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RESUMEN

Las espumas de aluminio se caracterizan estrucheate por la topologia de sus celdas. Las espuraas d
porosidad cerrada suelen presentar imperfeccionag grandes producidas por la coalicion de burbujps
ocurre durante el espumado. Para disminuir estetefese busca estabilizar las espumas agregandicpdas
ceramicas que puedan pegarse a la interfase liggak Estas disminuyen la velocidad de drenajdigeido
durante la formacion de las celdas, retardando lasiuptura de las paredes de las mismas. En estgajo
estudiamos el efecto de agregar particulas cerasnmabmicronicas, afines en composicién quimica laon
aleacion AlSi6Cu4, sobre la topologia de las celd@sesentamos un analisis comparativo de la disgion de
celdas en las diferentes muestras, evaluando etlados dopantes para evitar la ruptura de celdasadte el
espumado. Las particulas de alimina se pegan eisibhte a las paredes de las celdas, evitando la
coalescencia de burbujas aun para el mayor tiemp@spumado utilizado. Las particulas de mulita baga
punto de fusién de la aleacion, permitiendo realiegapumas estables a menor temperatura. Realizamos
primer andlisis de las propiedades mecénicas e laasicro-ensayos de flexién de 4 puntos in s#talizados
dentro de la cAmara del microscopio electronicdderido.

Topico: Topico 2: Materiales Metalicos
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1. INTRODUCCION

Las espumas sdlidas se caracterizan por poseeidaées relativas que son solo una fraccion de la
correspondiente al material monolitico, con el ggd® de que las propiedades estructurales resstaon
también elevadas (alta rigidez y resistencia efipafi Estos factores hacen que sean sumamentéissapara
aplicaciones en estructuras livianas, sobre todwauicleos en paneles sandwich. En particulaedpamas de
aluminio estan utilizandose en la actualidad emdstria automotriz para disefiar automéviles maanos,
seguros Y fabricados con materiales reciclables.

Al presente existen numerosas empresas ofreciemdercialmente distintos productos basados en aleegi

de aluminio, fabricado a partir de metal fundidpop métodos pulvimetallrgicos. Sin embargo, estaernales

no han alcanzado su nivel maximo de aplicacionedesarrollo debido a que aun hay que mejorar su
comportamiento mecéanico y lograr un método de praida mas eficiente y repetitivo. Para lograr larfacion

de celdas con una distribucidn homogénea de tamdf@ysque entender los mecanismos que llevan a la
estabilidad de las espumas, impidiendo la coaleszete las celdas con la consecuente formaciérydieras

en el interior de las espumas sélidas. Para esigregian particulas que permanezcan soélidas naegitraetal
esta en estado liquido. Los mecanismos que llevdisrainuir el drenaje promoviendo la estabilidadlae
espuma estan en discusién, con dos argumentospatiee sobre el rol que cumplen las particulagiasliLa
mayoria de los autores adjudican este comportamerambios de viscosidad del liquido producidasia®
particulas al depositarse sobre la interfase ltggis (paredes de las celdas) [1, 2, 3]. Otrosider@n que la



estabilidad de las espumas se produce porque a@rgee@ las interfases solido-liquido generan figerza
interfaciales, similares a las que se observarspanaas liquidas, que enlentecen el drenaje del tiptalo [4].

En el presente trabajo se estudia el efecto dggagparticulas ceramicas submicrénicas durantabdchcion

de espumas de AISi6Cu4, preparadas por métodosmmihiirgicos. Se reporta en la literatura que las
particulas de menor tamafio son mas eficientesgsiahilizar las espumas [5], pero no tenemos conento
sobre estudios referidos al empleo de particulamores a Irm. Se seleccionaron particulas submicrénicas, del
orden de los 400-700 nm, para analizar si de eateera se puede lograr estabilizar las espumasr@manor
cantidad de aditivos no metélicos. Se emplearontigos diferentes de particulas, afines a la comijios
quimica de la aleacion de aluminio elegida: alimnanulita. Se discuten los cambios observados en la
topologia de las celdas y en las propiedades nexsade las espumas resultantes.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Las espumas metdlicas se fabricaron por pulvimgfialuSe colocaron en un molino de atricion alumisilicio

