Agenzia nazionale per le nuove tecnologie, Ve BELLE SVl Ees Basieies
I'energia e lo sviluppo economico sostenibile

Sistemi di produzione di componenti
compositi metallo schiume e di precursori

per pannelli AFS

R. Montanari, M.E. Tata, B. lacovone, P. Plini

Universita degli Studi di
Roma Tor Vergata

Report RdS/2013/099



SISTEMI DI PRODUZIONE DI COMPONENTI COMPOSITI METALLO SCHIUME E DI PRECURSORI PER PANNELLI
AFS

R. Montanari, M.E. Tata, B. lacovone, P. Plini (Dipartimento di Ingegneria Industriale — Universita di Roma - Tor
Vergata)

Settembre 2013

Report Ricerca di Sistema Elettrico

Accordo di Programma Ministero dello Sviluppo Economico - ENEA

Piano Annuale di Realizzazione 2012

Area: Razionalizzazione e Risparmio nell’'uso dell’energia elettrica

Progetto: Prodotti e processi per il miglioramento dell’ efficienza energetica nell’elettromobilita

Obiettivo: Sviluppo dei processi di produzione e caratterizzazione di componenti strutturali innovativi per la riduzione del peso dei
veicoli a trazione elettrica

Responsabile del Progetto: Antonino Genovese, ENEA

Il presente documento descrive le attivita di ricerca svolte all'interno dell’Accordo di collaborazione “Sistemi di produzione di compositi
di precursori per pannelli AFS mediante pressatura e laminazione”

Responsabile scientifico ENEA: Giuseppe Barbieri

Responsabile scientifico: Roberto Montanari



Universita degli Studi di
Roma Tor Vergata

Indice
SOMMARIO ... 4
1 N ER(0] 010410 ]\ RNt 5
2 DESCRIZIONE DELLE ATTIVITA SVOLTE E RISULTATI.cveteveveteeeeeteseteeeseeseetesesesessessesesenessssessesesesessssensesenesessssesesenensses 6
2.1 MATERIALI E PROCEDURE SPERIMENTALI ...eevvttuieeeeereeetsuieseeessesssnaeeesssessssnaeeessssssssneesessssssssnseessssssssnnmesessssssssmeeessseses 6
2.2 RISULTATI DELL ATTIVITA SPERIMENTALE . eeteieeeieeeeeteeeeeeeeeseieeeseiesesesesesesesesesesesesesesesesesesesesesssesesesesesesesesssssesesesessseseses 7
B2 B 0] oY =1 1 1 17 1Y N 7
BB A 0] oY =1 1 1 1V 3 OO 9
2.3 PRODUZIONE DI AFS DI DIMENSIONI RAPPRESENTATIVE «eeeeeeeieieieieieieieiereresesesesesesesesesesesesesesesesesesesesesesesesesssesesesesesesens 21
LT (0 1V 116 1] [0 ] TR 32
4 RIFERIMENTI BIBLIOGRAFICH ...ccceeieieieieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee ettt ettt ettt ettt ettt e e et e e e e et et et et e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e ereseeeeeeeaeeees 34
3 ABBREVIAZIONI ED ACRONIMI....coiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeee et 34



ACCORDO DI PROGRAMMA MSE-ENEA

Sommario

La ricerca si e focalizzata su due aspetti:

e |'ottimizzazione del bonding metallurgico fra acciai al carbonio o inossidabili austenitici e precursori

commerciali di lega di alluminio;
e |o sviluppo di possibili processi di produzione tramite pressatura e/o laminazione di precursori
compositi piani specifici per i pannelli AFS.

