igual o

mayor a 50 % y baja cuando tiene un valor inferior [4].
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Densidad relativa

La densidad es una propiedad que relaciona masa y volumen de un material. En el
estudio de materiales porosos es importante conocer la relacién entre la densidad de

estos y la de su material base, para ello se emplea la ecuacion 1.2.

Pp
rel — 1.2
Prel ont (1.2)

Donde p,¢; es la densidad relativa, p, es la densidad del material poroso y pjs es la

densidad del material base [15].

1.2.3. Propiedades mecanicas

Conocer las propiedades mecanicas de cualquier material antes de emplearlo en
aplicaciones especificas es fundamental para garantizar su correcto funcionamiento sin
presentar fallas. Las espumas metalicas son evaluadas mecanicamente con los mismos
métodos que los materiales sélidos, empleando algunas modificaciones de acuerdo con
la naturaleza de estos [5].

Las propiedades mecéanicas de las espumas metalicas estan determinadas tanto por
su microestructura, como por su macroestructura. La aleacion, condiciones de espuma-
do, enfriamiento y tratamiento térmico son factores que modifican la microestructura.

El tamano y forma de poro y la densidad especifica determinan la macroestructura.

Ensayo de compresién

Al someter una espuma metdlica a ensayo de compresién uniaxial cuasiestatica se

pueden apreciar tres zonas [1, 4]:

= La primera regién, corresponde a la elasticidad lineal del material, donde la carga
aplicada es proporcional a la deformacion producida y se muestra como una linea

recta inicial.



= La segunda zona del diagrama es la region de ”Plateau.® de deformacién cuasili-

neal, se caracteriza por presentar una gran deformacién con poca carga aplicada.

= La ultima zona corresponde a la densificaciéon del material, regién en la cual la
estructura interna de la espuma ha colapsado y es necesario aplicar mucha carga

para deformarla.

La figura 1.4 muestra el diagrama esfuerzo-deformacion tipico obtenido al ensayar
espumas metalicas y la figura 1.5 representa lo que ocurre con la estructura porosa de

las espumas en el curso del mismo ensayo.

Madulo de
Young E

Esfuerzo de
N Plateau o

Esfuerzo, o

Energia absorbida
antes de densificacion

Deformacidn, &

———————

Deformacion de
densificacion, £,

Figura 1.4. Curva esfuerzo-deformacién espumas metalicas [1]

Las regiones mas importantes de la curva esfuerzo-deformacién para espumas metali-

cas son [4, 12]:
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= Mdédulo de Young, es la razéon del incremento del esfuerzo unitario al incremento
de la deformacion unitaria dentro del limite elasticosen el caso de las espumas

metalicas corresponde a la pendiente de la region de elasticidad lineal.

» Esfuerzo de Plateau o,, corresponde a la media aritmética del esfuerzo aplicado
del 20 — 40 % de deformacion.

» Fin de la regién de Plateau ey, punto en la curva esfuerzo-deformacién corres-

pondiente a 1.3 veces el esfuerzo de Plateau, que marca el final de la zona de

deformacion cuasilineal y el inicio de la densificacién del material.

; Elasticidad lineal Region de Plateau

Densificacion

EE E=mE

1 0 ¢

o
soflic:

|

E

!
i

Figura 1.5. Diagrama deformacion de estructura de espumas metdlicas

Absorcién de energia

La energia absorbida por unidad de volumen (1¥') de un metal corresponde al drea

bajo la curva de su diagrama esfuerzo-deformacién en un intervalo de deformacién
determinado [4].

W = /62 o(e) - de (1.3)

Se puede obtener un valor de W usando la ecuacién 1.3, en donde o es la variable

dependiente que representa esfuerzo y ¢ es la variable independiente de deformacion.

11



1.3. Aleaciones

Una aleacién es una sustancia que tiene propiedades metalicas y esta constituida
por dos 0 més elementos quimicos, de los cuales por lo menos uno es metal [3]. Para
la mayoria de los elementos puros el término fase es sinénimo de estado; sin embargo,
muchos metales son alotropicos, lo que significa que en estado sélido tienen diferentes
fases sélidas. Podemos entonces definir una fase como un estado de la materia separado
e identificable en el cual una sustancia puede existir [23]. Cualquier estructura que
sea visiblemente distinta, desde el punto de vista fisico puede considerarse como una
fase, por ejemplo, un cambio en la estructura cristalina [3]. Las aleaciones pueden ser
homogéneas cuando estan conformadas por una sola fase o mezclas cuando hay una

combinacién de varias fases [3].

1.3.1. Diagramas de fase

Para especificar por completo el estado de un sistema en equilibrio, es necesario
especificar tres variables independientes que pueden controlarse externamente, estas
son: temperatura, composicion y presion. Los diagramas de fase indican los cambios
estructurales debidos a la variacion de la temperatura y composicién en un sistema en

equilibrio considerando la presién constante [3].

Idealmente, el diagrama muestra las relaciones entre las fases bajo condiciones de
equilibrio, es decir, bajo condiciones en las cuales no habrd cambio con el tiempo [3].
Las condiciones de equilibrio pueden ser aproximadas por medio de calentamiento y
enfriamiento extremadamente lentos, aunque en la préactica, los cambios de fase tienden
a ocurrir a temperaturas ligeramente mayores o menores, dependiendo de la rapidez a

la que la aleacién se calienta o enfria [3].
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1.4. Sistema Al-Cu

1.4.1. Aluminio

El aluminio (Al) es el elemento metdlico mas abundante en la corteza terrestre y
es el metal no ferroso mas utilizado. En la naturaleza no se puede encontrar Al en
estado elemental, siempre se encuentra formando compuestos quimicos como 6xidos,
hidréxidos y aluminosilicatos.

En 1807, el quimico inglés Humphrey Davy traté sin éxito de extraer la parte metéli-
ca de la alumina. Fue hasta 1886 cuando de forma simultanea Charles Martin Hall en
EEUU y Paul Héroult en Francia desarrollaron el método que continia siendo la opcion
mas economica para producir Al a escala comercial.

