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1. PROTOCOLO DEL PROYECTO

1.1. Titulo del Proyecto al que pertenecié la alumna: “Desarrollo de
Aleaciones Complejas Al-7Si-XCu-YMg-ZNi”

1.2. Clave: PAPIIT IN100206-3
1.3. Introduccion:

En el proyecto se desarrollo un estudio sistematico del efecto de la adicion de
altos niveles de los elementos aleantes principales (Cu, Mg y Ni) sobre la
microestructura y propiedades de la aleacién hipoeutéctica Al-7 Si, con el
propoésito de obtener una precipitacion controlada de la fracciéon y morfologia de
los intermetalicos durante la solidificacion, de forma tal que se promueva un
incremento significativo en sus propiedades mecanicas en condiciones de colada.
Para ello a la aleacion base Al-7Si se le adicionaran en fase liquida cantidades
especificas de Cu, Ni y Mg las cuales definiran la fracciéon de intermetalicos,
eutécticos binario, terciarios, cuaternario o complejos. La morfologia de estos se
controlara principalmente adicionando agentes modificadores como el Sr, el cual
afecta el Si eutéctico acicular y algunos intermetalicos que se convertiran a
morfologias menos dafiinas y mas finas, las cuales generalmente tienen
morfologias globulares o de simbolos chinos. El propdsito es obtener a partir del
control microestructural durante la solidificacion las maximas propiedades
mecanicas en condiciones de colada y sin tratamiento térmico adicional.
Considerando que el tratamiento térmico de las aleaciones coladas Al-Si consume
hasta 30 hrs/proceso adicionales, esto resulta en un incremento significativo del
costo del material. Lo anterior lleva a beneficios como son: reduccion del costo de
proceso del material, generar mayores perspectivas de aplicacién especialmente
estructurales como lo demanda actualmente la industria automotriz, obtener de
altas propiedades en condiciones de colada, asi como una alta relacion

propiedades/densidad.



1.4.

Objetivos de la investigacion:

Los principales objetivos que se pretendieron alcanzar en este proyecto

experimental son:

a)

Predecir la formacion de las fases precipitadas y la fraccion
correspondiente por medio del simulador termodinamico Illamado
Thermocalc, asi como las temperaturas a las cuales se forma cada
microconstituyente en la aleaciones bajo estudio.

Fabricar las aleaciones experimentales y realizar la caracterizacion
metalografica cualitativa y cuantitativa (analisis de imagenes) de la
microestrructura por medio de microscopia Optica, asi como la composicion
quimica puntuales y mapeos elementales de las mismas por microscopia
electronica de barrido apoyada por técnicas EDS, tanto para aleaciones sin
Sry con Sr.

Obtener y analizar las curvas de enfriamiento experimentales en
condiciones de solidificacion cercanas al equilibrio, asistidas por
computadora y en base a la primera derivada determinar las temperaturas
de precipitacion de los diferentes intermetalicos.

Evaluar el grado de concordancia entre la caracterizacion metalografica
experimental y la simulacion termodinamica (Thermocalc) de las fases,
fracciones y temperaturas de precipitacion.

Evaluar el efecto de modificacion de los microconstituyentes primarios,
secundarios y complejos principalmente por la adicion de Sr.

Evaluar las principales propiedades mecanicas tensiles (resistencia a la
tension, resistencia a la cedencia, % de elongacién y modulo de Young), asi
como la dureza Brinell de las aleaciones experimentales y determinar el
grado de incremento o decremento de las mismas en relacion a la aleacion
base AI-7Si en condiciones de colada y con tratamiento térmico de

solubilizacion- envejecimiento.



g9)

Incluir en el proyecto la participacion de jévenes de licenciatura y posgrado
en el campo de investigacion del disefio de aleaciones ligeras con altas
relaciones propiedades/densidad.

Presentar los resultados obtenidos en foros nacionales e internacionales.
Publicar las resultados en revistas especializadas de circulacion nacional e

internacional.



1.5. Materiales y métodos.
1.5.1. Estrategias y Metodologia de Investigacién

Las estrategias, metodologias, asi como las técnicas especificas de investigacion
que se aplicaran en la realizacién de cada una de las etapas que involucra el

presente proyecto se describen a continuacion:
1.5.1.1 ETAPA1. Documentacion y analisis de la bibliografia.

En esta etapa se ha realizado una amplia revision sobre el tema, de los resultados
de la misma se desprende la falta de estudios sistematicos para evaluar el efecto
de los elementos aleantes mas importantes en las aleaciones hipoeutécticas Al-Si,
como lo son el Cu, Mg y Ni. Esta actividad se desarrollara continuamente durante
todo el proyecto, con el propdsito de tener informacion relevante y actual sobre el
tema. La Documentacion en base a articulos de revistas especializadas se
realizara en los bancos de datos digitales de la UNAM, especialmente en las

bibliotecas del Instituto de Fisica y el Instituto de Materiales.

1.5.1.2. ETAPA 2. Diseino Experimental

Considerando el efecto individual de los aleantes y con el propésito de establecer
la estrategia de interaccion sistematica entre el efecto de los elementos aleantes
bajo estudio (Cu, Mg y Ni) sobre la aleacion base Al-7Si se partira de un disefio
experimental del tipo 3°X2, en los cuales se definen los siguientes niveles de
adicion de aleantes, para Cu: 1, 1.5y 2 %, para Mg: 1, 1.5y 2.0 % y para: Ni 0.25
y 0.50 %, el cuadro de disefio experimental se presenta en la Tabla 1. Las
aleaciones se fabricaran en dos condiciones sin modificar y modificadas

esencialmente con Sr. Lo que lleva a un total de 36 aleaciones.



Tabla 1. Diseno experimental para la manufactura de aleaciones

multicomponentes.