Per quanto riguarda il primo obiettivo. alcuni esperimenti sono stati condotti inserendo pastiglie di
precursore di lega Al-Si1l0 con 0.8% di TiH, all'interno di tubi di acciaio che venivano poi chiusi ad una
estremita. Il bonding in questo caso avviene solo ed esclusivamente nella fase di schiumatura ad alta
temperatura. Altri esperimenti sono stati invece eseguiti utilizzando precursori compositi piani di piccole
dimensioni (20 mm x 20 mm) formati da due lamine di acciaio con al centro il precursore schiumabile di Al-
Si10. In questo caso un legame debole tra acciaio e precursore si instaura gia prima delle schiumatura e
consiste nell’adesione promossa dall’attivazione delle superfici e dalla presenza del disossidante.
Per tutti questi esperimenti, sia in un caso che nell’altro, & cruciale una buona pulitura meccanica con
buona finitura delle superfici e il decapaggio con apposite soluzioni disossidanti. | risultati ottenuti sono
stati particolarmente soddisfacenti perché sono state realizzate giunzioni con una buona interdiffusione di
Fe e Al per uno strato largo 30-40 um a testimonianza dell’eccellente qualita del bonding metallurgico.
Le metodologie sviluppate sono state poi utilizzate per realizzare compositi precursori di maggiore
dimensione (100 mm x 100 mm) e da questi poi i pannelli AFS. La preparazione del pacchetto pelli-
precursore é stata eseguita mediante co-laminazione e pressatura, sia a caldo che a freddo.
La co-laminazione non ha dato risultati positivi poiché la grande differenza tra le caratteristiche meccaniche
degli acciai e quelle del precursore in lega di Al induceva una deformazione plastica cosi diversa tra le tre
parti che formavano il pacchetto da indurre chiari fenomeni di scollamento. Questo difetto e stato
riscontrato sia utilizzando un laminatoio da laboratorio che un laminatoio industriale.
Si & considerata allora la pressatura, sia a caldo che a freddo, inducendo sempre piccole deformazioni
plastiche. Le prove di pressatura a caldo sono state condotte a varie temperature (inferiori a 400 °C,
temperatura di dissociazione dell’agente schiumante TiH,). Entrambe queste tipologie di prova hanno dato
in generale dei buoni risultati anche se a caldo il processo & piu difficilmente controllabile a causa dei
fenomeni di ossidazione, che non si pud completamente eliminare. Nella preparazione del precursore
composito con pressatura a caldo in alcuni casi si sono osservati dei difetti macroscopici e, pil raramente,
anche il distacco delle parti.
Per la maggior semplicita del metodo, e soprattutto per i risultati migliori e piu riproducibili, la pressatura a
freddo e apparsa essere il processo piu affidabile per la preparazione del precursore composito.
Con questo approccio sono stati preparati compositi precursori 100 mm x 100 mm che sono stati fatti poi
schiumare. | pannelli AFS cosi realizzati presentano un corretto bonding metallurgico fra schiuma e lamine
di acciaio e la distribuzione dei pori e sufficientemente omogenea.
Un limite riguarda la minore espansione raggiunta rispetto al precursore libero di espandere a causa del
peso della lamina di acciaio. Per superare questo limite si pensa di sviluppare in futuro una tecnica in cui la
schiuma possa espandere verso il basso piuttosto che verso I'alto. Questo metodo permetterebbe anche di
realizzare pannelli di spessore controllato ponendo alla distanza voluta un piano di contrasto.
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1 Introduzione

La schiume di Al sono usate oggi per produrre pannelli o altre parti meccaniche di forma complessa [1]. La
pelle e costituita da lamiere di leghe di alluminio o di altri metalli. Strutture sandwich con un core di
schiuma di Al o di leghe di Al sono spesso realizzate per ex-situ bonding, cioé si usano adesivi per unire la
schiuma e le lamine metalliche esterne. Questo metodo é facile da applicare tuttavia implica una riduzione
di delle proprieta meccaniche, seri problemi di riciclo e costi abbastanza elevati. Una via alternativa
consiste nell’espandere la schiuma tra due lamine tenute alla distanza finale desiderata (in-situ bonding). In
guesto caso la giunzione ha luogo come conseguenza del processo di schiumatura stesso.

Un altro approccio con in-situ bonding prevede la giunzione preliminare della pelle al precursore a formare
un composito che viene poi fatto schiumare con un trattamento termico [2]. Ovviamente, i metalli che
costituiscono la pelle debbono avere punto di fusione pil alto di quello di Al o della lega di Al

| temi sviluppati nell’lambito dell’accordo di collaborazione tra ENEA e il Dipartimento di Ingegneria
Industriale, gruppo Metallurgia, dell’Universita Roma Tor Vergata riguardano lo studio dei processi e la
realizzazione di compositi pelle-precursore-pelle mediante compattazione per pressatura e/o laminazione.
E’ stata approfondita la metodologia produttiva e la caratterizzazione di componenti in cui il bonding
metallurgico € stato realizzato solo ed esclusivamente durante la fase di schiumatura a proseguimento
dell’attivita condotta nel corso del precedente PAR.

Queste attivita sono di fatto il proseguimento di quanto fatto nei due anni precedenti dall’Universita di
Roma Tor Vergata con lo scopo di realizzare dei precursori compositi specifici per i pannelli AFS (Aluminium
Foam Sandwich), i principali materiali utilizzabili nella realizzazione di strutture leggere per i mezzi di
trasporto collegati alla rete elettrica quali tram, metro, metro e filobus.

Le attivita di ricerca hanno riguardato due aspetti: da un lato la prosecuzione della caratterizzazione del
bonding metallurgico ottenuto durante la schiumatura di precursori in forme metalliche; dall’altra allo
sviluppo di apposite metodologie di giunzione per pressatura o laminazione (sviluppo di procedure di
preparazione delle superfici dei contenitori e/o delle pelli, delle dimensioni e spessori dei contenitori,
studio dei meccanismi di formazione del bonding metallurgico pelle-precursore).

Per quanto riguarda il primo aspetto si sono utilizzati principalmente involucri in acciaio ferritico e di acciaio
austenitico inox per applicazioni strutturali a parete sottile con differenti trattamenti e differenti tipologie
di precursori (Al, AlSi, AlISiMg). In funzione del tipo di precursore sono stati ottimizzati i tempi e le
temperature di schiumatura al fine di determinare il miglior compromesso fra omogeneita della schiuma e
resistenza del bonding metallurgico.