El mineral méas importante para la extracciéon de Al primario es la bauxita, una
mezcla de 6xido de Al hidratado (Al,O3 — H20) y otros 6xidos. El proceso se lleva a

cabo en tres etapas:

1. Lavado y triturado del mineral para obtener polvos finos
2. Obtencion de alumina mediante el proceso Bayer

3. Electrolisis para separar el AloO3 en sus elementos constitutivos

Por otro lado, tenemos al Al secundario, obtenido a través de reciclaje. Su uso
equivale aproximadamente a una tercera parte del Al consumido en el mundo, debido a
que el proceso de reciclaje consume sélo el 5% de energia que se utiliza para producir
Al primario [11].

El Al es un metal de baja densidad, ductil y con buena conductividad eléctrica que
ademds forma una delgada capa de oxido que lo protege de la corrosién. Sus carac-

teristicas mas importantes se muestran en la tabla 1.1.
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Tabla 1.1. Propiedades quimicas y fisicas del Al [11]

Simbolo Al
Numero atémico 13
Estructura cristalina FCC
Densidad 2.7q/cm?

Temperatura de fusion 660°C

1.4.2. Cobre

El cobre (Cu) es el tercer metal con mayor produccién y consumo en el mundo,
superado sélo por el Fe y Al. Historicamente ha tenido gran importancia para el ser
humano ya que desde hace 10,000 anos ha sido utilizado, primero en su forma nativa
(Cu puro combinado con minerales de C'u) y posteriormente en fundicién de piezas més
complejas [9].

Sus propiedades de excelente conductividad térmica y eléctrica, alta resistencia a
la corrosion, buena resistencia a esfuerzos y fatiga, lo hacen estar presente en cables
eléctricos, intercambiadores de calor, valvulas de agua y muchos otros productos, tanto
en su estado puro como en aleaciones con Al, N, Si, Sn'y Zn. Las propiedades del Cu

se muestran en la tabla 1.2.

Tabla 1.2. Propiedades quimicas y fisicas del Cu [11]

Simbolo Cu
Numero atémico 29
Estructura cristalina FCC
Densidad 8.96g/cm?

Temperatura de fusion 1083°C'
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E1 90 % del C'u primario se obtiene de minerales sulfurados, principalmente calcopi-
rita, calcosina y bornita. Estos minerales, que contienen de 0.5 a 2% de Cu, se muelen
finamente y por flotacién se forma un concentrado con 25 — 30 % de Cu, que se funde a
temperaturas de 1250 — 2280°C' para formar una mezcla liquida de 60 % Cu y sulfuro
de hierro. Mediante un proceso de oxidacién se elimina el hierro y azufre que contiene
la mezcla, dejando C'u con una pureza cercana al 98 %. Finalmente se hace un refinado
electrolitico que da como resultado una pureza de hasta 99.95 % [18].

El 10 % restante del Cu primario se obtiene de 6xidos, silicatos y sulfatos, estos son
molidos para pasar a un proceso de flotacién y obtener un concentrado, que es poste-
riormente lixiviado con soluciones diluidas de acido sulfirico en tanques de agitacion.
Luego el C'u es concentrado con disolventes organicos. La disolucion concentrada pasa

por un proceso de electrdlisis donde se obtiene Cu con alrededor de 99.9 % de pureza

17].

1.4.3. Aleaciones de Al

El Al puro tiene propiedades mecanicas relativamente bajas, sin embargo, al alearlo
y tratarlo térmicamente adquiere propiedades que lo hacen estar presente en una amplia
gama de aplicaciones, desde fabricacion de papel Al para embalajes, hasta fuselajes en
aeronaves [27]. Los elementos aleantes mas utilizados son Mg, Zn, Cu y Si [26]. En la
tabla 1.3 se muestra una comparacion cualitativa de las propiedades de las diferentes
aleaciones de Al; la escala refiere a 1 como bajo, 2 como promedio y 3 como alto.

Las propiedades de las aleaciones de Al dependen de una compleja interaccién de la
composicion quimica y las caracteristicas microestructurales desarrolladas durante la
solidificacion, los tratamientos térmicos y (para las aleaciones de Al para conformado)
el proceso de deformacién [3]. El sistema de nomenclatura para el Al es un cédigo
numérico de cuatro digitos que se divide en aluminios para forja y aluminios fundidos.

La diferencia es que para estos tultimos se emplea un punto decimal después del tercer
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Tabla 1.3. Propiedades cuantitativas de aleaciones Al [26]

Sistema Resistencia Formabilidad Estabilidad térmica Corrosién Solubilidad
Al-Si 1 2 1 2 3
Al-Si-Mg 2 1-2 1 2 3
Al-Si-Cu 2 1-2 2 1 3
Al-Si-Cu-Mg 2-3 1 2 1 3
Al-Cu 3 3 3 1 1-2
Al-Mg 1-2 3 1 3 3
Al-Mg-Zn 2-3 2 1 3 2
Al-Zn-Mg-Cu 2-3 2 1 3 2

digito. La tabla 1.4 muestra las designaciones mencionadas.

Tabla 1.4. Nomenclatura de aleaciones Al forjado y fundido [11]

Grupo de aleacién Cdédigo para forjado Cédigo para fundido
Aluminio, pureza de 99.0 % o mayor 1XXX 1XX.X
Aleaciones de aluminio, por elemento (s) principal (es)

Cobre 2XXX 2XX.X
Manganeso 3XXX

Silicio 4+ cobre o magnesio 3XX.X

Silicio 4XXX 4XX.X

Magnesio 5XXX 5XX.X
Magnesio y silicio 6XXX

Zinc TXXX TXX.X

Estano 8XX.X

Otros 8XXX 9IXX.X

Como ya se menciono, el endurecimiento por trabajado en frio y los tratamientos
térmicos aplicados a las aleaciones de Al son fundamentales para definir las propiedades
del material, por ello, ademas de la nomenclatura de composicién se debe agregar la

nomenclatura de tratamiento térmico-mecanico que se observa en la tabla 1.5.
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Tabla 1.5. Nomenclatura del templado para aleaciones de Al [11]

Templado Descripcién

F Sin tratamiento

H Endurecido por deformacién (aluminios forjados). La H va seguida de
dos digitos, el primero de los cuales indica un tratamiento térmico, si lo

hubiera; y el segundo, el grado de endurecimiento por trabajo del 1 al 9

O Recocido para liberar el endurecimiento por deformacién y mejorar la
ductilidad
T Tratamiento térmico para producir templados estables diferentes de F, H

u O. Va seguido de un digito para identificar un tratamiento especifico
T1= enfriado a partir de una temperatura elevada, envejecido en forma
natural