y cobre en polvo, con tamafio de particula menordgumicrones y pureza del 99%, en cantidades adasua
para obtener la aleacién AISi6Cu4. Se mezclo arp@0 por media hora, agregando 0.5 wt% de,Tabmo
agente espumante. El hidruro fue tratado previaenamt80 °C por 3 horas, para aumentar su tempeerdéur
descomposicion a valores cercanos a la temperd¢ufiasion de la aleacion de aluminio [6]. Con es&zcla,

se prepararon tres tipos de muestras diferentesadifivos, con 3 wt% de alimina ¢8k) y con 3 wit% de
mulita (3ALO; .2SiQy). Las particulas ceramicas empleadas, de pure8&9poseen un tamafio de particula
medio indicado por el fabricante de 400 nm pai@denina y de 700 nm para el caso de la mulita.r€ggvaron
los compactos precursores haciendo muestras @il@sdpor prensado en caliente en aire a 450 °Q)yM2Pa.
Estas muestras se espumaron tratando a 700 °C ifesentes tiempos, dentro de un molde cilindrico
precalentado de 1 pulgada de didmetro para liraitaspumado a una sola direccion. Se espumaronacbosp
de diferentes volimenes (entre 1.25 gm.5 cnj), regulando la cantidad y tamafio de las celda®(yende su
densidad) variando los tiempos de espumado. Lasnesp se pulieron y se observaron al microscopio
electronico de barrido (SEM) y al microscopio optic

A partir de muestras cilindricas con densidad ixglal material sélido de 0.5 a 0.6, se prepararobetas para
ensayos de flexion de 4 puntos cortando con umeasien disco de diamante y rectificando con pulidhas
probetas utilizadas fueron de dos tipos: en ursasdllas se encuentran elongadas en la direccitanlalegitud

L de las muestras mientras que en las otras est@prliculares a dicha longitud, como se obsetaalarecha
de la figura 1. En materiales celulares, para ggerésultados de los ensayos de traccién/comprasian
confiables, las probetas deben contener una cdntidiaima de 7 celdas en cada una de sus dimensieoes
ello se decidi6 ensayar muestras con densidadveelaita (las espumas de uso industrial tienen rgémente
una densidad relativa de 0.1 a 0.25) y poros ch{aelsorden del milimetro) para abarcar variasalgdfacilitar

un buen desarrollo del ensayo.
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Figura 1. Muestra colocada en el dISSItIVO para ensagdtedion de 4 puntos (izquierda) y tipos de prabeton
sus dimensiones (derecha).




Las dimensiones de las probetas, densidad de lanespi y densidad relativa a la del aluminio sélidg estan
resumidas en la tabla 1. Se montaron en un appsatomicro ensayos de flexion de 4 puntos inventiaka
ensayos in situ: la porcion central de la muestranpnece fija mientras los apoyos exteriores sglalem hacia
abajo a una velocidad de 0.2 mm/min. De esta mdaegparte central permanece siempre a foco y sdepue
seguir la formacion y evolucién de grietas dire@ata en un microscopio o en la cAmara del SEMldchéd se
determin6 como la distancia vertical recorrida Ipsrapoyos externos. Registramos en una PC laci@mnide la
fuerza con la flecha. El ensayo se detuvo al alraompa flecha de alrededor de 4 mm para asegueaseu
pueden despreciar efectos de corte y rotaciénseagdoyos.

Tabla 1. Dimensiones y densidades de las probetas paesm$ag/os de flexion de 4 puntos.