E’ stata poi studiata su campioni piani di varie dimensioni la possibilita di realizzare tramite laminazione e/o
pressatura i precursori compositi specifici per i pannelli AFS.

Le giunzioni dei campioni prodotti sono state studiate mediante microscopia ottica ed elettronica (SEM),
microanalisi EDS per verificarne la qualita, in particolare I'assenza di vuoti, la buona interdiffusione degli
elementi e, nel caso dell’acciaio inossidabile, I'assenza di carburi di cromo.

Infine dopo la schiumatura le mattonelle sono state sottoposte a prove di compressione per verificare la
resistenza e I’energia assorbita.
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2 Descrizione delle attivita svolte e risultati

2.1 Materiali e Procedure Sperimentali
Il primo passo del lavoro svolto e stato quello di scegliere i materiali da utilizzare per la pelle e il precursore
schiumante.
Preliminarmente sono stati considerati diversi tipi di acciai al carbonio e acciai inossidabili austenitici come
materiali da utilizzare come pelle del composito precursore. Sulla base di dati di letteratura e di test
specifici eseguiti nei nostri laboratori la scelta € caduta sull’acciaio al carbonio AISI 1040 e sull’acciaio
inossidabile austenitico AISI 316 L.
Per I'interesse applicativo si & deciso di utilizzare per la campagna sperimentale un precursore contenente
polveri della lega di alluminio Al-Si10 con lo 0,8 % di TiH, prodotto da Alulight. Il precursore era in forma di
barrette ottenute per estrusione.
Per ottimizzare il bonding metallurgico (Obiettivo 1) sono stati realizzati numerosi test utilizzando in un
primo tempo tubi di acciaio e poi lamiere come pelle. L'utilizzo dei tubi & dovuto alla maggior semplicita
dell’esperimento in quanto € piu facile evitare la fuoriuscita del gas tra l'inizio della decomposizione del
precursore schiumante (TiH,) e la fusione della lega. Per la stessa ragione sono state studiate anche
differenti leghe di alluminio (Al, AlSi, AISiMg) aventi diverse temperature di fusione.
Gli esperimenti sono stati condotti inserendo pastiglie di precursore all'interno di tubi di acciaio, che
venivano poi chiusi ad una estremita. Durante il processo di schiumatura avviene la saldatura tra la parete
interna del tubo e la schiuma in lega di alluminio.
Nel caso di compositi precursori piani il processo di schiumatura é stato condotto all’interno di contenitori
di rame o titanio a forma di parallelepipedo con una base di dimensione leggermente maggiore di quella
del precursore per evitare la crescita laterale della schiuma. Anche in questo caso il contenitore veniva
chiuso nella parte inferiore lasciando lo spazio necessario alla schiuma per espandersi verso I'alto.
La superficie dell’acciaio e stata preventivamente pulita meccanicamente con carte abrasive per rimuovere
la strato naturale di ossido, poi € trattata con un disossidante per evitare che la formazione di ossido
durante I'esposizione in temperatura ostacolasse la corretta giunzione. Inizialmente sono state fatte anche
prove senza disossidante ma questa strada & stata subito abbandonata in quanto i risultati erano
chiaramente insoddisfacenti.
In funzione del tipo di precursore sono stati ottimizzati i tempi e le temperature di schiumatura al fine di
determinare il miglior compromesso fra I'omogeneita della schiuma e la resistenza del bonding
metallurgico.
E’ stata poi studiata su campioni piani di varie dimensioni la possibilita di realizzare tramite pressatura e/o
laminazione i precursori compositi specifici per i pannelli AFS (Obiettivo 2).
Anche in questa configurazione, il legame metallurgico forte si crea al momento della formazione della
schiuma quando le lamine d’acciaio vengono in contatto con la lega di Al liquida, tuttavia anche nel
composito e necessario, al fine del suo utilizzo, che si stabilisca un legame tra lamine e precursore. Questo
e il principale problema per la realizzazione del composito.
Per risolvere questo problema sono stati realizzati test di laboratorio basati sulla preparazione del
pacchetto pelli-precursore mediante:

a) Pressatura. Le prove di pressatura sono state di due tipi:

1. pressatura a freddo;

2. pressatura a caldo a varie temperature (inferiori a 400 °C, temperatura di dissociazione
dell’agente schiumante TiH,), con o senza disossidante, con o senza involucro metallico
esterno di protezione. Per I'involucro si sono utilizzati fogli sottili di Cu e Ti perché sono
metalli molto reattivi con O e aiutano ad evitare 'ossidazione. Si intendeva creare un
legame basato sulla diffusione allo stato solido aiutato dall’azione della pressatura
meccanica. Tale legame dovrebbe rendere possibile la successiva laminazione e/o
estrusione senza che si determinino rotture e distacco delle parti.

b) Laminazione.
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Una parte di queste prove, quelle su campioni di grandi dimensioni, sono state realizzate presso lo
stabilimento della societa Italchimici a Lumezzane, che ha messo a disposizione le sue attrezzature (forni,
presse e laminatoi).

