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@Resumen:

Esta invencién propone un nuevo procedimiento de
fabricacion de material metélico de alta porosidad,
partiendo de una masa de polvos en condiciones de
imponderabilidad. La consolidacién de la estructura
particular se realiza preferentemente de manera
cuasi-instantanea. Entre las ventajas del método,
destacan la amplia variedad de materiales que
pueden tratarse, el amplio rango de porosidades que
pueden alcanzarse, su bajo consumo de energia, v,
en el caso de sinterizacion por descarga eléctrica, la
funcionalizacién por alineamiento de la porosidad.
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DESCRIPCION

Procedimiento de fabricacion de material metalico de alta porosidad en

condiciones de imponderabilidad

Objeto de la invencion

La presente invencidén tiene por objeto -un nuevo método de fabricacién de
materiales metalicos de muy alta porosidad. Se trata de la consolidacién de polvos
mientras flotan en condiciones de imponderabilidad, alcanzandose mayor grado de
porosidad y de una forma practicamente instantanea. Entre sus ventajas destaca,
su bajo consumo de energia al no alcanzarse temperaturas de fusiéon. La
invencion corresponde al area de transformados metalicos y puede aplicarse en la
industria quimica y farmacéutica para el almacenamiento, distribucién, control y
filtrado de fluidos y en las industrias de la energia y aeroespacial para sistemas de

intercambio de calor.

Estado de la técnica

Se definen las espumas metdlicas como aquellas estructuras celulares
constituidas por un metal sélido con porosidades por encima del 40%. La primera
que se logré fabricar fue en 1948; para ello, se genero6 la evaporacion de mercurio
en el seno de un liquido durante la solidificacién del mismo. Para evitar la toxicidad
del mercurio, en 1956 se desarrollaron agentes espumantes que generaban gas
por descomposicién térmica, y asi el gas provocaba la porosidad en el metal. A
partir de entonces, se han desarrollado numerosos métodos de fabricacion, tanto a
nivel de investigacion como a nivel industrial, algunos de los cuales parten de

polvos metalicos [1-3].

Uno de éstos métodos se basa en producir una sinterizaciéon muy somera de los
polvos metalicos, de manera que el cuerpo resultante muestre una cierta
porosidad residual. La maxima porosidad que puede obtenerse por el
procedimiento convencional corresponde a la existente en la masa de polvos
suelta. [4-8]. Una variacion de este proceso parte de particulas o aglomerados de
polvo metalico, precalentadas a la temperatura de sinterizacion en condiciones de
imponderabilidad, que son obligadas a depositarse sobre un substrato,

generalmente mediante una corriente de gas portador [9].
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Un segundo proceso incorpora al proceso anterior espaciadores, substancias
como cera, otras de origen polimérico o de caracter inorganico, en forma de polvo,
que por su naturaleza no se consolidan con los polvos metalicos y que pueden ser
eliminadas al final del proceso de fabricacion. Dicha eliminacion puede ser bien

por incineracion, lixiviacion, etc. [10]

Un tercer proceso parte de metal fundido, en cuyo seno se insuflan gases. En un
caso, gas inerte a alta presion queda formando porosidad que se mantiene al
solidificar, o bien, en otro caso, mediante la disolucion de gas en el metal liquido a

presion, permitiendo su liberacion controlada durante el proceso de solidificacion.