% Cu % Mg % Ni
1.0 0.25

0.50

1.0 1.5 0.25
0.50

2.0 0.25

0.50

1.0 0.25

0.50

1.5 1.5 0.25
Al-7 Si 050
2.0 0.25

0.50

1.0 0.25

0.50

2.0 1.5 0.25
0.50

2.0 0.25

0.50




De las cuales en la tabla 2 se observan las composiciones propuestas de todas las
muestras experimentales para la realizacion del articulo presente, asi como la

nomenclatura que se empleara para identificarlas.

Tabla 2. Nomenclatura y composiciones de las muestras experimentales (%peso)

Nombre Si | Cu | Mg Ni Sr Al
A356 7 | 03 ]035|0.02| 0.0 | Bal.
A356M 7 | 0.3 |0.35|0.02 | 0.02 | Bal.
1.5 Cu 7 |15 |0.35]0.02| 0.0 | Bal.
1.5 CuM 7 | 15 |0.35|0.02 | 0.02 | Bal.
2 Mg 7 103 | 2 |0.02] 0.0 | Bal.
2 MgM 7 103 | 2 |0.02]0.02 | Bal.
0.5 Ni 7 | 03035 0.5 | 0.0 | Bal
0.5 NiM 7 |03 /035| 0.5 | 0.02 | Bal.
1.5Cu2Mg 7 |15 | 2 |0.02| 0.0 | Bal.
1.5Cu2Mg 7 |15 | 2 |0.02]0.02 | Bal.
1.5Cu2Mg0.5Ni 7 |15 | 2 0.5 | 0.0 | Bal
1.5Cu2Mg0.5NiM | 7 1.5 2 0.5 | 0.02 | Bal.

*Letras resaltadas son las composiciones que se proponen modificar.



1.5.1.3. ETAPA 3. Simulacion termodinamica de la solidificacion de las

aleaciones

En esta etapa se realizara la simulacion termodinamica de la solidificaciéon al
equilibrio de las aleaciones experimentales mencionadas en la tabla1, para lo cual
se utilizara el software llamado Thermocal. A partir de los resultados generados
por este simulador se podran determinar parametros de analisis térmico como son
las temperaturas a las cuales precipitan las diferentes fases: soluciones sélidas,
eutécticos e intermetalicos. Asi como las fases que precipitan, la fraccidon
correspondiente en base a la composicion quimica y asi como la estequiometria
mas comun de los intemetalicos, para lo cual es muy importante contar con la
base de datos mas adecuada. Se generara una base de datos de las aleaciones

bajo estudio para utilizarse posteriormente en las etapas 5y 7 de este proyecto.

1.5.1.4. ETAPA 4. Fabricacion de las aleaciones y obtencién de las curvas de
enfriamiento a partir de sistemas de adquisicion de daros asistidos por

computadora

En esta etapa se fabricaran las aleaciones experimentales, para ello se utilizara un
horno de resistencia eléctrica con crisol de carburo de SiC conectado a un control
de temperatura de +6 C de variacién. Se fundiran cargas de peso promedio de 3.5
Kg de cada aleacion, utilizando como materiales de carga la aleacion Al-7Si,
aleaciones maestras de Al-20%Mg y Al-& % Ni y Cu puro grado conductor para
introducir la cantidad correspondiente de aleante. El agente modificador se
adicionara en forma de aleacién maestra Al-10 % Sr, y casos especiales Na en
forma de sal comercial, 0 muy pequefas cantidades de Be en forma de metal

puro.

De cada una de las cargas se obtendran curvas de enfriamiento por triplicado, con
la finalidad de asegurar la repetibilidad experimental, cada muestra de analisis
térmico tiene un peso del orden de los 200 gr. Para ello se fabricaran moldes de
arena aglutinada con silicato-CO; con un diametro interior de 2 cm y 5 cm de alto
colocados en un dispositivo aislante para favorecer solidificaciones cercanas al

equilibrio, en cada molde se colocara un termopar tipo K siempre en la misma



posicion (al centro de la pieza), el cual sera cubierto con tubos de ceramica,
estaran conectados a un adquisidor de datos en el que se almacenaran los datos
correspondientes de la disminucion de la temperatura en funcién del tiempo, para
posteriormente obtener la curva de enfriamiento correspondiente. Las curvas
obtenidas, seran procesadas y analizadas en base al curva nominal y la primera
derivada de la misma, de donde se obtendran los parametros de solidificacion de

cada aleacion.

Posteriormente cada muestra sera cortada a la mitad y caracterizada siguiendo la

metodologia planteada en la etapa 6 de este proyecto.

La composicion quimica de cada carga (aleacion) se determinara por
espectrometria de emision atomica, con el objeto de tener las composiciones mas
cercanas a las definidas en el disefio experimental, de ser necesario se recurrira a
espectrometria de absorcién atdmica, ambas técnicas estan disponibles en
departamento de Ingenieria Metalurgica. En los analisis se tendra especial
cuidado con el Cu, Mg, Niy Sr.

El material restante sera vaciado en moldes de arena para obtener tres barras, las
cuales seran maquinadas para obtener probetas de tension de dimensiones
acordes a normas ASTM, en las cuales se evaluaran las propiedades mecanicas
correspondientes de acuerdo a las metodologias propuestas en la etapa 8 del

proyecto.