Sulla base dei risultati delle prove su scala di laboratorio ed industriale sono stati realizzati i compositi
precursori piani per la produzione dei pannelli AFS. Questi elementi compositi, formati da due lamine di
acciaio come pelle e il precursore schiumante nella parte interna, avevano la forma di mattonelle di
dimensioni via via crescenti fino a 100 mm x 100 mm.

Nei compositi il legame tra pelli e precursore schiumante non € necessario che sia forte perché deve
garantire solo la maneggiabilita pei pezzi senza che si determinino dei distacchi prima della fase di
schiumatura. Il legame metallurgico forte si determinera poi al momento della formazione della schiuma
quando il composito viene riscaldato. Uno schema del processo € mostrato in Figura 1.

Lamina di acciaio

Precursore

schiumante —>

Lamina di acciaio

Figura 1.- Schematizzazione della processo di produzione dei pannelli AFS.

2.2 Risultati dell’attivita sperimentale

2.2.1 Obiettivo 1

L'attivita sperimentale del secondo anno del progetto aveva gia permesso di realizzare un’interfaccia
metallurgica tra pelli di acciaio e schiume di Al o leghe di Al. Il rapporto finale del secondo anno riporta
osservazioni SEM ed analisi EDS che mostrano la buona qualita dei risultati raggiunti.

Con I'Obiettivo 1 del terzo anno il processo e stato ottimizzato fino ad ottenere con buona ripetibilita
giunzioni continue senza cricche ed altri difetti. Queste giunzioni presentano una buona interdiffusione di
Fe e Al; la zona di interdiffusione e larga 30-40 um a testimoniare I'eccellente qualita del bonding
metallurgico.

Gli aspetti fondamentali del processo sono:

1. Una buona finitura delle superfici di acciaio: deve essere rimosso lo strato di ossido originale e non
ci debbono essere significative asperita, che possono portare a zone adiacenti di cattiva aderenza.
2. Il disossidante deve essere distribuito in modo omogeneo all’interfaccia.

In particolare le superfici devono essere attivate mediante grinding omogeneo con carte abrasive (da grit
220 fino a grit 1200) e sgrassatura mediante acetone.

Il disossidante utilizzato & un prodotto commerciale per la brasatura dell’alluminio e delle sue leghe (FLUX
201) ed e costituito da particelle di dimensione media intorno a 30 micron con forma irregolare, che
tendono facilmente ad aggregarsi (Figura 2). Per tale ragione per poterlo distribuire omogeneamente e
stato sciolto in acqua distillata e spalmato sulle superfici di acciaio con un piccolo pennello. Un esempio
pratico verra mostrato piu avanti.
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Figura 2.- La micrografia SEM mostra le particelle di disossidante usato nella sperimentazione.

L'ottimizzazione con il precursore AlSil0 ha permesso di individuare come temperatura di processo
ottimale 680° C e tempi di permanenza di fra i 10 e i 12 minuti di campioni il cui peso complessivo di 45 g
circa costituita da tubicini in acciaio inox con diametro 20mm spessore 2 mm e precursore in barre circolari
di diametro 10 mm e altezza 20mm. | risultati ottenuti in linea con i migliori dello scorso anno sono per
comodita riportati nella figura seguente.

Fig. 3- Andamento della percentuale in peso dell’Al (linea rossa) e del Fe (linea verde) nella zona di giunzione
tra la schiuma di Al e la pelle in acciaio.
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2.2.2  Obiettivo 2

L’Obiettivo 2 si proponeva di applicare su campioni piani, anche di grandi dimensioni fino a 100 mm x 100
mm, le metodologie ottimizzate con I'Obiettivo 1. Lo scopo era quello di realizzare prima i precursori
compositi e poi i pannelli AFS.

In questo caso, affinché la schiuma costituisca un buon legame metallurgico con la pelle deve essere di
buona qualita gia la giunzione tra il precursore e la pelle. La presenza qui di zone di distacco, cricche ecc.
impedirebbe infatti una buona adesione in fase di schiumatura in quanto le zone con difetti di adesione
sarebbero sede di formazione di macro-bolle, anomale rispetto al resto della schiuma.

Va inoltre sottolineato che i difetti di adesione pelle-precursore favoriscono la fuoriuscita dell'idrogeno
durante il riscaldamento e causano di conseguenza successivamente una minore crescita della schiuma
metallica. Infine, il legame metallurgico verrebbe ad esser compromesso da fenomeni di ossidazione.

Per promuovere la formazione del legame pelle-precursore sono state testate sia processi di pressatura sia
processi di co-laminazione.