Un cuarto tipo de procesos usa agentes espumantes. Mediante la adicion de los
mismos en una aleacion fundida, controlando de forma muy precisa la presion
durante el enfriamiento, o bien mediante la consolidacién de un metal en polvo con
el agente espumante, seguido de un calentamiento, que permita al agente

espumante liberar un gas y asi expandir el material durante la sinterizacion. [11]

En quinto y ultimo lugar, debe mencionarse el uso de precursores. Se puede
proceder mediante la electrodeposicion o deposicidn en fase vapor de un metal
sobre un precursor polimérico en forma de espuma, seguido de nuevo de una
incineracion y completa eliminacion de dicho precursor en una etapa posterior.
También existe un método de fabricacion basado en la pulverizacién de metal
fundido por aspersion sobre una base con la porosidad controlada o mediante el
control de las condiciones de co-pulverizacion de un segundo material, que luego
se pueda quitar [12]

Existe una gran variedad de productos metalicos porosos en el mercado (Alulight,
Duocel, espumas de niquel, acero inoxidable, cobre, zinc, estafio...) obtenidos con
alguno de los procedimientos anteriores, pero en esta invencién se propone un
nuevo método de fabricacion que aporta una mayor versatilidad en las variables de

trabajo, a la vez que logra una simplificacién en el proceso.

El principal inconveniente que se encuentra con metales porosos fabricados
mediante espaciadores, es la dificultad de poder eliminar completamente los
agentes espaciadores afadidos para formar la espuma, asi como tener que
realizar una etapa extra en el proceso para realizar esa lixiviacion o eliminacién de

los separadores. [13-14]
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Hay aplicaciones que exigen una porosidad abierta [15-16]. En el caso de adicion
de agentes espumantes, por ejemplo, ocurre que en la mayoria de casos se
obtienen espumas metalicas de celdillas cerradas, es decir, los poros no presentan
cierta o ninguna conectividad; son poros individuales que encierran en su interior el

gas inerte descompuesto en el proceso.

Ocurre también que cada método soélo se puede utilizar en un pequefio
subconjunto de los metales, que ademas tendran también una gama muy reducida
y limitada de tamafios de poro y densidades relativas finales obtenidas. Asi, por
ejemplo, para espumas de aluminio de celdillas abiertas utilizando bolas ceramicas
suaves como agentes espaciadores se obtiene un grado de porosidad de hasta el
90%, con un tamafio de celdillas entre 3 y 5mm. Para espumas de acero
conseguidas mediante la adicion de agentes espumantes, el grado de porosidad
alcanzado es menor, entre 36% y el 62%, aunque también se ve reducido el
tamafio de las celdillas, quedando ahora en 1mm aproximadamente, pero

cerradas.

Con el método de fabricacion de la invencion se aporta no sélo una mayor
versatilidad en el tipo de metal a usar, sino que también se logra ampliar el rango
de porosidades finales obtenibles simplemente variando tanto las condiciones

iniciales del proceso como las de ejecucion.

Se aprovecha la ruta pulvimetallrgica sin necesidad de espaciadores que tengan

que ser eliminados posteriormente.

Ademas, la sinterizacion realizada mediante descarga eléctrica provoca también un
cierto alineamiento de los poros debido al paso de corriente, abriendo camino al

desarrollo de nuevas aplicaciones que aprovechan esa direccionalidad.

Y cabe destacar, por ultimo, que se reduce de forma importante el consumo de
energia porque no hay que alcanzar temperaturas de fusion y la consolidacion se

produce de manera practicamente instantanea.
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Descripcion de las figuras

Figura 1 - Esquema del circuito eléctrico.

Descripcién de la invencion
Los procesos de fabricacion de metales de alta porosidad requieren de un numero
elevado de etapas y/o producen materiales con un rango limitado de porosidades

en un numero limitado de materiales.

En el proceso de invencién propuesto, las particulas de polvo, confinadas dentro

de un contenedor inerte, en condiciones de imponderabilidad, son consolidadas de

manera cuasi-instantanea.

El estado de imponderabilidad puede lograrse en condiciones de ingravidez o
micro-gravedad, pero también puede obtenerse excitando la masa de polvo en un
intenso campo sonoro o, para particulas ferromagnéticas, en un campo magnético
alterno. Se obtiene asi un material particulado en estado de flotacion (e
imponderabilidad) que asegura una buena homogeneidad en el producto final
obtenido, a la vez que permite graduar la porosidad final a obtener, incrementando
simultaneamente el rango de porosidades que se pueden conseguir. El proceso
también permite procesar una mayor variedad de metales, ya que es posible
obtener la situacion de imponderabilidad de forma practicamente independiente al

metal procesado.