T2=enfriado desde una temperatura elevada, trabajado en frio, envejecido
en forma natural

T3= solucién tratada térmicamente, trabajada en frio, envejecida de modo
natural

T4= solucién tratada térmicamente y envejecida naturalmente

T5= enfriado desde una temperatura alta, envejecido en forma artificial
T6=solucién tratada térmicamente y envejecida de forma artificial
T7=solucién tratada térmicamente y sobrenvejecida o estabilizada
T8=solucién tratada térmicamente, trabajada en frio, envejecida de modo
artificial

T9=solucién tratada térmicamente, envejecida artificialmente y trabajada
en frio

T10=enfriada desde una temperatura elevada, trabajada en frio y enve-

jecida artificialmente

A% Solucién con tratamiento térmico, aplicada a aleaciones que se endurecen

por el envejecimiento en su uso; es un templado inestable

1.4.4. Aleaciones Al-Cu

Las aleaciones binarias Al—C'u son de las mas importantes aleaciones a base Al para
fundicién [6]. La figura 1.6 muestra el diagrama de fases Al-C'u. La méxima solubilidad
del Cu en el Al es de 5. 7wt % (2.5 %at) a la temperatura eutéctica, 547°C. El punto

eutéctico se encuentra a 33.2 % en masa de C'u [26, 2]. El diagrama de fase nos muestra
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una disminucién de la solubilidad del Cu en la fase a — Al cuando la temperatura
disminuye, caracteristica que se puede aprovechar para endurecer la aleacién con ayuda

de tratamiento térmico de precipitacion [6].

Porcentaje atomico Cu
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Figura 1.6. Diagrama de fases Al — C'u wt % [6]

1.4.5. Tratamiento térmico

Un tratamiento térmico es un proceso que involucra el calentamiento de metales
o aleaciones a temperaturas definidas por tiempos establecidos con enfriamientos a
velocidades adecuadas para lograr un cambio microestructural, mismo que repercutira
en las propiedades fisicas y mecanicas del material.

Las aleaciones Al — C'u que contienen entre 2.5 y bwt %Cu pueden ser endureci-

das mediante un tratamiento de precipitacion de fase conocido como envejecimiento
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artificial [3], donde la fase Al,Cu, conocida como 6, actiia como fase endurecedora,
precipitandose en forma de pequenas particulas esparcidas sobre la matriz de Al a. El

tratamiento térmico de envejecimiento se lleva a cabo en las siguientes etapas:

1. Tratamiento térmico de solucién, a temperatura T por un tiempo t, para generar

una solucién solida de los elementos aleados.

2. Temple a una velocidad de enfriamiento (d7'/dt), para obtener, a temperatura

ambiente, una solucién sélida sobresaturada.

3. Envejecimiento a temperatura 7; por un tiempo ¢, para favorecer la formacién de

precipitados finamente dispersos en las regiones sobresaturadas como consecuencia

de la difusién del Cu en la matriz de Al [1, 14].

La precipitacién de aleaciones binarias Al — C'u sometidas al tratamiento térmico

descrito sigue la secuencia de mostrada en la figura 1.7.

Solucién

solida Fase
b v GP.| GP. Il metaestable Fase.esiable
5885 .

Figura 1.7. Secuencia de precipitacién de aleaciones Al — C'u [23, 6]

En las zonas G.P. I se presentan discos de atomos de C'u segregados en la matriz de
Al

, con diametros de 8 — 10nm y un grosor de 0.4 — 0.6nm. En las zonas G.P. II se
forma un precipitado coherente con la matriz, conformado por una mezcla de C'u puro
y AlyCu, estos precipitados también se representan como 6”7, tienen un diametro de
150nm y un espesor de 10nm. La estructura de transicién 6’ es tetragonal e incoherente

con la matriz. La fase 6 es la fase en equilibrio, presenta una estructura tetragonal,
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es incoherente con la matriz y se obtiene a temperaturas altas y tiempos prolongados

6, 7, 8, 23].

1.5. Técnicas de caracterizacion

Espectrometria de Fluorescencia de Rayos X

La fluorescencia de rayos X (FRX) es la técnica no destructiva empleada normal-
mente cuando se quiere conocer con rapidez la composicion elemental de una sustancia,
pues permite determinar todos los elementos de la tabla periddica desde el flior hasta
el uranio, en muestras sélidas, en polvo y liquidas [16].

La fluorescencia de rayos X (FRX) es una técnica espectroscopica que utiliza la
emision secundaria o fluorescente, generada al excitar una muestra con una fuente de
radiaciéon X. La radiacién X (primaria) que incide sobre la muestra expulsa electrones
de capas interiores del atomo, asi los electrones de capas mas externas ocupan los
lugares vacantes y la diferencia energética resultante de esta transicién se disipa en
forma de radiacién X secundaria, con una longitud de onda caracteristica que depende
del gradiente de energia entre los orbitales electréonicos implicados y una intensidad
directamente relacionada con la concentracion del elemento en la muestra [16].

El método FRX tiene como ventajas no ser destructivo, la facil interpretacién de los
resultados y la versatilidad en cuanto al tamano de muestras que pueden ser analizadas.

Sin embargo, tiene una limitada deteccion de los elementos mas ligeros.

Microscopia Electronica de Barrido

Las imagenes de un microscopio electronico se obtienen mediante la deteccion de
las senales originadas por la interaccion entre un haz de electrones y la muestra, que
son procesadas y visualizadas en el sistema final de observacién (monitor o pantalla

de computadora). Dichas senales pueden proporcionar informacién sobre topografia,
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composicién y estructura cristalografica de un material [13].

En un microscopio electrénico de barrido la imagen se va formando a medida que el
haz de electrones se desplaza sobre una porcién de superficie. Este barrido (scanning)
se realiza linea por linea sobre una pequena zona de forma rectangular. Los electrones
captados se agrupan en retrodispersados y secundarios. Los primeros, dispersados en
forma eldstica por los atomos de la muestra permiten detectar variaciones de la compo-
sicion. Los electrones secundarios son dispersados inelasticamente por el haz incidente

en la muestra y permiten obtener las imdgenes de méxima resolucién [13].