In quest’ultimo caso si preparava un pacchetto cosi formato: pelle d’acciaio-precursore schiumabile con
lega Al-Si10 - pelle d’acciaio. Il pacchetto veniva poi laminato al fine di ottenere una preliminare giunzione
tra le tre parti. Purtroppo questa strada non ha dato i risultati sperati poiché la grande differenza tra le
caratteristiche meccaniche degli acciai e quelle del precursore in lega di Al induceva una deformazione
plastica cosi diversa tra le tre parti che formavano il pacchetto da indurre chiari fenomeni di scollamento.

La Figura 4 mostra in modo molto schematico come le due lamine di acciaio tendessero ad aprirsi. Questo
difetto e stato riscontrato sia utilizzando un laminatoio da laboratorio che un laminatoio industriale.

Sono stati variati anche i parametri di processo, per esempio la riduzione in ogni passata, ma il risultato
illustrato in Figura 4 non & sostanzialmente cambiato.

Figura 4- Rappresentazione schematica del difetto riscontrato nel processo di co-laminazione dei pacchetti
pelle d’acciaio - precursore schiumabile con lega Al-Si10 - pelle d’acciaio.

Si & considerata allora la pressatura, sia a caldo che a freddo, inducendo sempre piccole deformazioni
plastiche. Le prove di pressatura a caldo sono state condotte a varie temperature (inferiori a 400 °C,
temperatura di dissociazione dell’agente schiumante TiH,), con o senza disossidante, con o senza involucro
metallico esterno di protezione. Per I'involucro si sono utilizzati fogli sottili di Cu e Ti perché sono metalli
molto reattivi con O e aiutano ad evitare |'ossidazione. Si intendeva creare un legame basato sulla
diffusione allo stato solido aiutato dall’azione meccanica.

Tutti i campioni erano di dimensioni 20 mm x 20 mm. La pressione & stata variata in test diversi da 1100
MPa a 380 MPa.

Per le prove a caldo i pacchetti lamina di acciaio-precursore schiumabile-lamina di acciaio sono stati scaldati
a temperature nell’intervallo 320-335 °C per 1 ora. Poi venivano trasferiti rapidamente dal forno sul piatto
della pressa e si applicava la pressione.
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Entrambe queste tipologie di prova (caldo e freddo) hanno dato in generale dei buoni risultati per le
pressioni piu basse applicate, fino a circa 450 MPa. Maggiore pressione corrisponde a maggiore
deformazione plastica quindi, avendo gli acciai e il precursore di lega Al-Si10 caratteristiche meccaniche
molto diverse, con P > 450 MPa si originano fenomeni di distacco simili a quelli osservati nel caso della co-
laminazione.

A caldo, anche con P < 450 MPa, il processo e piu difficilmente controllabile a causa dei fenomeni di
ossidazione, che non si pud completamente eliminare. Nella preparazione del precursore composito con
pressatura a caldo in alcuni casi si sono osservati dei difetti macroscopici e, pit raramente, anche il distacco
delle parti.

Per la maggior semplicita del metodo e soprattutto per i risultati migliori e meglio riproducibili si ritiene che
la pressatura a freddo sia il processo piu affidabile per la preparazione del precursore composito.

Infatti, € stato osservato che con I'adozione di opportune paste, anche con pressioni molto basse (30-50
MPa) tali da non indurre deformazione plastica, si puo ottenere un attacco delle lamine soddisfacente e
guesto costituisce un grande vantaggio in quanto permette di operare con presse di laboratorio anche nella
produzione di mattonelle di dimensioni maggiori.

Un aspetto importante é risultato essere comunque la finitura delle superfici che vengono a contatto. Come
gia discusso in precedenza.

La Figura 5 (a-b) mostra due esempi di interfaccia AISI 316L - precursore di lega Al-Si10 di cattiva qualita
dovuta ad una non buona finitura delle superfici. In Figura 6 si mostra la mappa microanalitica EDS dell’area
in Figura 5 a).

a) b)
Figura 5 (a-b). Interfaccia pelle d’acciaio AISI 316L - precursore di lega Al-Sil10 realizzata senza una buona
finitura delle superfici.

10
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Figura 6. Mappa microanalitica EDS dell’interfaccia pelle d’acciaio AISI 316L - precursore di lega Al-Si10 (area
in Figura 3 a) realizzata senza una buona finitura delle superfici.

Figura 7 mostra invece l'interfaccia pelle d’acciaio-precursore di lega Al-Si10 realizzata con una buona
finitura delle superfici. In Figura 8 & mostrato lo spettro EDS, in Figura 9 la mappa microanalitica EDS della
stessa area e in Figura 10 i profili di concentrazione degli elementi chimici presenti nell’acciaio AISI 316L e
nel precursore schiumabile.