La novedad de la invencién reside principaimente en aprovechar la conveniente
distribucién inter-particular que se puede conseguir en estado de imponderabilidad
para, por procedimientos a tal fin que seran especificados mas adelante, fijar unas

particulas a otras consolidando la estructura espacial del material particulado.

Dicha coalescencia puede lograrse mediante diferentes métodos. Por ejemplo,
podria aplicarse una sinterizacién cuasi-instantanea de la masa de polvos por
descarga eléctrica; o bien, la coalescencia podria lograrse mediante el uso de un
aglutinante, como la cera, y aplicando un calentamiento por microondas para fundir

puntualmente la cera, que deberia ser eliminada en una etapa posterior.
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En el caso de la sinterizacién por descarga eléctrica, se producira también un cierto
alineamiento de los poros debido al paso de corriente, abriendo camino al

desarrollo de nuevas aplicaciones debido a esa direccionalidad.

El método que se describe a continuacién consiste en fijar o congelar la estructura
de un material particulado de porosidad elevada y, en su caso, funcional, para

producir un cuerpo sélido poroso.

En una primera etapa debe producirse una situacion de imponderabilidad de
particulas de polvo metalicas. Para ello se usara de un vial o contenedor en el que
se introduciran los polvos. En una de las variantes de la invencién, el vial
dispondra de unos electrodos de contacto para realizar la consolidacién. El grado
de llenado del espacio util del contenedor puede variar desde el valor maximo, de
1 centimetro cubico de polvo sin compactar por cada centimetro cubico de espacio
util de contenedor (lo que produciria un producto de baja porosidad), hasta un
valor minimo de alrededor del 0,05 centimetros cubicos de polvo sin compactar
por cada centimetro cubico de espacio util de contenedor (lo que daria lugar a un
producto con una porosidad del 0,95). A su vez los tamarios de las particulas de
polvo que se usen pueden tener una distribucion unimodal (lo que producira poros
de tamafios homogéneos) o de distribuciéon polimodal, o unimodal con elevada
dispersion (lo que producira poros de tamarios diversos). Por su parte, la
morfologia de las particulas de polvo podra ser esférica (lo que producira polvos
geomeétricamente equiaxiales), planas o aciculares (lo que producira porosidad
funcionalizada). La forma del contenedor puede ser de geometria tan simple como
un cilindro, o puede hacerse mas complicada, sin mas que disponer de electrodos
auxiliares en distintos puntos del contenedor. Incluso pueden conseguirse cuerpos
de simetrias especiales, donde los electrodos se sitien en el nlcleo de la pieza y

en su periferia.

El contenedor asi preparado se somete a condiciones en que la masa de polvos
adquiera la condicién de imponderabilidad. En una variante de la invencién esto
puede lograrse en condiciones de baja gravedad, aceleraciones absolutas en
cualquier direccién inferiores a 0,2g. Estas condiciones de ingravidez podrian
conseguirse mediante vuelos parabdlicos, caidas libres que permitieran
condiciones de pseudo-imponderabilidad durante el tiempo suficiente, o bien
mediante cualquier otro modo. Para ayudar en este cometido, o exclusivamente

para producir las condiciones de imponderabilidad, se puede usar de ondas
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acUsticas o elasticas, o bien de campos magnéticos o eléctricos alternos

multidireccionales con frecuencias y orientacién convenientemente reguladas.

El rango de los campos sonoros seria de frecuencias entre 20Hz y 20kHz, con una
presion sonora superior a 5-10" N/m? (potencia superior a 5-10* W/m®). Para el
caso de aplicacion de campos magnéticos, seria una frecuencia menor que 120Hz
y una intensidad de campo entre 2 y 5 kA/m. Para aplicacién de campo eléctrico,
frecuencia también menor que 120Hz y la intensidad de campo menor que
100kV/m.