1.5.1.5. ETAPA 5.Andlisis de concordancia de la simulacién termodinamica y

las curvas de enfriamiento experimentales

En esta etapa se realizara un analisis de concordancia de los resultados
simulados por Thermocalc y las curvas de enfriamiento, para los principales
parametros de solidificacion de las aleaciones experimentales como lo son:
temperaturas de liquidus (inicio de la solidificacién), magnitud del
sobreenfriamiento en la zona de liquidus, temperatura de solidificacion de la fase
eutéctica principal, magnitud del sobreenfriamiento en la zona de solidificaciéon

eutéctica, efecto del Sr sobre la magnitud del sobreenfriamiento eutéctico,



temperaturas a las cuales precipitan segundas fases, intermetalicos y eutécticos
complejos. Estos parametros son muy importantes ya que rigen el fendmeno de
solidificacion el cual define las caracteristicas microestructurales de las
aleaciones, a partir de las cuales se puede explicar las propiedades mecanicas de
las mismas. Asi mismo servira para validar el desempefio y utilidad dl simulador

Thermocalc

1.5.1.6. ETAPA 6. Caracterizacion metalografica de las aleaciones

experimentales

En esta etapa se realizara la caracterizacion metalografica de la microestructura
de las aleaciones obtenidas en la etapa 4. Para ello las muestras del analisis
térmico seran cortadas en dos partes simétricas, una de ellas sera preprarada por
técnicas metalograficas tradicionales, es decir corte, desbaste fino en lijas 240,
320, 400 y 600, adicionalmente se podra utilizar la lija mil para un mejor acabado
de las mismas, finalmente seran pulidas a espejo utilizando alumina de 0.3 micras
y de ser necesario de 0.05 micras y como lubricante una solucion de tartrato de
amonio al 2 % en peso, para evitar la oxidacion y el manchado de la

microestructura.

La primera etapa de caracterizacion se realizara utilizando microscopia optica la
cual a su vez se realizara en dos niveles, microscopia cualitativa y microscopia
cuantitativa. Previo al analisis por microscopia oOptica es muy importante la
seleccion del reactivo de ataque asi como las condiciones de ataque (tiempo,
temperatura y forma de ataque), mediante el cual se revelaran con la maxima
nitidez y claridad las fases y microconstituyentes presentes. Para ello se partira del
reactivo tradicional que es una solucién al 0.5-1 % vol de HF fresca, la cual revela
con nitidez el eutéctico principal Al-Si. Como reactivos complementarios se tiene
una solucion de NAOH al 5-10 % en peso la cual es recomendada en la
bibliografia para revelar el intermetalico CuAl2 y el Mg2Si realizandose el ataque
a 70 C. Finalmente los intermetalicos ricos en Ni pueden revelarse con un reactivo

que es una mezcla de los siguientes acidos: 0.5 % vol. HF, 1.5 % vol de HCly 2.5



% vol de HNO3 en solucién acuosa, con ataques a temperatura ambiente entre 5y

25 seq.

En el primer nivel de analisis que es por microscopia Optica cualitativa, se
determinara en base a la morfologia caracteristica los principales
microconstituyentes presentes, asi como su ubicacion en la microestructura de
colada, entre estos estan las fases principales que son la solucién sélida base Al,
el eutéctico principal Al-Si y Si acicular de la fase eutéctica, la presencia de fases
secundarias que son: los intermetalicos base hierro en forma de agujas de
AISiFeb, las fases ricas en Cu en forma de colonias eutécticas finas o fases
masicas interdendriticas, los intermetalicos ricos en Ni los cuales presentan bloque
masivos de color café caracteristico, los finos intermetalicos ricos en Mg que se
presentan de coloraciones obscuras casi negras, mezcladas con el eutéctico

principal Al-Si, asi como los adicionales intermetalicos complejos precipitados.

En el segundo nivel de analisis que es por microscopia Optica cuantitativa asistido
por analisis de imagenes se determinaran las caracteristicas cuantitativas de la
microestructura como lo son: la fraccion de cada una de las fases presentes, la
magnitud del espaciamiento interdendritico el grado de modificacion del eutéctico
principal y el de los eutécticos complejos o intermetalicos, eventualmente podra

evaluarse el tamafio de magrograno ASTM.

La segunda etapa de caracterizacion se realizara por Microscopia Electrénica de
Barrido (MEB) acoplado a la técnica de microanalisis de EDS, mediante la cual
sera evaluada esencialmente la composicion quimica de los intermetalicos
presentes, la distribucion de los elementos de la aleacion por medio de mapeos

elementales y técnicas de analisis de barrido lineal.

Los datos de la fraccion de cada fase obtenidos por microscopia 6ptica asistidos
por analisis de imagenes y los de composicién quimica (estequiometria) de los
intermetalicos, servira para validar los resultados obtenidos por el simulador

Thermocalc, lo cual sera comentado en le etapa 7 de este proyecto.



1.5.1.7. ETAPA 7. Analisis de concordancia entre el analisis metalografico y

las fases predichas termodinamicamente por Thermocalc

En esta etapa se realizara el analisis de concordancia de los resultados obtenidos
por Thermocalc de las fracciones y estequiometria de los intermetalicos
precipitados comparados con el de las fracciones precipitadas obtenidas por
analisis de imagenes y la composicion quimica de las fases obtenidas por
microscopia electronica de barrido-EDS. Con esto se podra validar la funcionalidad
del simulador Thermocalc. Datos que seran muy valiosos para publicarse en
revistas internacionales y explicar el comportamiento de las aleaciones coladas

bajo estudio.

1.5.1.8. ETAPA 8. Evaluacion de las propiedades mecanicas tensiles y

correlacion con las caracteristicas microestructurales de la aleacion.

En esta etapa se evaluaran en probetas de tension en condiciones de colada,
normalizadas por ASTM, las principales propiedades tensiles como lo son: la
resistencia a la tension, la resistencia a la cedencia, el % de elongacion, el modulo
de Young, asi como la dureza Brinell. Estas propiedades seran correlacionadas
con la calidad microestructural de las aleaciones, es decir con las fases y fraccion
precipitada definida por la composicion quimica, asi como por la morfologia de
cada una de ellas definidas por la presencia o no de agentes modificadores. Con
ello se podra determinar el efecto sistematico de la adicion de los aleantes bajo
estudio y su impacto sobre la propiedades mecanicas, parametros que serviran
para ampliar el campo de aplicacion de estas aleaciones ligeras. Se determinara
finalmente la condicion para alcanzar la maxima relacién propiedades/densidad,
que es muy importante en el desarrollo actual de materiales de alta calidad,

especialmente en aleaciones ligeras en condiciones de colada.