Calorimetria Diferencial de Barrido

La calorimetria diferencial de barrido o DSC es una técnica experimental dindmica
que permite determinar la cantidad de calor necesaria para incrementar la temperatura
de una muestra y su referencia. Ambas se mantienen a la misma temperatura durante
el andlisis. Cuando la muestra pasa por una transformacién fisica (transicién de fase,
cristalizacion u oxidacién) el flujo de calor necesario para mantener a la muestra y a la
referencia con la misma temperatura cambia [22].

Cuando hay una reaccion exotérmica se requiere aplicar mas calor a la referencia
y cuando hay una reaccién endotérmica menos. Ambas muestras son calentadas o en-
friadas uniformemente mientras las diferencias en su flujo de calor son monitoreadas.
La curva de calentamiento o enfriamiento resultante (flujo de calor/ temperatura o
/tiempo) es usada para identificar los cambios de fase que se presentan en la muestra

22].
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Capitulo 2

Desarrollo experimental

En el desarrollo de este capitulo se puede encontrar una descripcion completa de
las etapas, equipos y parametros empleados para la produccién de espumas metdlicas
de poro abierto de Al — 4.5%Cu. El capitulo se aborda la descripcién del proceso
empezando con la preparacion y caracterizacién de la aleacion, la produccién de las
espumas por infiltracién, el tratamiento térmico de precipitacién, finalizando con la

caracterizacion microestructural y macroestructural de las espumas.

2.1. Aleacion

La aleacién 95.5 %Al — 4.5 %Cu con la cual se trabajé durante este proyecto se

obtuvo con el proceso descrito en la figura 2.1.

Balance de carga

Fueron producidos lingotes cilindricos de la aleacion para ser usados como metal base
para las espumas. Se usaron lingotes de Aljjgo v laminas de Cu de pureza comercial.
Ambos metales se limpiaron con alcohol y lijaron para evitar contaminar la fundicion

con aceite u 6xido. La tabla 2.1 nos muestra las masas de Al y C'u utilizadas para cada
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Balance de Preparacion de i s ; o in
[ carga }[ Zraal }[ Fundicién }[ Refundicion }[ Maquinado }[Caractenzacon}

Figura 2.1. Diagrama de proceso para obtenciéon de aleacion

uno de los seis lingotes producidos. En todas las fundiciones se adicionaron de 20 — 30g

de Al considerando las posibles pérdidas que implica el proceso.
Tabla 2.1. Balance de carga

Lingote masa Al [g] masa Cu [g] %Al %Cu

1 682.00 31.5 95.59 4.41
2 682.00 31.5 95.59 441
3 935.90 44.10 95.50 4.50
4 682.00 31.50 95.59 4.41
3 1030.00 47.20 95.62 4.38
6 1028.70 47.30 95.6  4.40

Preparacién de crisol

Los lingotes 1, 2 y 3 se produjeron en crisoles cerdmicos, mientras que el 4, 5y 6
se fundieron en crisoles de acero inoxidable. Para ambos crisoles la preparacién fue la
misma. Se limpiaron, lijaron y lavaron, se colocaron en el secador por 20min a 120°C
para retirar por completo la humedad, se cubrieron con dos capas de nitruro de boro

y se metieron nuevamente por 30min para secar las capas. El Cu y Al también se
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introdujeron al secador para evitar que contuvieran humedad. Después de este tiempo,
se acomodo el Al al fondo de los crisoles y el C'u en la parte superior para ayudar a su

difusién.

Fundicién

Todas los crisoles estuvieron 1 hora con 30 minutos en el interior del horno de
resistencias a 900°C' con agitacién cada 5mein para asegurar la difusion homogénea del

Cu en el Al.

Refundicion

Algunos de los lingotes fuera del molde presentaron coloraciones cobrizas en la capa
superior, motivo por el cual se decidié refundir todos los lingotes por 1 hora a 900°C.

Después de este paso todos los lingotes tuvieron una coloracion homogénea.

Maquinado

Finalmente, para retirar por completo la fina capa de nitruro que tenian los lingotes
ya refundidos y dejarlos listos para espumar, se maquiné un milimetro a cada lado y se

retiraron los rechupes generados.

Figura 2.2. Lingotes maquinados de aleaciéon Al — 4.5Cu
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Caracterizacion

Se analiz6 la composicién final de los lingotes con un equipo de fluorescencia de
rayos X de la marca Bruker modelo Titan S1 para obtener los porcentajes en peso de
los elementos que conforman la aleacion. Se analizaron cuatro puntos de cada lingote

maquinado como muestra la figura 2.3.

Figura 2.3. Zonas tomadas para analisis FRX

También se realizé un analisis EDS para confirmar la composicién, con un Micros-
copio Electrénico de Barrido (SEM) modelo JEOL JSM-7600. Las muestras analizadas
consistieron en trozos de tocho de 5xbx3mm, planas.

El comportamiento térmico de la aleacién se analizé con ayuda de Calorimetria
Diferencial de Barrido (DSC), se prepararon muestras de 3x3x1.5mm lijadas hasta ser
completamente planas; se empled un equipo DSC Q100 de TA Instruments, en un rango

de temperatura de 0 a 450°C' con una velocidad de 10°C' por minuto.

2.2. Proceso de espumado

El proceso utilizado para espumar la aleacién fue infiltracién, que pertenece a los

métodos para producir espumas con metal liquido. El proceso se divide en tres etapas:
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Preparacién de preforma

La preforma empleada consistié en granos de NaC'l con forma irregular. Los granos
se separaron en dos rangos de tamano diferentes con ayuda de tamices, de acuerdo a la
norma ASTM E11-47, encargada de estandarizar la abertura de las mallas. En la tabla
2.2 se encuentra la denominacion y tamano de la abertura de los tamices empleados

para separar los tamanos de poro nombrados como P1 y P2.

Tabla 2.2. Tamanos de poro y tamices empleados

Poro Tamano de abertura [mm| Denominacién

P1 2.00 10
2.38 8
P2 3.35 6
4.75 4

2.2.1. Ensamblado de crisoles

Para infiltrar las espumas se utilizaron crisoles de acero inoxidable con el diseno
mostrado en la figura 2.4. Cada crisol consta de tres piezas que se ensamblan con ayuda
de cuatro esparragos ajustados con las roscas del plato inferior y tuercas en la parte
superior.