Alcanzadas las condiciones anteriores, en una modalidad de la invencién, se
procede a hacer pasar una corriente eléctrica de elevada intensidad a través de la
masa de polvos. La corriente eléctrica se obtiene mediante la descarga de una
bateria de condensadores u otra fuente de corriente eléctrica continua de
intensidad suficiente para que la consolidaciéon ocurra en muy bajo espacio de
tiempo, tipicamente pero no exclusivamente, del orden o inferior a 0,1 segundos.
El que la consolidaciéon se realice de forma practicamente instantanea es una
grandisima ventaja frente a otros muchos procesos. El paso de corriente a través
de la masa de polvos en estado de imponderabilidad exige la presencia de
caminos continuos de material pulverulento entre los dos electrodos. Esta
condicion viene favorecida por la propia aplicacion del campo eléctrico continuo
que genera el paso de corriente. En las condiciones de procesado anteriores se
produce cierto ordenamiento de las particulas de polvo en estado de
imponderabilidad para formar fibrillas que conecten los electrodos, generando al
mismo tiempo una porosidad que muestra cierta orientacion entre los referidos
electrodos. En funcién de la resistividad del propio metal, tipo de corriente
aplicada, intensidad de dicha corriente y tiempo de aplicacion, forma del vial,
longitud entre electrodos y coeficiente de llenado del espacio de confinacién de la
muestra, que viene a su vez determinado por el tamafo del vial, la distancia entre
los electrodos de cierre y el volumen de polvo pesado, se puede llegar a diferentes

condiciones de sinterizacién que no serian viables por otros métodos.

Una variante alternativa de consolidaciéon del material particulado en estado de
imponderabilidad se propone en esta invencién con la ayuda de aglutinantes. En
primer lugar, se procede a mezclar los polvos con el aglutinante, generalmente una
cera. En segundo lugar, una vez introducidos los polvos premezclados en un
contenedor inerte, se somete el mismo a condiciones en que la masa de polvos

adquiera la condicién de imponderabilidad, segun se ha descrito mas arriba. En
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tercer lugar, con una fuente de microondas, se produce la fusion del aglutinante
quedando los contactos entre particulas soldados, al menos con suficiente
resistencia en verde como para poder proceder a continuacion a una sinterizacion
tradicional en horno. En esta variante, habria que asegurarse de la correcta
eliminacion posterior del aglutinante, durante la etapa de sinterizacion o
previamente a la misma. Por ejemplo, al disponer la pieza tratada con microondas
(pieza en verde) de una configuracion de poros abierta, la extraccion del
aglutinante se podria llevar a cabo de forma bien sencilla mediante lixiviacion,

calentamiento, etc.

Otros métodos de cohesidon entre particulas serian igualmente validos, no
limitandose la invencion a los dos métodos descritos con mayor detenimiento. Tan
solo habria que asegurar la rapida cohesion entre particulas para mantener la

distribucién inter-particular lograda con los procedimientos previamente descritos.

Considerando la rapidez de la consolidacion realizada podran obtenerse cuerpos
porosos con estructuras metdlicas vitreas, lo que constituye otra modalidad de

esta invencion.

Esta invencion se diferencia de otros procedimientos para producir espumas
metalicas en el principio que utiliza, asi como en los resultados que produce.
Respecto al principio que utiliza, se caracteriza en la fijacidbn o congelacion cuasi-
instantanea de la estructura inter-particular de un material particulado en
condiciones de imponderabilidad, sin necesidad de calentar a temperaturas
cercanas a la fusion. En cuanto a los resultados que produce, se diferencia en que
no queda limitada a un pequefio subconjunto de metales, y permite obtener una
amplia gama de tamarnos de poro y densidades relativas finales. Ademas, dicha

porosidad puede tener un valor controlable y ser, en su caso, funcionalizada.