Probeta | Aditivo | Direccion Masa (g) | A (mm) L (mm) e (mm) * rel
1 Alimina | Perpendiculaf 0,424 8,01 24,26 1,38 1,58 0,58
2 Alimina| Paralelo 0,567 7,91 25,00 2,05 1,40 0,51
3 Mulita | Perpendiculaf 0,618 7,80 25,00 2,07 1,53 0,56
4 Mulita Paralelo 0,376 7,90 25,00 1,26 1,51 0,55

3. RESULTADOS Y DISCUSION

La observacién macroscopica de las muestras devbljmen revelé la presencia de celdas mas grangaslo

no se le agrega ningun tipo de particulas cerdnaidasaleacion. Ademas, para tiempos de espumagioreza

es evidente el efecto de la gravedad ya que ldagek aplanan quedando elongadas en direcciéengéplar

a la direccién de espumado. A pesar de que lastragegfie contienen mulita presentan celdas maashice

las de las muestras sin aditivos luego de un tiedp@spumado de 7 minutos, después de 12 minwgos la
paredes comienzan a colapsar formando celdas graodeoalescencia. Las muestras con un 3wt% deral
son las que menos crecieron en volumen con el eggpmnta influencia del tiempo de espumado no es muy
notable en este caso. Las celdas son chicas y apreeia su coalescencia incluso para el tiempesgamado
mayor. En la figura 2 comparamos los compactos yriaestras espumadas por distintos tiempos padofs
tipos de particulas ceramicas empleados.

“AISi6Cu4 + 0,5wt% TiH2 + 3wt% mulita

12 min 17min__ [§

Figura 2. Variacion de la distribucion de las celdas cotieghpo de espumado para las muestras de bajo galum
con (a) 3 wt% de alimina y (b) 3 wt% de mulita.

Los tres tipos de muestras de mayor volumen, esgposnpor 14 minutos, se expandieron hasta una altura
similar, formando una espuma con densidad de alcedie 0.5 g/crh No obstante, el tamafio de celda es muy
diferente en las tres muestras. Las celdas de d¢stnaucon alimina son redondeadas, con un diameti® de

5 mm y con menor dispersién en el tamafio de lamagsisLas celdas de la muestra con mulita son iaeggy

con una gran dispersion de tamafio, llegando algeeddas a tener mas de 15 mm en su mayor dimenssn.
celdas de las espumas sin aditivos presentan us@esteuctura intermedia entre las dos espumasarticyias
cerdmicas, con zonas con paredes de celda muyddslga



Identificamos la distribucion de las particulasiogicas en la mesoestructura observando el ineitas celdas
en el SEM (figura 3). Para lograr una buena estalil de la espuma, las particulas deben estarbdisia
homogéneamente en las paredes de las celdas, rajpaeg formando clusters. La posicion que ocupsn |
particulas y su distribucion depende de la bameeaanica que forma la capa de 6xido en la superflei
liquido y la barrera termodinamica creada por Iesiten superficial (mojabilidad de las particulaBh la
literatura se reporta que solamente para particaladouena mojabilidad, se logra la adherenciaslenismas a
la interfase liquido-gas que forma las paredesadecéldas, disminuyendo la velocidad de drenajdigigbo
hacia los bordes de Plateau [7]. Las particuladngieas como la alimina y la mulita no mojan al ahion
liquido por debajo de los 900 °C, sobre todo erqireia de 6xido superficial [8,9]. Sin embargolaefigura 3
(b) se observa que en las muestras con alUminarteygran cantidad de particulas distribuida erpasdes
interiores de las celdas, faciimente distinguiljpescisamente debido a su baja mojabilidad. Al fisediel
aluminio, las particulas flotan hacia la interféisgido-gas, a la cual se adhieren durante elanfanto de la
espuma modificando la curvatura de las celdas gedan mas redondeadas. En la figura 3(c) se obgeevan
el caso de particulas de mulita, la cantidad déqodais adheridas a las paredes no es tan mamlaskryandose
zonas rugosas indicativas de la reaccion de lanasicon el metal. Esta reportado en la literatuealg mulita
se ataca fuertemente en presencia de aluminiodbguieduciendo al SiD[10]. Basados en estos datos,
suponemos que el oxigeno oxida al aluminio y seasainexistente naturalmente al partir de alumimigelvo,
aumentando el espesor de la capa de 6xido quereclasbparedes de las celdas. Por su parte,@bdibre en
la aleacion fundida disminuiria su punto de fusién.