Come si puo chiaramente osservare non sono piu presenti i difetti riscontrati nelle micrografie di Figura 5
(a-b). Le superfici a contatto sono coese, non ci sono vuoti, tuttavia non si tratta ancora di un vero e proprio
legame metallurgico forte in quanto non c’e I'interdiffusione degli elementi chimici presenti nell’acciaio e
nel precursore schiumabile, come dimostrato dalla variazione brusca dei profili atomici EDS all’interfaccia.
Come é possibile osservare, &€ netta la separazione fra lega si alluminio e acciaio (vedi mappe
microanalitiche in rosso (Al) ed in verde (Fe) e i profili delle figure successive). Questo indica che
praticamente non vi & ancora nessuna interdiffusione fra gli elementi delle pelli e del precursore quindi il
legame instaurato non & altro che un adesione promossa dall’attivazione delle superfici e dalla presenza del
disossidante. Tale adesione per quanto debole e indispensabile alla realizzazione del composito pre-
schiumatura e di quello finale con alluminio in fase semi liquida. La perfetta adesione e infatti
indispensabile ad evitare fenomeni di ossidazione che altrimenti avrebbero luogo nella fase di schiumatura
compromettendo la formazione del legame metallurgico vero e proprio, che dipende dalla diffusione ad
alta temperatura.

Esperimenti di schiumatura di precursori compositi come quello mostrato in Figura 7 hanno dimostrato
I'instaurarsi di un buon legame metallurgico tra pelle e schiuma, con un’interfaccia di circa 40 micron ove
ha avuto luogo I'interdiffusione degli elementi chimici.

Pertanto la messa a punto del processo di preparazione del composito precursore prima e del bonding
pelle-schiuma poi su campioni di piccola dimensione & stato pienamente conseguito.
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Figura 7. Interfaccia pelle d’acciaio-precursore di lega Al-Si10 realizzata con una buona finitura delle
superfici.

1 Colmts

Klm 17 -1 keV

Figura 8. Spettro EDS registrato sull’area di Figura 6.
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Figura 9. Mappa microanalitica EDS registrata sull’area di Figura 6.
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Figura 10. Profili di concentrazione degli elementi chimici presenti nell’acciaio AISI 316L e nel precursore
schiumabile di lega Al-Si10 registrati lungo la linea indicata che attraversa lI'interfaccia.

| campioni compositi preparati per pressatura a freddo con 380 MPa di pressione applicata su pacchetti
lamina di acciaio-precursore di lega Al-Si10-lamina d’acciaio dopo un’adeguata preparazione delle superfici
(pulizia meccanica + decapaggio) sono stati fatti schiumare in forno alla temperatura di 630 °C.

La Figura 11 mostra l'interfaccia tra acciaio AISI 316 L e schiuma realizzata con campioni di precursore
composito (20 mm x 20 mm) preparato con una buona finitura preliminare delle superfici. In Figura 12 e
mostrata la mappa microanalitica EDS della stessa area e in Figura 13 i profili di concentrazione degli
elementi chimici presenti nell’acciaio AISI 316L e nella schiuma di lega Al-Si10.
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Figura 11. Interfaccia pelle d’acciaio-schiuma di lega Al-Si10 realizzata dopo una buona finitura delle superfici.

Figura 12. Mappa microanalitica EDS registrata sull’area di Figura 10.
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Figura 13. Profili di concentrazione degli elementi chimici presenti nell’acciaio AISI 316L e nella schiuma di
lega AI-Si10 registrati lungo la linea indicata che attraversa l'interfaccia.
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La Figura 14 mostra un’altra zona dell’interfaccia tra acciaio AISI 316 L e schiuma a maggiore ingrandimento
dove é possibile meglio osservare I'interdiffuzione degli elementi dei lega. Il campione & lo stesso mostrato
in Figura 11. In Figura 15 e mostrata la mappa microanalitica EDS della stessa area e in Figura 15 i profili di
concentrazione degli elementi chimici presenti nII'acciaio AISI 316L e nella schiuma di lega Al-Si10.

Figura 14. Interfaccia pelle d’acciaio-schiuma di lega Al-Si10 realizzata dopo una buona finitura delle superfici

Figura 15. Mappa microanalitica EDS registrata sull’area di Figura 14.
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Figura 16. Profili di concentrazione degli elementi chimici presenti nell’acciaio AlSI 316L e nella schiuma di
lega Al-Si10 registrati lungo la linea indicata che attraversa l'interfaccia.
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2.3 Produzione di AFS di dimensioni rappresentative
Dopo lo studio effettuato su campioni di dimensioni 20 mm x 20 mm l|'obiettivo & stato verificare la
possibilita di applicare la tecnica a componenti di maggiore dimensione fissando come target la
realizzazione una mattonella di precursore composito AlSI 316L - AlSi10 di dimensioni 100 mm x 100 mm.
Questo comporta la criticita che i precursori commerciali esistono essenzialmente sotto forma di barrette
cilindriche di diametro 10 mm e di barrette rettangolari di dimensioni 20 mm x 5 mm per cui si introduce
I'ulteriore difficolta di verificare se il posizionamento parallelo di piu precursori sia applicabile e con quali
risultati
La figura 17 mostra i passaggi della preparazione del precursore composito e il prodotto schiumato.
a) si possono vedere le due lamine d’acciaio AISI 316L e cinque spezzoni di precursore schiumabile
che verranno poi affiancati.
b) Lelamine vengono carteggiate e sgrassate con acetone prima dell’applicazione del disossidante
c) il disossidante sciolto in acqua viene spalmato sulle lamine in modo omogeneo
d) il disossidante viene spalmato anche tra le giunture delle barre del precursore schiumabile disposte
affiancate sulla prima lamina
e) dopo la sovrapposizione della seconda lastra di acciaio il pacchetto viene sottoposto ad una leggera
pressatura (30 MPa) in modo da favorire un primo accoppiamento composito precursore
f) precursore composito
g) schiumaturain forno
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b)
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f)