1.5.2. Materiales y Equipo.

Aleaciones maestras:

e Aleacion comercial A356.

e Aleacion maestra Al-31.6Cu.
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Aleacion maestra Al-31.7Mg
Aleacion maestra Al-9.8Ni.
Aleacion maestra Al-5Ti-1B.

Aleacion maestra Al-10Sr.

Materiales para fabricacién de copas y moldes:

Arena silica (No. AFS 80-90)

Silicato de sodio (aglutinante)

Gas CO; (catalizador).

Arena en verde (6% bentonita calcica, 4% bentonita sddica, 4% humedad,
resto arena Oklahoma)

Modelo de sistema de colada de barras de tension.

Equipo y herramientas:

Adquisidor de datos (lothec Dag/56)

Espectrometro de emision atémica (SPECTROLAB M8)
Termopares tipo K (Cromel-Alumel) armados con bifilares ceramicos.
Conectores macho-hembra.

Horno de resistencia eléctrica Lindberg Blue M

Mufla.

Crisol de carburo de silicio AT 16.

Pinzas y maneral para el manejo del crisol.

Lanza para desgasificacion.

Gas argon.

Escorificante.

Cucharon para toma de muestras de metal liquido.
Cucharilla para retirar escoria.

Campana para introducir aleantes.
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1.6. Revision bibliografica preliminar:

La bibliografia reporta estudios e investigaciones, en los cuales se analiza el
efecto de algunos elementos aleantes sobre la microestructura, propiedades y la
respuesta al tratamiento térmico de algunas aleaciones Al-Si hipoeutécticas los
cuales son referidos en la primera parte de los siguientes parrafos Sin embargo
antecedentes de estudios sistematicos del efecto de elementos aleantes mediante
los cuales se promueve la formacion de fase benéficas complementadas con la
modificacion de la morfologia de las fases formadas, por métodos de tratamiento
en fase liquida son escasos. En la segunda parte de estos antecedentes se
resume la experiencia adquirida a través de la investigacion en el departamento de
Ingenieria Metalurgica de la Facultad de Quimica con este tipo de aleaciones
complejas. De la bibliografia se pueden citar algunos estudios interesantes

relacionados con la tematica de este proyecto.

Primeramente, Samuel, F H; Ouellet, P; Samuel, A M; Doty, H W, investigan para
la aleacién 319 con contenidos hipoeutécticos de Siy 3.5 % Cu el control de las
fases Mg2Si, asi como intermetalicos base hierro y base Cu formados por
enfriamientos lentos, las cuales en formas masivas disminuyen las propiedades
mecanicas. Para ello tratan en fase liquida la aleacién con Mg y Sr. Sus resultados
indican que la presencia de Mg promueve la precipitacion de los intermetalicos
AlI8BMg3FeSi6, Mg2Si y AI5SMg8Cu2Si6. Mientras que la presencia de Sr disuelve la
largas agujas de intermetalico AI5FeSi. Cuando el Mg y el Sr se adicionan
conjuntamente la presencia de la fase beta o AI5FeSi es reducida, ya que se
transforma en el intermetélico AIBMg3FeSi6. la caracterizacion de las fases se
realiza mediante analisis térmico, microscopia optica, analisis de imagenes. MEB

acoplada a técnicas de analisis EDS.

Por otra parte Chen, J; Qi, X; Wang, W; Bian, X A, los cuales realizan estudios de
como se intensifica la modificacion del Si eutéctico en aleaciones Al-Si
hipoeutécticas con altos contenidos de Mg cuando se adicionan niveles de 0.20 %
Sb en conjunto con 0.60 % Mg, asi como el efecto sobre las propiedades

mecanicas correspondientes,
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En estudios adicionales, Heusler, L; Schneider, W., estudian el efecto benéfico
que tiene la adicion de Sr sobre el tamafio de la particular de intermetalico, con lo
cual se mejora la resistencia a la tension, sin embargo altos contenidos de Sr
pueden generar elevada absorcién de hidrogeno. El efecto del Sr es mas sensible
en aleaciones que solidifican lentamente y con altos contenidos de Si en los

cuales se promueven estructuras mas homogéneas.

Por otro lado, Ourfali, M F; Todd, I; Jones, H, estos autores estudian
fundamentalmente el efecto de la velocidad de enfriamiento sobre la morfologia y
cantidad de particulas de la fase Mg2Si para el caso de aleaciones Al-Mg-Si, los
resultados definen la velocidad a la cual se lleva a cabo la transicion de poliédrica
irregular a poliédrica regular. Otros autores como Serak, J. y Vojtech, D., realizan
estudios para caracterizar las fases complejas de aleaciones AlI9Si2Cu(MnCr) y la
relacion que tiene la morfologia de las mismas con la velocidad de enfriamiento.
Se determina que el incremento de Mn y Cr engrosan los brazos de las fases
intermetalicas con morfologias poliédricas y de estrella, lo cual afecta la colabilidad
de estas aleaciones. En el trabajo de Warmuzek, M; Sek-Sas, G; Lech, Z, se
reporta la evolucion de la morfologia microestructural de los intermetalicos
precipitados durante la solidificacion. Se estudia para el caso de aleaciones Al-Si
hipoeutécticas la morfologia de los intermetalicos en funcion de la composicion
quimica (concentraciéon de Fe y Mn) y la velocidad de enfriamiento, parametros

que determinan la morfologia especifica de los intermetalicos.