Cada crisol fue preparado limpiando, lijando y lavando las tres piezas que lo con-
forman para posteriormente recubrir con dos capas nitruro de boro y dejar secar a
120°C" por 30min. Posteriormente se monto el plato inferior y el cuerpo del crisol, pa-
ra introducir primero la preforma, seguida del lingote cilindrico de aleacién; por cada

centimetro de metal se colocaron 0.92cm de NaCl [4].
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Figura 2.4. Diagrama crisol de acero para infiltracion

2.2.2. Purga

La purga del sistema cumple la doble funcién de garantizar que se encuentre sellado
de forma correcta y de eliminar el aire que se encuentra dentro para reemplazarlo con
un gas inerte que inhiba la oxidacién a altas temperaturas. Se realiza ensamblando el
sistema de valvulas con mandémetro al tubo del plato superior del crisol. Por un lado, se
conecta el tanque de Ar y por el otro la bomba de vacio. Durante periodos de 2 minutos
se succiona el aire del crisol y se llena de Ar a una presién de 2kg/cm?, repitiendo esta

secuencia 3 veces.
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Figura 2.5. Sistema de valvulas

2.2.3. Infiltracion

La tabla 2.3 muestra los valores de las variables utilizadas para infiltrar la aleacién

en las preformas P1 y P2.

Tabla 2.3. Parametros de proceso

Poro T[°C] Pyslkg/em?) tymin] Plkg/em? t;[min]
P1 780 0.5 70 1.7 30
P2 780 0.50 70 1.3 30

Pasado el tiempo de infiltracion (¢;) el sistema de valvulas se cierra y se extrae el
crisol del horno. Para favorecer la solidificacién de la parte infiltrada y la formaciéon del
rechupe en la parte superior, el crisol fue colocado en una placa de C'u. La figura 2.6
permite distinguir como la parte inferior del crisol muestra una coloracién mas opaca,

indicando que esta a menor temperatura.
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Figura 2.6. Crisol en enfriamiento sobre placa de Cu

2.2.4. Obtencion de probetas

Cuando el sistema alcanza la temperatura ambiente se desmontd el crisol y se extrajo
el lingote de aleacion infiltrada en la preforma de sacrificio. Este se maquiné en probetas
para ensayo de compresion, con una relaciéon longitud/didmetro de 0.8, para descartar
el efecto de pandeo, con un diametro asignado de 2.54cm y longitud de 2cm. La figura

2.7 muestra el lingote de material compuesto sin maquinar salido del crisol.

Figura 2.7. Lingote de aleacién y preforma de NaC'l salido de crisol

Por 1ltimo, se colocaron las probetas en un vaso de precipitados con agua destilada

en una tina de bano ultrasonico por 2 horas para retirar la preforma de NaCl comple-

29



tamente. El agua destilada se cambio cada 15 minutos la primer hora y cada 20 la hora

restante. Para retirar la humedad fueron colocadas en el secador a 100°C' por 30min.

2.3. Tratamiento térmico de envejecimiento

Las espumas se sometieron al tratamiento térmico de envejecimiento, que como
se analizé en la seccion 1.4.5, consiste en tres etapas principales: solucién, temple y
envejecimiento artificial. Las probetas de espuma se trataron térmicamente en la mufla

BIOBASE MXS8 12TP, con los parametros mostrados en la Tabla 2.4.

Tabla 2.4. Pardmetros de tratamiento térmico

T:[°C|  ts[min] T,[°C] T,[°C] ta.lmin]

550 330 20 170 480

El temple se realizé en agua a temperatura ambiente inmediatamente después de
sacar las probetas de la mufla. Antes de someter las probetas a envejecimiento artificial

se secaron a 100°C' por 20min.

2.4. Caracterizacion

Las probetas producidas fueron caracterizadas macro y microestructuralmente para
poder relacionar las propiedades mecanicas obtenidas con las caracteristicas registradas.
Dentro de la caracterizaciéon macroestructural se obtuvieron la porosidad y den-
sidad relativa experimentales y tedricas. Para la caracterizacion microestructural se
observaron las probetas tratadas térmicamente con microscopia electronica de barrido.

Finalmente se hicieron ensayos mecénicos de compresion.
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Porosidad

La porosidad de cada unos de las probetas fue experimentalmente determinada, ya
que al provenir de distintas corridas de infiltracién era necesario garantizar la repetibi-
lidad del proceso y la uniformidad de valores para hacer comparables las probetas. La
porosidad se obtuvo de forma teérica midiendo la masa de las probetas (m,) y calcu-
lando el volumen ocupado por la aleacion a partir de la formula de densidad, como se
muestra en la ecuacién 2.2. El valor tedrico de la aleacién se obtuvo con la ecuacién 2.1
[21], donde se colocaron los valores usados para producir 100[g] de aleacién. La ecuacién
2.3 se usd para calcular el volumen de la probeta, con didmetro asignado de 2.54cm
y su altura de 2.00cm. La ecuacién 2.4 sirve para determinar la porosidad efectiva en

porcentaje.

PAI-45Cu = M+ Mow (2.1)
—4.5Cu — .
mai/pai + Mou/pou
My
Vaiascu = —2— (2.2)
PAI—4.5Cu
V, = W.ri.hp (2.3)
V., — Vai—ascu
Do = Ip — TAIZA5Cu 10 (2.4)

Vor

Se obtuvo experimentalmente la porosidad de las probetas por medio de un picnéme-
tro de helio Ultrapyc 1200e. Este equipo calcula el volumen de piezas con geometria
irregular midiendo el volumen de gas desplazado y el cambio de presion asociado a
partir del Principio de Arquimides y la ley de Boyle [20]. El picnémetro fue calibrado a
una presion de 19 psi y se utilizé la celda mediana. Con el valor de Vy;_4 50, obtenido

se emplearon las ecuaciones 2.3 y 2.4 para obtener la porosidad efectiva.
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Densidad relativa

Para obtener el valor de la densidad relativa se obtuvo primero la densidad de la
probeta con la ecuacién 2.5. Con el valor tedrico de la densidad de la aleacion se utilizé

la ecuacion 2.6.