g)

Figura 17. Passaggi della preparazione del precursore composito e prodotto schiumato.

Durante il processo di schiumatura I'andamento della temperatura nel forno era controllato e monitorato
in posizioni diverse come mostrato dai grafici in Figura 18.
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Figura 18: Andamento della temperatura durante il processo di schiumatura. tcl: termocoppia controllo
forno; tc2: termocoppia forno posteriore; tc3: termocoppia forno superiore.

Figura 19 mostra il precursore AFS acciaio-lega di alluminio sviluppato dall’Universita di Roma Tor Vergata

nella vaschetta di carico del forno ENEA vincolato lateralmente con refrattari. (a) prima della schiumatura,
(b) dopo schiumatura.
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b)

Figura 19. Precursore AFS acciaio alluminio sviluppato dall’Universita di Roma Tor Vergata nella vaschetta di
carico del forno ENEA vincolato lateralmente con refrattari. (a) prima della schiumatura, (b) dopo
schiumatura.

Il pannello AFS (100 mm x 100 mm) cosi ottenuto € stato poi esaminato con microscopia elettronica SEM e
microanalisi EDS per valutare la qualita del bonding tra pelle e schiuma. La figura 20 mostra un punto di
giuntura e i profili dei vari elementi chimici lungo una linea evidenziata. Le successive figure mostrano i
profili di concentrazione degli elementi chimici all’interfaccia (figura 21)
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Figura 20. Interfaccia fra schiuma di alluminio e pelle di acciaio inox AISI 316 L su mattonelle 100 x 100
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Figura 21. Profili di concentrazione degli elementi chimici presenti nell’acciaio AlISI 316L e nella schiuma di
lega AI-Si10 registrati lungo la linea indicata che attraversa l'interfaccia.

| profili degli elementi chimici attraverso la zona di giunzione mostrano sempre una transizione graduale
lungo una distanza di circa 40 micron ad indicare che si e verificata interdiffusione e che si e realizzato un
buon bonding metallurgico.

Le analisi effettuate mostrano inoltre come in assenza di involucri esterni per il mantenimento della
schiuma in quando & ancora ad alta temperatura in fase liquida si tende ad avere un certo distacco sulla
periferia delle mattonelle (vedi Figura 22).

Figura 22. Distacco della lamina dalla schiuma sulla periferia delle mattonelle.

In ogni caso, anche realizzando le condizioni ottimali di schiumatura questo fenomeno difficilmente potra
essere eliminato completamente in quanto dipende dalla tensione superficiale della lega liquida. Pertanto
si ritiene che in un processo industriale di produzione dei pannelli AFS si debba comunque procedere a
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tagliare le parti esterne. Si dovranno quindi preparare delle lamine d’acciaio di dimensioni maggiori di
quelle finali per poi procedere a rifilarle dopo schiumatura.

La schiumatura e stata effettuata nel forno sviluppato da ENEA per le attivita della ricerca di sistema nelle
varie condizioni di temperatura e tempo di processo costantemente monitorate mediante il sistema di
controllo di espansione laser. In prima analisi anche in questo caso il legame metallurgico fra schiuma e
lamina di acciaio si realizza in modo corretto e, pur potendo distinguere delle zone di interfaccia fra i
precursori contigui utilizzati, la distribuzione dei pori e sufficientemente omogenea.

Alcuni limiti riguardano la minore espansione raggiunta rispetto al precursore libero di espandere a causa
del peso della lamina si acciaio.

Figura 23 mostra I'andamento di una curva di compressione realizzata su uno dei pannelli. Si pud osservare
che tra l'origine e il punto A I'andamento é irregolare per effetto del non perfetto parallelismo delle due
lamine d’acciaio dopo schiumatura del precursore. Inoltre il tratto A-B della curva e in leggera pendenza
mentre in una schiuma, che si & espande liberamente in modo ottimale, il tratto A-B dovrebbe essere
praticamente parallelo all’asse delle ascisse (plateau).
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Figura 23. Curva ottenuta in una prova di compressione eseguita su un pannello AFS.
La limitata espansione della schiuma puo essere contrastata con l'ausilio di un migliore contenimento

laterale della schiuma e della fuoriuscita dell’idrogeno in fase di decomposizione. A tal fine alcune prove
sono state eseguite utilizzando un contenitore di rame come quello mostrato in Figura 24.
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Figura 24. Contenitore di rame usato in alcuni test per schiumare i compositi precursori.