Los investigadores Palle Nagendra y colaboradores, han desarrollado un método
cuantitativo para predecir y minimizar la cantidad de fases eutécticas masivas
Al2Cu durante la solidificacion de aleaciones AI-Si-Cu. La simulacion de la
solidificacion de estas aleaciones en funcidon de las variables del proceso de
fundicién permite el control de estas fases, los resultados son comparados
mediante el analisis de curvas de enfriamiento. En el trabajo de Markoli, B; Spaic,
S; Zupanic, F, estudian la presencia de fases intermetdlicas complejas
multicomponentes en aleaciones Al-Si-Cu (3 a 4 %) como la Al5(FeMe)3Si2 en

donde Me puede ser Mn, Cr, Co, Cu o (Cu+Mn+Cr+...). Estas fases presentan
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morfologias predominantemente poligonales o estrelladas en las cuales estan
contenidos estos elementos de transicion, y los cuales afectan a las propiedades
mecanicas y comportamiento de las aleaciones. Otro interesante trabajo realizado
por Shahestari, S G; Moemeni, H, estudian para la aleacion A356 el efecto de la
adicion de Cu (0.2 a 2.5 %) sobre las propiedades mecanicas en diferentes
condiciones de solidificacion (moldes de grafito, arena, cobre y hierro). Los
intermetalicos precipitados son estudiados por MEB-EDS y microscopia optica, los
resultados finales indican que las mejores propiedades se alcanzan con

contenidos de 1.5 % de Cu y solidificacién en moldes de grafito.

También Jie, W; Chen, Z; Reif, W; Muller, K, estudian el efecto del llamado
supercalentamiento (calentamientos entre 720 y 950 C) en la estructura
solidificada de la aleacién Al-7Si-0.55Mg, sus resultados indican que por efecto del
sobrecalentamiento las fases perjudiciales aciculares base Fe son transformadas
a formas de esqueleto cambio que no es produce por la presencia de Sr, se
reduce ligeramente el espaciamiento interdendritico, se modifica el eutéctico
interdendritico eutéctico a niveles comparables a los producidos por el Sr vy
finalmente este cambio microestructural mejora la resistencia de la aleacion. En
otro estudio Warng, P-S; Liauh, Y-J; Lee, S-L; Lin, J-C, estudian el efecto de la
adicion de Be sobre la microestructura de la aleaciéon A319 (Al-Si-Cu) en
condiciones de colada y con tratamiento térmico. Para el caso de las condiciones
de colada, la presencia del Be incrementa la temperatura del eutéctico Al-Al2Cu
de 515 a 522 C, adicionalmente la morfologia acicular dafina del intermetalico de
Fe es cambiada a morfologia tipo simbolo chino que son mucho menos
perjudiciales, asi mismo la fase acicular del Si eutéctico es convertida a formas
mas globulares. Otros autores como Gomes, R M; Sato, T; Tezuka, H; Kamio, A,
estudiaron el efecto de la presencia de Fe y Ni en aleaciones Al-Si-Cu-Mg
hipereutécticas basicamente en la etapa de tratamiento térmico. Los elementos
bajo estudio incrementan en gran medida la densidad de dislocaciones e influyen
en la formacién de la llamada fase Q que es un intermetalico del tipo AI5Cu2Mg8,
el cual puede ser modificado en su estequiometria de acuerdo a la relacion Cu/Mg

en la matriz.
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También Edwards, G A, Sigworth, G Ky colaboradores, estudian la influencia del
Si, Cu, Mg y Fe, en aleaciones base Al, solidificadas direccionalmente en el rango
de 0.1 a 10 C/s. Sus resultados indican que el Cu provoca la mayor tendencia a la
formacién de microporosidad, mientras que contenidos de Si entre 4.5y 9 %
decrecen la cantidad de porosidad. Finalmente el Fe y el Mg en contenidos
menores al 0.5 % no tiene un efecto significativo sobre la presencia de porosidad
En trabajos de Smith, R; Caceres, C; St. John, D; Edwards, G, estos
investigadores trabajan con aleaciones base Al con contenidos de 4.5 a 9 % de Si,
1a4 % de Cu, 0.1 a 05 % Mg y 0.20 a 0.50% Fe. Aplicando técnicas de
microscopia oOptica, obtienen que la presencia de Fe promueve la precipitacion de
la fase beta rica en Fe, mientras que con exceso de Fe y presencia de Mn y Cu se
favorece la fase alfa rica en Fe. Con altos contenidos de Mg se promueve la
formacién de intermetalicos ricos en Fe y Mg. Cuando el % de Cu es mayor al 1 %
se promueve la formacion de CuAl2 y AI5Cu2Mg8Si6. El incremento en el
contenido de Si no tiene un efecto significativo en la precipitacion de

intermetalicos, basicamente afecta la fraccidon de Si eutéctico presente.

Yao, J-Y; Edwards, G A; Zheng, L-H; Graham, D A, estudian el efecto de la
concentracion de Fe y Mn sobre la aleacion Al-5%Si-4%Cu-0.4%Mg, la aleacion
fue solidificada direccionalmente y analizadas por microscopia Optica, analisis
térmico y MEB. Se encontr6é que durante la solidificacion se presentan tres etapas
principales: la formacién y crecimiento de las dendritas primarias de Al, la
formacion del eutéctico binario Al-Si y finalmente la formacién de eutécticos
cuaternarios complejos. Para el caso de aleaciones base Al con Ni, los
investigadores hindues, Kumar, R; Chakrabarti, A K; Chatterjee, U K, realizan
estudios de la modificacion de la microestructura de aleaciones Al-Ni, adicionando
una aleacion maestra Al-15Mg como agente modificador. Se observo que tanto el
eutéctico como la fase primaria de AI3Ni en una aleacion hipereutéctica puede ser
modificada de formas cuboidales a morfologias globulares mediante la adicién de
4.5 % de aleacién Ni-Mg.
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Es importante mencionar dentro de estos antecedentes los trabajos publicados por
Backerud y colaborares, los cuales han caracterizado las fases presentes en la
aleacion A356 comercial (Al-7Si), tanto por presencia del elemento aleante
principal Si como el de las impurezas tolerables y sugeridas por las normas
correspondientes como son: Fe, Mn, Mg, Zn, entre otros. Otro trabajo también muy
importante es el publicado por Gruzleski y colaboradores los cuales reportan
técnicas de analisis térmico para el analisis microestructural de aleaciones colas
base Al-Si.