mp
= — 2.5
pp ‘/;) ( )
Prel = L (26)
PAI-4.5Cu

Microestructura

Se analizaron las probetas en la etapa final del tratamiento térmico para poder visua-
lizar la distribucién de los precipitados de AloCu, se utilizé un Microscopio Electronico
de Barrido (SEM) modelo JEOL JSM-7600F. Para dicho anélisis, fueron tomadas mues-
tras de una de las probetas tratadas térmicamente, como la que se observa en la figura
2.8 y con un espesor de Hmm se retiraron las rebabas con una lija del 100, se en-
capsularon las muestras en resina epoxica transparente y se desbastaron con lijas mas
finas (200,400,600,1000,1500,2000) para finalmente pulirlas con ayuda de un pano y

particulas de alumina de bHum.
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Figura 2.8. Muestra de espuma de Al — 4.5Cu de poro 1 pulida para observaciones por

SEM

Ensayo mecanico

Los ensayos de compresién se realizaron en una maquina universal de pruebas
mecanicas INSTRON, tomando como referencia la norma ASTM E9 89a Standard Test
Methods of Compression Testing of Metallic Materials at Room Temperature. Las cur-
vas de esfuerzo-deformacion obtenidas se analizaron de acuerdo a la norma ISO 13314
:2011 Mechanical testing of metals, Ductility testing, Compression test for porous and
cellular metals, para obtener Mdodulo de Young, esfuerzo de Plateau y la capacidad de

absorcion de energia.
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Capitulo 3

Resultados y discusion

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos a partir de la metodologia
descrita en la seccion anterior. Primeramente, se muestra la composicion quimica de
la aleacion producida y el comportamiento térmico que la caracteriza. Posteriormente,
se reportan las propiedades fisicas y microestructurales de las espumas fabricadas en
ambos tamanos de poro, determinadas de manera tedrica y experimental. Finalmente, se
presentan las curvas esfuerzo-deformacién generadas a partir de ensayos de compresion,
correspondientes a espumas de ambos poros en cada etapa de la historia térmica de
la aleacion base. El andlisis y la discusién pertinente se realiza de manera particular
y global, haciendo hincapié en el efecto del tamano de los poros y de la evolucién

microestructural de la aleaciéon base en las propiedades mecanicas de las espumas.

3.1. Aleacion

La aleacion empleada, Al — %4.5C'u, se selecciond para trabajar dentro del inter-
valo de composicién que permite endurecer con tratamiento térmico de precipitacion
la aleacién binaria (2.5 — 5 %Cu). La temperatura de fundicién para dicha aleacion es

menor a 660°C' de acuerdo al diagrama de fase, sin embargo, se empled una tempera-
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Tabla 3.1. Masas finales de lingotes de aleacion Al — 4.5C'u

1 2 3 4 b} 6

masa final [g] 600.20 578.30 710.10 480.50 658.00 953.40
Pérdidas [%] 15.88 18.95 27.54 32.66 38.91 11.39

tura de 900°C' para garantizar que las laminas de C'u pudieran difundirse en el Al. Se
obtuvieron seis lingotes cilindricos de aleacién, de coloracion plateada completamente
homogénea. Las masas finales que se observan en la tabla 3.1 fueron medidas en los
lingotes ya maquinados; las pérdidas van del 11-38 %, presentandose los valores més
grandes en los lingotes producidos en crisoles de acero inoxidable (4, 5, 6), debido a la
forma de los rechupes. Esto se relaciona con el medio en el cual se enfriaron los lingotes,
mientras que las lingoteras de los crisoles ceramicos se enterraron en arena para hacer
el vaciado y permanecieron asi durante la solidificacion, los lingotes producidos en los
crisoles de acero inoxidable solidificaron dentro del crisol sobre una placa de Cwu; al
estar expuestos a un enfriamiento mas rapido tanto en la base como en las paredes del
crisol, los lingotes 4, 5 y 6 solidificaron con un rechupe profundo y delgado que se tuvo

que retirar por completo.

Composicién quimica

La tabla 3.2 muestra el promedio de composicion obtenido con Fluorescencia de
Rayos X de los lingotes de aleacién producidos. El porcentaje de Al se encuentra 3.03 %
abajo del valor esperado, considerando que la técnica es local y ademas puede tener
menos sensibilidad al detectar elementos mas ligeros como es el caso del Al comparado
con C'u se opté por realizar un analisis de composiciéon EDS.

La tabla 3.3 muestra el promedio de los resultados de composicién obtenidos con el

andlisis EDS. El valor del porcentaje de Al obtenido estd sélo 0.52 % arriba del valor
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Tabla 3.2. Resultados analisis FRX

Elemento % +/- [*2]

Al 92.47 0.29
Cu 6.93 0.04
Fe 0.39 0.02
Zn 0.07 0.01
Ti 0.03 0.00
Cr 0.02 0.01
Ni 0.02 0

Mn 0.01 0.01

esperado, lo que indica que la aleaciéon obtenida cumple con la condicién necesaria
de composicion para ser tratada térmicamente. El andlisis EDS da un resultado mas
confiable debido a que se analiza una region de material més extensa y el Al puede ser

cuantificado sin problemas aun siendo mas ligero que el Cu.

Tabla 3.3. Resultados analisis EDS

Elemento %

Al 95.22
Cu 4.78

Comportamiento térmico

Al obtener valores distintos en las dos técnicas de analisis de composicién, la forma
méas segura de saber si la aleacion precipitara al someterse a tratamiento térmico es

por medio de un andlisis DSC. La figura 3.1 muestra curvas DSC correspondientes a
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la aleacién Al — 4.5 %C'u publicadas por S.W. Choi en 2016 [6]. Los picos exotérmicos
y endotérmicos que estan acotados en la figura 3.1 se relacionan con la secuencia de
precipitacién de la siguiente forma: a corresponde a la formacién de G.P. I, o’ a la
formacién de 6”7, b estd relacionado con la formacién de 6" y los picos ¢ y d estdn

relacionados con la formacién de 6 [6].