Modo de realizacion de la invencion

Se va a proceder a explicar un ejemplo de realizacién de la invencién utilizando
condiciones de microgravedad para obtener el estado de imponderabilidad y
sinterizacion eléctrica como método de cohesion.

Se pesaron 0,85g de polvo de hierro y se introdujeron en un vial no conductor de
cristal de cuarzo de 4mm de diametro y 13,8mm de longitud. Se cerr6 el vial por
los extremos con electrodos de cobre de didmetro adecuado, asegurando la
hermeticidad sellando los tapones con un poco de silicona: quedé en el vial un

espacio libre del 37'7%. La resistividad de la muestra varia segun la resistividad
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del propio metal, la secciéon transversal del tubo de cuarzo, la longitud entre
electrodos y el coeficiente de llenado del espacio de confinacién de la muestra,
gue viene a su vez determinado por la seccién del tubo, la distancia entre los

electrodos de cierre y el volumen de polvo pesado.

El vial junto al equipo de sinterizacion fue embarcado en un vuelo parabdlico en
que se disponian de 90 segundos de microgravedad, durante los cuales se realiz6
la consolidacion.

Aprovechando esas condiciones de microgravedad, se diseiid un circuito que
cumpliera con las especificaciones necesarias para la muestra. Esta se colocé en
un dispositivo para su conexidn rapida al sistema de condensadores. El circuito de
alimentacion de corriente, por su parte, se construyé con un banco de 44
condensadores con una capacidad total de 1,1 mF cargados a 800 V durante los
periodos de hipergravedad entre parabolas. Para ayudar a la separacion de las
particulas durante el periodo de microgravedad, junto a la posicién de sinterizacion
se situdé un altavoz que se alimenta con una estatica, lo que produce suficiente
vibracion en los polvos como para desagregar las particulas en microgravedad. El

disparo del interruptor se realiz6, aproximadamente, a mitad de parabola.

Mas tarde en el laboratorio, se extrajo la muestra del tubo con la mayor precaucion
para preservar la estructura sinterizada, procediendo a estimar el grado de
sinterizaciéon mediante pesada separada de la parte pulverulenta y la parte o
partes que aparecen formando un conjunto consolidado con una integridad
suficiente como para soportar la manipulacion de extraccion del tubo y posterior
separacion de la parte pulverulenta. El peso de polvo sinterizado conseguido fue
de 0,63g9.

10
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Reivindicaciones

1. Procedimiento de fabricacion de material metalico de alta porosidad
caracterizado por las siguientes etapas:

a) Suspension de las particulas del polvo metdlico a tratar en condiciones
de imponderabilidad. Para ello se confina la masa de polvo a procesar
en un contenedor inerte. Posteriormente, el contenedor se somete a
una o varias de las operaciones siguientes:

a.1.- Vuelo parabdlico y/o caida libre y/o otros procedimientos que
produzcan una aceleracién absoluta maxima de la masa de polvos
de 0.2 g en cualquier direccion del espacio.

a.2.- Aplicacion de un campo sonoro con una frecuencia entre 20Hz
y 20kHz, presién sonora mayor de 5-10™" N/m?.

a.3.- Aplicacion de un campo eléctrico alterno con una frecuencia
menor de 120Hz, y una intensidad de campo menor de 100kV/m.
a.4.- Aplicacion de campos magnéticos multidireccionales de
frecuencias controladas, menores de 120Hz, y una intensidad de
campo entre 2y 5 KA/m.

b) Una vez alcanzada y mantenida la condicion de imponderabilidad, se
realiza la consolidacion de la masa de polvo, preferentemente pero no
exclusivamente, por el procedimiento siguiente:

b.1.- Haciendo pasar a través de la masa de polvos una corriente
eléctrica de elevada intensidad, preferentemente pero no
exclusivamente, mediante la descarga de una bateria de

condensadores precargados a 800V.