En lo que respecta a la investigacion y experiencia adquirida sobre la manufactura
y caracterizacidon microestructural y de propiedades mecanicas de aleaciones
complejas base Al-Si hipoeutécticas tratadas con agentes modificadores (Sr y Na)

y con adiciones de aleantes Cu, Mg y Ni se tienen los siguientes antecedentes.

Respecto al uso y efecto de agentes modificadores, se ha investigado el efecto de
los dos modificadores comerciales mas importantes que son el Sr y el Na sobre la
morfologia del Si eutéctico de aleaciones hipoeutécticas Al-Si, al respecto se han
evaluado diferentes variables como: efecto de la concentraciones en la aleacion,
eficiencia y decaimiento, efecto de la temperatura y tiempo de permanencia, asi
como estudios del proceso de modificacion en el molde con Sr, se han
caracterizado algunas aleaciones comerciales base Sr, asi como el grado de
modificacion evaluado en funcién de las variables mencionadas. Los resultados de
estos estudios han sido presentados en diferentes foros cientificos, publicados en
las memorias de los mismos, y también publicado en algunas revistas nacionales

e internacionales (referencias propias 1, 2, 3, 4, 5).

En relacidn a las experiencia adquiridas en estudios de investigaciéon sobre el
efecto conjunto de la adicion de agentes modificadores y de aleantes, también se
han hecho algunos trabajos con las aleaciones, Al-7Si- (0.5, 1.0 y 2.0)Cu, Al-7Si-
(1, 1.5, 2.0)Mg y AI-7Si-(0.5, 1.0)Ni con y sin agente modificador (Sr). En estas se
han ensayado técnicas de control de composicién quimica. Considerandolas
esencialmente como aleaciones ternarias han sido caracterizadas

microestructuralmente por microscopia 6ptica identificando cada una de las fases
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de acuerdo a su morfologia y ubicacion, también se han realizado ataques
selectivos para la identificacion de las fases en base a su coloracion particular, se
ha evaluado el grado de modificacion(cambio morfologico) de las fases y
microconstituyentes presentes. Por microscopia electronica de barrido se ha
determinado la composicion quimica de cada microconstituyente por técnicas
EDS, se ha evaluado el efecto del agente modificador sobre la morfologia de las
fases intermetalicas ricas en Cu, Mg y Ni, asi como la redistribucién de estos
elementos (grado de homogeneidad), antes y después de la modificacion.
Respecto a propiedades mecanicas se tiene evaluadas algunas propiedades
mecanicas como resistencia a la tension y cedencia, % de elongacion y dureza
Brinell Los resultados en este sentido también han sido presentados y publicados
en memorias de congresos cientificos especializados, asi como publicado en
algunas revistas nacionales o internacionales (referencias propias 6, 7, 8, 9).
Algunos de estos estudios fueron realizados en conjunto con la Universidad de
Gante en Bélgica a través de una estancia de investigacion de dos meses, los
resultados fueron presentados en algunos foros internacionales y la publicacion de
un articulo internacional (X, X), por lo que es importante para el proyecto y para la
propia UNAM reactivar esta importante colaboracién. En relacion a la experiencia
de curvas de enfriamiento obtenidas por adquisidores de datos asistidos por
computadora, se tiene experiencia en la caracterizacién de algunas aleaciones Al-
Si, compositos de matriz base Al, asi como en otras aleaciones como los son los

hierros grises y nodulares (10, 11, 12).
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Resumen.

Un factor que define las propiedades en los metales como es el aluminio es el
plano o direccién de crecimiento, porque eso es lo que crea la anisotropia. En el
caso de la aleacion A356 (Al-7Si-0.3Mg) en condiciones de colada se presenta
una morfologia dendritica con precipitados de Si (eutéctico) en formas aciculares o
de placas, las cuales influyen junto con el tamafo de grano en las propiedades
finales de la aleacion. La matriz puede llegar a ser muy importante ya que es la
fraccidbn mas grande de la microestructura, por lo tanto, en una pieza de colada si
se promueve un crecimiento unidireccional, la pieza presentara varias direcciones
de crecimiento, con algunas preferencias en las direcciones de extraccion de
calor. Pero no solo el Si eutéctico determina la direccion preferencial de
crecimiento, también es importante la presencia de elementos aleantes asi como
de modificadores del silicio eutéctico causadas por la adicion de Sr.

Introduccion.

Las aleaciones de aluminio han incrementado su importancia debido a sus
aplicaciones ingenieriles, por lo que es fundamental el desarrollo de nuevas
aleaciones. Por otro lado es muy importante tener en mente que existen
aleaciones comerciales que son empleadas en la industria por sus propiedades,
como es el caso de la aleacion A356 (Al-7Si), la cual, al hacerle ciertos cambios
en su microestructura puede modificar significativamente sus propiedades
mecanicas.

Para el estudio de una nueva aleacién es importante conocer sus propiedades
fisicas y mecanicas, estas propiedades son gobernadas por la microestructura, la
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cual es del orden de micrémetros (granos, precipitados y dendritas) o del orden de
Amstrongs (red cristalina), esta es la importancia que conduce a realizar este
estudio identificando las fases y explicando las propiedades.

Para llevar a cabo el estudio de la dependencia de las propiedades con la
orientacién de crecimiento fueron empleadas diferentes técnicas: metalografia a
color con luz polarizada, difraccién de rayos X y medicién de figuras de polos. Los
materiales cristalinos pueden diferir dependiendo de las propiedades
cristalograficas, a este fenbmeno se le conoce como anisotropia.