Figura 26 mostra il ciclo a 650°C del precursore AFS schiumato nel contenitore di rame. Il sensore laser &
stato azzerato ad inizio prova e la prova é stata interrotta quando il sensore ha segnalato una caduta da 12
a 10 mm dell’espansione.

Figura 26. Andamento della temperatura durante il processo di schiumatura del precursore composito nel
contenitore di rame. tcl: termocoppia controllo forno; tc2: termocoppia forno posteriore; tc3: termocoppia forno
superiore.

Figura 27 mostra come I'utilizzo di un contenitore di rame comporti un deciso miglioramento della qualita

del pannello anche se si osserva sempre una ridotta espansione rispetto a quella del precursore senza la
lamina d’acciaio.
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Figura 27. Particolare del pannello ottenuto con schiumatura del precursore composito nel contenitore di rame.
Una volta ottimizzati i parametri di schiumatura, considerato il fattore massa che come gia evidenziato da
ENEA lo scorso hanno ha un fattore diretto sui tempi di schiumatura, al fine di migliorare I'espansione fra le
pelli potra essere testato in futuro il mantenimento del composito dall’alto con base di contrasto per la
calibrazione della dimensione del campione (Figura 28).

Scatola in rame con

sistema di mantenimento
dall’alto

Espansione assistita dalla
gravita

Base di contrasto per
calibrare lo spessore AFS

Figura 28. Possibile schema per migliorare le caratteristiche e le tolleranza dei pannelli AFS.

3. Conclusioni

Esperimenti condotti sia inserendo pastiglie di precursore di lega Al-Si10 con 0.8% di TiH, all’interno di tubi
di acciaio chiusi ad una estremita che utilizzando precursori compositi piani di piccole dimensioni (20 mm x
20 mm) hanno permesso di ottimizzare il processo che porta al bonding metallurgico tra schiuma e pelle. Di
particolare importanza e la pulitura meccanica con buona finitura delle superfici e il decapaggio con
apposite soluzioni disossidanti. | risultati ottenuti sono stati pienamente soddisfacenti perché le giunzioni
presentano una buona interdiffusione di Fe e Al per uno strato largo 30-40 um.

Le metodologie sviluppate sono state poi utilizzate per realizzare compositi precursori di maggiore
dimensione (100 mm x 100 mm) e da questi poi i pannelli AFS.

Per la preparazione del pacchetto pelli-precursore sono state eseguite prove di co-laminazione e di
pressatura, sia a caldo che a freddo. La co-laminazione non ha dato risultati positivi poiché le caratteristiche
meccaniche degli acciai e del precursore in lega di Al sono molto diverse e la deformazione plastica molto
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diversa induceva la separazione delle parti che si volevano unire. Il difetto e stato riscontrato sia utilizzando
un laminatoio da laboratorio che un laminatoio industriale.

La pressatura, sia a caldo che a freddo, con piccole deformazioni plastiche ha dato in generale dei buoni
risultati anche se a caldo il processo & piu difficilmente controllabile a causa dei fenomeni di ossidazione,
che non si pud completamente eliminare. Nella preparazione del precursore composito con pressatura a
caldo in alcuni casi si sono osservati dei difetti macroscopici e, pil raramente, anche il distacco delle parti.
Per la maggior semplicita del metodo e la riproducibilita dei risultati la pressatura a freddo con basse
pressioni applicate & apparso essere il processo piu affidabile per la preparazione del precursore composito.
Con questo approccio sono stati preparati compositi precursori 100 mm x 100 mm che sono stati fatti poi
schiumare. | pannelli AFS cosi realizzati presentano un corretto bonding metallurgico fra schiuma e lamine
di acciaio e la distribuzione dei pori e sufficientemente omogenea.

Si & osservata una minore espansione della schiuma rispetto al precursore libero a causa del peso della
lamina si acciaio. Per superare questo limite si pensa di sviluppare in futuro una tecnica assistita da gravita
in cui la schiuma possa svilupparsi verso il basso invece che verso I'alto. Questo metodo permetterebbe
anche di realizzare pannelli di spessore controllato ponendo, entro i limiti del processo, alla distanza voluta
un piano di contrasto.
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3 Abbreviazioni ed acronimi

Se nel rapporto si fa uso di molte abbreviazioni e acronimi si suggerisce di inserire un elenco alla fine del
documento, i termini devono comunque essere definiti anche all’interno del testo la prima volta che
vengono utilizzati.

AFS Aluminium Foam Sandwich

SEM Scanning Electron Microscopy
EDS Energy Dispersion Spectroscopy
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