Figura 3. Observacion al SEM de las paredes de las cellsdnuestras espumadas por 7 minutos (a) sikaslit
(b) con 3 wt% de aliminay (c) con 3 wt% de mulita.
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Cuando el metal liquido drena durante el espumkdpyesencia de una capa de 6xido sobre la suigerfic
liquido-gas que forma las paredes de las celdas ae se formen "arrugas" facilmente distinguibks.la
figura 4 comparamos una espuma con mulita espurpadal?2 minutos con una de AlISi6Cu4 sin dopar
espumada por 17 minutos. En la figura 4 (a), sergbsque en la espuma con mulita, a pesar de diergio

de tratamiento térmico fue menor, la cantidad degpks producidos por el drenaje por gravedad @dhlm
fundido es muy marcada. Este fendmeno puede debepse al tener un menor punto de fusion, la videdses
menor y la velocidad de drenaje del metal serd m#\demas, la capa de éxido que recubre las pawchéss
celdas deberia ser mas gruesa debido a la redutei@iQ, facilitando la observacion de dichas arrugadagn
muestras sin dopar, los pliegues de la capa d® @xichienzan a aparecer para el tiempo de tratamiémico
mayor (figura 4 (b)).

a b
Figura 4. Detalle de las arrugas que se observan en ladgmde las celdas indicando que existié drenaje po

gravedad (a) después de 12 minutos de espumadmaestra con mulita y (b) después de 17 minut@sgdemado en la
muestra sin aditivos.

a ,, : 3
Figura 5. Paredes de las celdas de la espuma con 3 wtilita sspumada a 620°C por 12 minutos. Se observa:
(a) la distribucion de particulas cerdmicas y #ausencia de arrugas de la capa de 6xido.

Para corroborar que el efecto observado en la anplibviene de un menor punto de fusion de la aeade
AlSi6Cu4, se espumaron compactos a menor tempardtuarla figura 5 se observa el interior de ladate la
muestra conteniendo 3 wt% de mulita espumada ad6@6f 12 minutos. Al bajar la temperatura de esplama
se logra disminuir el efecto del drenaje por gradegh que no se detecta la presencia de arrudas paredes.
Se observa la presencia de particulas d©sAéobre las paredes de las celdas. En este casmtidad de



particulas de alimina agregadas es menor ya guellga contiene alrededor de un 60 mol% deQAlen su
composicion. El aspecto de las paredes de lascglsia topografia es intermedia entre la obsergadauestras
sin aditivos y con aliimina espumadas a temperatasaltas.

Los ensayos de flexién de 4 puntos se realizarbresmuestras dopadas con particulas ceramicas adpara
700 °C. Los resultados se presentan en la figgad ¥ (b) para las dos configuraciones de celdaayaas. La
orientacion de las celdas es el factor critico p@sgropiedades mecanicas. Si bien la distribugilis tamarfios
de celda parecen homogéneos, en casi todos los egiste una zona con un defecto que puede sereluha
muy grande o la cercania de varias celdas. Espemiéé en el caso de celdas orientadas perpendianite a la
longitud de la muestra, esto da lugar a zonas deetdracion de tensiones, favoreciendo la fractierda
probeta en ese punto. La consecuencia directadisgarsién encontrada en las curvas tension-deftidm de
estas Ultimas muestras. En la figura 6 (b) se ptaselos resultados de ensayar dos muestras con
mesoestructuras similares para comparar los efdet@s particulas ceramicas.