2. Procedimiento de fabricacién de material metalico de alta porosidad seguin
reivindicacion anterior, caracterizado porque el polvo metdlico puede ser
cualquier metal y la cantidad de polvo en el contenedor oscila entre un
maximo de 1 centimetro cubico de polvo sin compactar por centimetro de
contenedor, y un valor minimo de 0,05 centimetros cubicos de polvo sin

compactar por cada centimetro cubico de contenedor.
3. Procedimiento de fabricacion de material metalico de alta porosidad segiin

reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el polvo metalico pueda

ser un vidrio metdlico y la cantidad de polvo en el contenedor oscila entre

11
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un maximo de 1 centimetro cubico de polvo sin compactar por centimetro
de contenedor, y un valor minimo de 0,05 centimetros clbicos de polvo sin

compactar por cada centimetro cubico de contenedor.

Procedimiento de fabricacion de material metalico de alta porosidad segun
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el contenedor inerte, y
por tanto, la pieza final, pueden ser de geometrias simples como un

cilindro, o hacerse mas complicada, incluso formas huecas.

Procedimiento de fabricacion de material metalico de alta porosidad segln
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el procedimiento descrito,
incluyendo todas las etapas, tiene lugar en un corto espacio de tiempo,

preferentemente menor a 5 segundos.

Procedimiento de fabricacion de material metélico de alta porosidad segin
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque la consolidacion del
material puede realizarse mediante la mezcla previa del polvo metalico con
aglutinantes, que luego son fundidos mediante la aplicacion de
microondas. Los aglutinantes deben ser posteriormente eliminados en una
etapa de sinterizacién convencional. A esta variante del proceso, no es de

aplicacion la reivindicacion 3 anterior.

12
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D01 GARCIA-MORENO et al. Experiments on metallic foams under 2009
gravity and microgravity. Colloids and Surfaces A: Physicochem.
Eng. Aspects Vol. 344, paginas 101-106.
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D03 WUBBEN et al. Stabilty of metallic foams studied under 2003
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marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracion

El objeto de la invencién es un procedimiento para la fabricacion de un material metalico de alta porosidad mediante la etapa
de suspensién de las particulas del polvo metalico a tratar en condiciones de imponderabilidad y posterior consolidacion de
la masa de polvo. Se puede utilizar para todo tipo de metales y permite obtener una amplia gama de tamafios de poros y
densidades relativas finales.

El documento D1 divulga un método para la obtencion de espumas metalicas mediante la espumacion de polvos metélicos
por calentamiento de un precursor sélido en condiciones de microgravedad y consolidacién de la masa de polvo. (Ver
apartados 2.1y 3.2)

El documento D2 divulga diferentes métodos conocidos para la fabricacion de una espuma metdlica utilizando un agente
liberador de gases o sinterizacion con esferas huecas para la espumacion de particulas metalicas en condiciones de
microgravedad. (Ver pag. 746).

El documento D3 divulga un procedimiento de fabricacion de espumas metalicas mediante la mezcla polvo metdlico con un
agente liberador de gases y posterior espumacion de la mezcla mediante fusion en condiciones de ingravidez durante la
realizacién de vuelos parabdlicos. (Ver resumen).

Ninguno de los documentos D1 a D3 anteriores o cualquier combinacion relevante de los mismos revela un procedimiento
de obtencion de una espuma metdlica mediante las etapas de suspension de las particulas metalicas en condiciones de
imponderabilidad y posterior consolidacion de la masa de polvo sin la necesidad de utilizar precursores, agentes liberadores
de gases o0 agentes espumantes y no siendo tampoco necesario el calentamiento a temperaturas cercanas a la de fusion de
las particulas metalicas.

Por lo tanto, la invencién tal y como se recoger en las reivindicaciones 1 a 6 de la solicitud es nueva e implica actividad
inventiva. (Art. 6 y 8 LP).
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