(a)
(b)

(c)

DSC (0.02 mW/mg/div)

100 200 300 400 500
Temperature (°C)

Figura 3.1. Curvas DSC aleacién Al-4.5Cu. (a) Post-SSSS, (b) envejecida a 200°C' por
5Shrs, (c) envejecida a 200°C' por 20hrs [6]

La figura 3.2 muestra la grafica de comportamiento obtenida de analizar la aleacién
fabricada, las acotaciones de las zonas se hicieron de acuerdo con la figura 3.1, utilizada
como referencia. El analisis DSC se realiz6 a muestras con tratamiento térmico de
solubilizacién, por lo tanto, las zonas visibles son a, correspondiente a la formacién de
G.P. I, b, relacionada con la formacién de ' y ¢, relacionada con la formacién de 6 [6].
Debido al rango de temperatura del equipo utilizado no es posible apreciar el ultimo
pico d, pero se observa la tendencia de la curva a su formacién. Con las zonas presentes
en el diagrama DSC, se puede confirmar que al envejecer la aleacién habra formacién

de precipitados y se pueden descartar los valores del analisis de FRX.
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DSC (0.02 mW/mg/div)

50 100 150 200 250 300 350 400 450
Temperatura [°C]

Figura 3.2. Analisis DSC de lingote de aleacién Al — 4.5C'u

3.2. Espumas

Se produjeron diez espumas con un didmetro de 2.54cm y una longitud de 2cm, que
fueron separadas en tres grupos: espumas de fundicién, espumas solubilizadas y espumas
con tratamiento térmico de precipitacién. La seleccién de la preforma se basé en que el
NaCl tiene un punto de fusién superior al de la aleacion (T¢naci = 801°C, Tai—4 500 =
660°C'), por su estabilidad quimica a altas temperaturas y por su facil disolucién en
agua. Las espumas fueron maquinadas con la preforma para evitar el desprendimiento
de celdas de metal, aun asi hubo grandes pérdidas de material. La figura 3.3 muestra

espumas P1 y P2 después de haber retirado por completo la preforma de NaCl.

Figura 3.3. Probetas compresion (a) P1 (b) P2
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Propiedades fisicas y estructurales

Fueron fabricadas espumas con dos tamanos de poro, para poder definir como este
factor influye en sus propiedades mecanicas y comportamiento térmico. La masa de las
espumas fue medida antes y después de disolver la preforma para poder registrar en
que tamano de poro se removia mayor cantidad de sal y si esto se podia traducir en un
cambio representativo de las propiedades mecanicas. En las masas iniciales promedio
habia una diferencia de 0.01[g] entre las espumas P1 y P2, mientras que en las masas
finales es de 0.24[g]. Aunque la diferencia de masas se incremento, no es suficientemente
grande como para considerar que puede influir en las propiedades mecanicas y se espera
que las graficas esfuerzo-deformacion de las probetas de fundicién sean similares para

los dos tamanos de poro.

Tabla 3.4. Masa de probetas antes y después de disolver preforma

Poro masa con preforma [g] masa sin preforma [g]

P1 22.46 10.40
P2 22.47 10.16

En la tabla 3.5 se muestran los valores de volumen, porosidad y densidad relativa
de las espumas P1 y P2. Los valores experimentales se obtuvieron a partir del volu-
men medido con el picnéometro y los valores tedricos con ayuda de la ecuacién 2.1 que
determiné el valor tedrico de la densidad de la aleacién como pa;_450. = 2.79[g/cm?].

Se calculé el volumen tedrico para tener una referencia que permitiera saber si la
preforma de sal habia sido retirada por completo, la diferencia entre el valor experi-
mental y tedrico es de 0.8 %, lo cual permite asegurar que se retiré de forma exitosa la
totalidad de los granos de sal de la estructura de las espumas.

El porcentaje de porosidad entre P1 y P2 varia sélo 0.71 %, mientras que la densi-

dad relativa es la misma para ambos tamanos. Tomando como referencia investigaciones
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Tabla 3.5. Valores tedricos y experimentales de espumas

Poro Vi [em?®] Veap [cm®] ®peo [] Peap [%]  preo  pecp
P1 3.72 3.69 63.20 63.58  0.37 0.36
P2 3.65 3.62 64.03 64.29 0.37 0.36

previas con granos esféricos de NaCl, donde la porosidad y densidad relativa es directa-
mente proporcional al tamanio de las esferas [19], se puede concluir que para los granos
irregulares el tamafio no impacta de manera significativa ya que su acomodo aleatorio

permite llenar los espacios que con una forma esférica quedarian entre los granos.

Microestructura

La figura 3.4 muestra las espumas después del tratamiento térmico de envejecimien-
to. Se puede observar en la imagen a x200, precipitados blancos de 2 —9um distribuidos
en la matriz de Al, de acuerdo con los resultados del andlisis DSC, dichos precipitados

son de AlyC'u, la fase endurecedora para esta aleacion.

O

100 pm
. SEl PC-high 15kV x 200 3/10/2020. 006249

Figura 3.4. Imagen de SEM de una espuma tratada térmicamente

40



Propiedades mecanicas

Fueron sometidas a ensayos de compresion las espumas P1 y P2 de fundicion, solubi-
lizacién y tratamiento térmico de precipitacion, para definir sus propiedades mecanicas.
Las dimensiones de las probetas tienen una relacién didmetro/longitud de 0.80, que de
acuerdo con la norma ASTM E9 89a favorece la deformacion uniaxial durante el ensayo
y evita los defectos de torsién o desviacion longitudinal conocidos como pandeo. La
figura 3.5 muestra probetas de P1 y P2 antes y después del ensayo de compresion, las
espumas alcanzaron el limite de carga aplicada, 10 toneladas, aproximadamente al 70 %

de deformacion.

Figura 3.5. Probetas (a) P1, (b) P2

Con los datos de esfuerzo promedio obtenidos para cada valor de deformacién se
obtuvo la gréafica representativa de cada grupo, que se muestran en la figura 3.6, con
estos se calculd el Médulo de Young (E), el esfuerzo de Plateau (o,,), el punto final de
la regién de Plateau de la tabla 3.6.