En las curvas tension-deformacién se observa qgolde una region lineal elastica, comienza la doiém de
grietas en las paredes de las celdas, con un camb#opendiente de la curva hasta que finalmenfeasturan.
En todas las muestras ensayadas, las espumas ttmsadracturan a mayores deformaciones. Ensl da las
celdas orientadas paralelas a la longitud de |lagteo(figura 6 (a)), el comportamiento de ambasstnag es
similar. En el caso de las muestras con celdastadas perpendiculares a la longitud de la profiigpara 6
(b)), las pendientes de las regiones elasticagifementes.

a b
Figura 6. Curvas de tensién vs. deformacion obtenidas tir plarensayos de flexién de 4 puntos realizadbseslas
espumas con particulas cerdmicas con celdas atén(a) paralelas y b) perpendiculares a la lodgitula probeta.

En la figura 7 se muestran las superficies dedraabbservadas en el SEM luego de los ensayogxiérflde 4
puntos de las muestras con (a) alimina y (b) muitrambos casos, la fractura es mayormente iat@ntar
dactil. Existen numerosas grietas intragranulapgesumiblemente sobre la capa de oxido que redalre
paredes, algunas de las cuéles se marcaron cdradlen las fotografias. Las muestras con mulitseptan
zonas de fractura fragil, donde se pueden obsptanos de clivaje, probablemente debido al maypess del

film de 6xido que recubre las paredes de las celdas

En las superficies de fractura, se observa la poésale algunas particulas ceramicas en el inteléotas
paredes de celda, en la zona correspondiente &daes de celda. Estas particulas estan aisladas y
conectadas entre si como suponen los modelos d&yK@f, con lo cual nuestras muestras estan mejor
representadas con el modelo de Gegerly et al [Rpdte caso la velocidad de drenaje se reducenaomayor
concentracion de particulas en la superficie depl®des de las celdas respecto a los bordes dascel
cambiando la viscosidad efectiva del metal fundidbambién se sefiala que una mayor cantidad de 6xido
promueve la estabilidad de celdas pero nuestrodtades confirman que esto debe estar acompafiadonpo
alta viscosidad del metal liquido.



— o

a b
Figura 7. Superficie de fractura en (a) muestra con 3 wt¥nima y (b) muestra con 3 wt% mulita. Las flechas
sefialan algunas grietas intragranulares.

Los ensayos se efectuaron dentro de la camarakMI fara seguir in situ la evolucién de grietas eolar
superficie de las probetas. En la figura 8 se maiedtcomportamiento tipico observado en la progagade
grietas. Se observa la evolucién de una grietaedasd celda a otra en una probeta con mulita, etdas
orientadas paralelas a la longitud de la mueste.ptopagacion es evidentemente ddctil y, con mayor
magnificacion, se observan bandas de deslizam@&ntdgunos sectores en los bordes de la grieta.

Figura 8. Propagacion de una grieta en la superficie denurestra con 3 wt% mulita durante el ensayo deditede 4
puntos efectuado en el interior de la camara d&l.SE

4. CONCLUSIONES

Se logré estabilizar espumas de AISi6Cu4 mediaatadicion de particulas ceramicas submicronicas de
composicion afin a la aleacion. Las particulas ldmima se adhieren en mayor cantidad a las pamedas
celdas, siendo marcadamente menor el contenidanieydas en los bordes de celda, como se obsendse
superficies de fractura. Estas particulas retatdavelocidad de drenaje al cambiar la viscosidadndetal



fundido. En el caso de la mulita, la reaccién east& y el aluminio fundido provocan una reducdéhSiQ
gue conlleva a una disminucion del punto de fusi@nAlSi6Cu4. Manteniendo una temperatura de esgama
alta, las particulas no logran estabilizar la espdebido a la baja viscosidad del metal fundideseSéspuma a
menor temperatura, las particulas se adhieren pal&sles estabilizando las celdas. El empleo d@éanadmo
aditivo tiene el doble efecto de estabilizar lavesa y disminuir la temperatura necesaria paraplreado.

Los ensayos de flexion de 4 puntos realizados maregue en las espumas con aliiminas la fractucegeoen
forma ductil y transgranular. En el caso de lasstras con mulita, la mayor cantidad de film de éxidesente
se traduce en la presencia de una fractura mixtetil dransgranular y fragil con planos de clivage las
regiones con mayor espesor en la capa de éxido.
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