Como ya se indicd, existen direcciones cristalograficas de crecimiento
preferenciales durante la solidificacion, este fendmeno es conocido como textura y
como se menciond anteriormente las propiedades de un material varian de
acuerdo a la anisotropia por lo que es necesario determinar estas direcciones
preferenciales. Sin embargo, para hacerlo, es necesario contar con un sistema
que pueda distinguir las direcciones presentes en cada grano o en cada dendrita.
Hay dos técnicas, entre otras, una es la microscopia de imagen orientacional y la
otra es la medicion de figuras de polos aplicando difraccion de rayos X, las dos
tienen sus origenes en el principio basico que es la medida de los angulos de
Euler.

La existencia de anisotropia en materiales policristalinos puede alterar sus
propiedades macroscépicas, por lo que es importante entender la distribucion y la
preferencia de diferentes orientaciones cristalograficas presentes en un area.
Basados en el hecho de que el aluminio, en forma elemental, presenta anisotropia
es de esperarse que también sus aleaciones.

Desarrollo Experimental.

Como parte de las pruebas realizadas inicialmente, se hizo la prueba de
microdureza en una aleacién comercial A356, en diferentes puntos de la matriz
donde se encontraron significativas diferencias y que algunos de estos valores
estaban relacionados entre si, todos dentro de la escala de dureza de la aleacién,
esto se atribuyo a la existencia de textura en la muestra; por lo que se decidid
realizar un estudio mas a fondo de la textura presente en estas aleaciones de
colada.

Para lograr el propdsito de conocer los cambios de la textura en el crecimiento
dendritico en una aleacion comercial A356, se analizé en diferentes condiciones
(Tabla 1).
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La aleacién base usada fue una A356 comercial. Para obtener la aleacion con
cobre, se uso un horno de resistencia eléctrica con un crisol de SiC, después de
fundir la aleacion a 700°C, se agrego 1.5% Cu. A su vez se realizd una muestra
de la misma aleacién con 0.02% de Sr (Estroncio) como modificador del Si
eutéctico. También se prepard una aleacion de referencia (A356) a la cual se le
agrego 0.02% de Sr. Todas las aleaciones se colaron en un molde cilindrico de
arena (Silicato-CO;). Las composiciones se determinaron empleando
Espectroscopia de Emisién Atdmica (EEA) con un Spectrolab M8, éstas se
muestran en la Tabla 1.

Tabla 1. Composicion de las aleaciones usadas.

Nombre Si Cu |[Mg | Ni |Sr |Al

A356 721 |03 |0.35 |0.02 |---- |Bal.
A356-0.02 Sr 6.98 (0.31 |0.35 |0.02 |0.02 |Bal.
A356-1.5 Cu 6.93 |1.47 |0.31 |0.01 |---- |Bal.
A356-1.5 Cu-0.02Sr |6.9 |1.52 {0.30 [0.015|0.02 |Bal.

Una vez que las muestras se obtuvieron se procedio a realizarles metalografia a
color con luz polarizada. Para poder observar bajo el microscopio las diferentes
direcciones se empleo el reactivo de ataque a color Week, con un tiempo de
alrededor de 10 a 15 segundos, los especimenes se colocaron bajo el
microscopio, se observaron y fotografiaron empleando para su andlisis luz
polarizada a 90° y el software Image Pro Plus. Posteriormente se determind la
microdureza Vickers para cada una de las distintas orientaciones observadas bajo
el microscopio. Las muestras fueron preparadas con y sin ataque para obtener los
espectros de rayos X en las direcciones de 20, lograndose los espectros que
confirman la existencia de textura en las muestras y observando diferentes
intensidades en los picos correspondientes al aluminio entre muestra y muestra.
Esto se exhibe en el difractograma 1.
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Difractograma 1. Comparacion del pico 44 en las muestras A356, A356-1.5Cu y
A356-1.5Cu-0.02Sr, correspondientes a la orientacion (200).

Desafortunadamente en este tipo de difractogramas no se puede apreciar la
textura, por lo que es necesario usar figuras de polos y la funcion de distribucion
de orientacién ODF, por sus siglas en inglés. Las mediciones de las figuras de
polos fueron realizadas empleando un difractometro Bruker D8 Advance, para
analizar las muestras y para la calibracién del difractometro se emplearon los
difractogramas en 26, entonces el barrido se desarroll6 manteniendo el angulo 6
fijo y variando los angulos ¢ y &, los cuales corresponden a las inclinaciones con
respecto al eje vertical que va de 0° a 90° y el otro en la direccion normal al eje de
0° a 355°. Subsecuentemente se realiza una medicion de figura de polo burda a la
cual aun es necesario realizar correcciones. Estas mediciones se efectuan tres
veces por muestra y se miden las orientaciones correspondientes al aluminio
(111), (200) y (220), los resultados se procesan empleando Fortran y popLA y se
presentan en la siguiente seccion.

Resultados experimentales.

Las imagenes obtenidas por microscopia optica con luz polarizada se muestran en
la figura 1(a), (b) y (c). En la figura 1(a) se pueden ver dos orientaciones
dendriticas asi como una predominante (zona clara). En la figura 1(b) se pueden
distinguir dos diferente direcciones sin embargo, en este caso, la predominante es
la obscura. En el caso de la figura 1(c), se pueden ver tres diferentes direcciones
en la que ninguna es predominante.
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(a)

(c)

(b)

Figura 1. (a) muestra A356 a 200X atacada con el reactivo Week y empleando luz
polarizada, (b) muestra A356-1.5Cu a 200X y (c) muestra A356-1.5Cu-0.02Sr a

200X.

Para la cuantificaciéon de las direcciones de la Figura 1 se empleo el Software
Image Pro Plus, dichas cuantificaciones se muestran en la tabla 2 y un ejemplo en

la Figura 2.