El Moédulo de Young, es el parametro que caracteriza a la zona de deformacion lineal
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Figura 3.6. Diagrama esfuerzo-deformacién de espumas de fundiciéon, solubilizacién y

precipitacion de P1 y P2

Tabla 3.6. Pardmetros mecanicos

Espuma E [MPa] oy [MPa] Oena—pi [MPa]l  €enag—p [ %]
P1 Fundicién 239.98 29.07 37.79 39.06
P1 SSSS 102.94 50.33 65.43 38.06
P1 Envejecimiento  217.39 40.16 52.21 38.81
P2 Fundicién 390.91 30.35 39.46 38.44
P2 SSSS 181.75 34.51 44 .87 37.56
P2 Envejecimiento  155.93 32.23 41.90 38.69

42



indicando que tan rigido es un material, los valores mas altos corresponden a mayor
rigidez. En los modulos obtenidos de las espumas ensayadas se puede observar que para
P2, el valor del médulo disminuye conforme se aplica el tratamiento térmico, mientras
que para P1 el valor disminuye con el tratamiento de solubilizacion y aumenta con el
de envejecimiento. Para ambos tamanos de poro, el valor de rigidez maximo esta en las
probetas sin tratamiento térmico, lo que podria indicar que es la condicién en la que se
puede soportar mayor carga con menor deformacion. Sin embargo, el valor obtenido no
es confiable ya que de acuerdo con la norma ASTM E9 89a las probetas para obtener

especificamente este parametro requieren dimensiones distintas a las utilizadas.

Para la zona de Plateau se obtuvo el valor del o,;, que es el esfuerzo promedio que
resisten las espumas antes de comenzar a compactarse. Para ambos tamanos de poro el
valor mas alto es el de las espumas solubilizadas, seguido por las espumas envejecidas y
por ultimo las espumas sin tratamiento térmico. El aumento en este parametro indica

que las espumas mejoraron su capacidad de absorciéon de energia en esta region.

Para localizar el inicio de la zona de densificacion, donde las espumas comienzan a
colapsar con la carga aplicada, se obtuvieron el op;_enq ¥ 1a €p1—cna; para ambos tamanos
de poro, las espumas solubilizadas colapsaron al mayor esfuerzo de las tres condiciones,

con el menor porcentaje de deformacion.

Con los diagramas esfuerzo deformacion promedio se obtuvieron también las graficas
de absorcién de energia que se muestran en la figura 3.7. Se puede observar que entre
el 37-39% de deformacién, que es la regiéon de Plateu de las espumas la capacidad
de absorcion de energia tiene un aumento méas grande para las probetas de P1, tanto

solubilizadas como precipitadas, y para P2 la variacién es minima.
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Figura 3.7. Absorcion de energia

El comportamiento mecanico de las espumas P1 y P2 es similar al que se obtiene
de aplicar el tratamiento térmico de envejecimiento al material solido. Las espumas de
fundicién presentan una estructura dendritica consecuencia del proceso de espumado
y por ello tienen las propiedades mecanicas menos favorables. Para P1 y P2 las pro-
piedades mejoran cuando se realiza el tratamiento térmico de solubilizacion ya que los
precipitados, aunque no son de la fase endurecedora sino de las fases metaestables y
en transicion, se distribuyen de forma homogénea como finas particulas a lo largo de
toda la espuma y con un enfriamiento rapido, que se ve favorecido por la estructu-
ra porosa y gran area superficial, es posible mantener esa distribuciéon a temperatura
ambiente. Posteriormente hay un decremento de las propiedades mecanicas cuando se
realiza el tratamiento térmico de precipitacién, aqui las particulas deben aglomerarse
en precipitados mas grandes de la fase endurecedora AloC'u. Sin embargo, se obtuvo un

decremento de las propiedades mecanicas.
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Capitulo 4

Conclusiones

La produccién de una aleacion Al-Cu con composicién que permitiera el desarrollo
de la secuencia de precipitacion se logré exitosamente a partir del balance de carga
calculado y las etapas de fundicién empleadas. Se obtuvieron probetas de espumas con
dos tamanos de poro basandose en los valores propuestos para la produccién de espumas

base Al con ligeras modificaciones de presion considerando la naturaleza de la aleacion.

Las espumas presentaron una densidad relativa de 0.36 comparadas con el valor
experimental de la aleacién y una porosidad de 64 % para ambos tamanos de poro. Las
probetas se obtuvieron de diferentes corridas de infiltracion y los valores se mantuvieron

homogéneos, lo que indica que el proceso es repetible.

Se realizé tratamiento térmico de envejecimiento a las probetas con los valores de
tiempo y temperatura encontrados en la literatura para la aleacién sélida, las espumas
se separaron en tres grupos: fundicién, soluciéon sélida y precipitacion, para poder tener
referencia de los cambios ocurridos en cada etapa. Los dos grupos de probetas tratados
térmicamente no presentaron cambios de coloracién ni colapso visible de la estructura
por el tratamiento térmico aplicado.

Se obtuvieron imégenes de SEM, donde es posible observar la formacion de precipi-

tados, que de acuerdo con el andlisis DSC, corresponden a la fase endurecedora AlyCu,
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el tamano de los precipitados es de 2 — 9um distribuidos homogéneamente en la matriz
de Al

Los ensayos de compresion arrojaron curvas esfuerzo-deformacion reproducibles en-
tre espumas de un mismo poro y de una misma etapa de tratamiento térmico. Las
espumas que presentaron mejores propiedades mecanicas fueron las de solubilizacion
para ambos tamanos de poro. Todos los ensayos presentaron el comportamiento tipico
de los materiales porosos y se definieron los parametros correspondientes a cada zona,
Modulo de Young para la zona de elasticidad lineal, esfuerzo de Plateau en la zona
de deformacion cuasilineal y finalmente esfuerzo y deformacion que indican el fin de
la zona dos y el inicio de la regién de densificacién. Las propiedades mecanicas de las
probetas antes del tratamiento térmico son muy similares para los dos tamanos de poro.
Sin embargo, cambian drasticamente entre ellas al solubilizar y envejecer las probetas,
lo que senala que los cambios microestructurales estan relacionados con el tamano de
poro, siendo las porosidades pequenas, con mayor area superficial, las que presentan
mejoras mas grandes.

Finalmente, se observa que hay un aumento en la absorcién de energia para todas las
probetas tratadas térmicamente tomando como referencia los valores de las probetas de
fundicién. El cambio mas significativo se obtiene en las probetas unicamente solubiliza-

das para ambos tamanos de poro, por la distribucién homogénea de finos precipitados.
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