Tabla 2. Porcentaje del area obtenida mediante la cuantificacién empleando
analisis de imagenes.

Dendrita | A356 | A356-1.5Cu | A356-1.5Cu-0.02Sr
Clara 51.48 51.59 31.68
Oscura | 16.53 15.33 16.78
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Dendrita clara

Dendrita oscura

Figura 2. Método de cuantificacion de direcciones por analisis de imagenes
mediante el Software Image Pro Plus. Se cuantifica la zona roja y la verde que
representan dos orientaciones diferentes.

Otra técnica de medicion usada fue la cuantificacion en los difractogramas 26, que
se ilustra en el difractograma 2. Estas mediciones se realizaron para todas las
muestras en las cuales se hizo una correccion de fondo y se integraron las areas
de los picos 38 y 44 (los cuales corresponden a los planos (111) y (200) del
aluminio) los resultados se presentan en la Tabla 3.

Difractograma 2. Comparacién de los picos por DRX de las muestras A356-1.5Cu
y A356-1.5Cu-0.02Sr
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Tabla 3. Porcentajes de areas correspondientes a los planos (111) y (200) de
todas las muestras medidas por DRX.

Plano | A356 |A356-1.5Cu| A356-1.5Cu-0.02Sr

(111) | 47.72 54.369 32.232

(200) | 13.14 10.523 17.89

Las mediciones de figuras de polos se realizaron a las cuatro muestras
experimentales. Los resultados se muestran en las figuras 4 (a) y (b) para figuras
de polos de las muestras A356 y A356-1.5Cu-0.02Sr, asi como las figuras 5(a) y
(b) las cuales corresponden a las ODF de las mismas muestras. Estas se
escogieron para mostrarse por ser representativas y por tener las menores vy
mayores propiedades respectivamente.
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Figura 4. Figuras de polos de los planos (111), (200) y (220) para las muestras

(a) A356 y (b) A356-1.5Cu-0.02Sr. Notese que las intensidades disminuyen en la
muestra (b) en comparacion con la (a).
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Figura 5. ODF para las muestras (a) A356 y (b) A356-1.5Cu-0.02Sr. En la muestra
(b) existen mas simetrias que en la (a), por lo que en la b, hay mas direcciones
cristalograficas.



Las mediciones de microdureza Vickers para cada tipo de dendrita se muestran en
la tabla 4. Estas mediciones se hicieron mediante la identificacion de cada plano
llevada a cabo comparando la cuantificacion de DRX contra la de microscopia
oOptica.

Tabla 4. Microdureza de las dendritas de las muestras A356, A356-1.5Cu y A356-
1.5Cu-0.02Sr.

Microdureza Vickers

Plano | A356 | A356-1.5Cu | A356-1.5Cu-0.02Sr

(111) | 155 152 107

(200) | 141 128 130

Las propiedades mecanicas de las muestras se tabulan en la tabla 5.

Tabla 5. Propiedades mecanicas de las muestras experimentales.

Muestra Resistencia | Resistenciaa | %E
a la Tension la cedencia
(MPa) (MPa)

A356 160 80 3
A356-0.02Sr 180 130 5
A356-1.5Cu 159 154 1.3

A356-1.5Cu-0.02Sr 268 178 4

Analisis y discusion de resultados.

A través de las figuras de polos se puede confirmar la existencia de textura en las
muestras, asi como notar la existencia de maximos en cada una de las medidas y
también ver que en las muestras tratadas con Sr la textura difiere con respecto a
aquellas que no tienen, presentando una ligera disminucion en la textura. Ademas
en las ODF’s se puede apreciar haciendo la comparacion entre aleaciones que en
las muestras con Sr la dispersién de direcciones es mayor que las que no tienen
tratamiento con Sr.
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Por otra parte en la comparacion de figuras de polos de diferentes aleaciones de
este trabajo, se observa la misma tendencia en cada prueba y existe una mayor
orientacién en la familia del plano <111>; sin embargo, para analizar las lecturas
de ODF’s contra tablas de orientacion del Bunge [1] se puede ver que tanto la
A356 como la muestra A356-0.02Sr son las que muestran mas direcciones
predominantes en esta familia en comparacion con las que tienen Cu.

Asi mismo si comparamos los valores de porcentaje de area obtenidos a través
del analisis de imagenes, con los obtenidos mediante la integracion de los
difractogramas, se puede ver que existe una relacion entre ellos, por lo cual se
pueden determinar las orientaciones observadas en las micrografias (Tabla 6).

Tabla 6. Comparacién de % de area obtenida por analisis de imagenes y DRX.

Anélisis de Imégenes Integracion de DRX
Plano | A356 | A356-1.5Cu | A356-1.5Cu- | A356 | A356-1.5Cu | A356-1.5Cu-
0.02Sr 0.02Sr
(111) 51.48 51.59 31.68 47.72 54.369 32.232
(200) 16.53 15.33 16.78 13.14 10.523 17.89

Las propiedades mecanicas se ven muy afectadas por la adicion de Sry a su vez
la adicién de Cu, la muestra con mayores propiedades fue la A356-1.5Cu-0.02Sr,
que es la que tiene mas anisotropia.

Conclusiones.

e La adicidén de Cu afecta la textura, en el caso particular de una aleacion
A356 la disminuye.

e La adicion de Sr a la muestra A356 asi como la A356-1.5Cu no muestra
cambios significativos en la textura, esto puede ser explicado debido a que
el cambio cinético afecta el crecimiento del Siy no de la matriz.

e Las aleaciones de aluminio muestran una disminucién en la textura y en su
distribucién homogénea de orientaciones preferenciales con lo cual se ve
que las propiedades mecanicas no son influenciadas por una sola
orientacion cristalografica.
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e La aleacion A356-1.5Cu-0.02Sr es la que tiene la mayor disminucion de
textura y por lo tanto presenta las mayores propiedades mecanicas.
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