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PROTOCOLO

Este trabajo de tesis conforma la parle final del provecto de investigacion
32101-A "ESTUDIO DE LOS PARAMETROS MICROESTRUCTURALES
OBTENIDOS POR DIFERENTES METODOS DE REFINACION DE GRANO, DE
COLADA Y SU RELACION CON LAS PROPIEDADES TENSILES Y DE
CORROSION EN ALEACIONES DE COBRE, ALUMINIO Y MAGNESIO"

patrocinado por CONACYT el cual consta de los siguicntes objetivos generales:

e Evaluar los efectos de la microestructura de colada usando métodos de refinacion
de grano, sobre las propiedades mecdnicas y de corrosion.

® Evaluar el efecto que el tipo de aleacion no ferrosa pudiera tener en el estudio
anterior.

® Desarrollar las posibles relaciones entre parametros microestructurales y las
propiedades mecidnicas obtenidas en aleaciones de colada.

® Iniciar y motivar a los alumnos hacia la investigacién cn materiales metilicos.

e Complementar la infraestructura existente en el Departamento de Ingenieria

Metalargica de la Facultad de Quiimica de la UNAM.




RESUMEN

La refinacion de grano mediante los métodos mecanico y quimico se estudian

en aleaciones ligeras base aluminio y base magnesio asi como tambi

‘n en latéon a
70/30 con el fin de correlacionar estadisticamente las propiedades mecdnicas de
colada: esfuerzo de fluencia,. resistencia a la traccién y dureza con los paramectros
microestructurales: tamano de grano, espaciamiento dendritico secundario (EDS) v
grosor del brazo dendritico (GBS) con el objetivo de verificar que estos dos  aitimos,
en algunos casos, son los responsables junto con la disminucion del tamano de
grano, del aumento de las propiedades mecinicas producidas durante los métodos

de refinacion de grano.

La aleacion Al-57Zn se refina por el mdétodo de adicion de agentes nucleantes
ulilizando molde de arena v molde metalico frio. Para ta aleacion Mg-5Zn se realiza
la refinacion de grano por los métodos de rotacion del molde v de adicion de agentes
nucleantes utilizando molde metdlico frio, vy para ¢l {aton 70/30 sc refina ¢l grano
por rotacion del molde colando en molde metilico frio.

El desarrollo experimental comprende la  fab

wcion, fusion, tralamiento de
refinacion de grano y ensayos mecdnicos de las alecaciones mencionadas vy por altimo

la obtencion de correlaciones  estadisticas  funcionales entre  los

parametros
microestructurales y las propiedades mecdnicas.




I. OBJETIVO
En este trabajo de tesis, muy especificamente, se tiene como objetivo:
e Determinar y comparar las posibles correlaciones estadisticas funcionales entre los
parametros microestructurales, con las propiedades mecdnicas de colada de

aleaciones Al-5Zn, Mg-5Zn v taton 70/30 con refinamiento de grano efectuado por

distintos métodos.

1II. INTRODUCCION

Los métodos de refinacion de grano tienen como objelivo una elevacion de las

propiedades mecinicas de las aleaciones no ferrosas, entendiéndose

tradicionalmente este aumento como una "mejora” en las propiedades. Para refinar el
grano existen los métodos térmico, mecdnico v quimico dependiendo de si se utiliza
un gradienle de temperatura, la agitacion del metal liquido o el uso de sustancias
quimicas, respectivamente.

La importancia de este trabajo radica en ¢l hecho de que, como lo enuncia Brody (
1 ). el comportamiento de alcaciones no ferrosas no se puede generalizar,
presentando  cada  aleacion un  comportamiento  diferente dependiendo de  la

composicion v del método de refinacion utilizado. Ademads, en la mayoria de las

investigaciones realizadas se afirmma que el refinamiento de grane es el responsable
de la elovacion de las propiedades mecanicas v en general no se habla del efecto de
la refinacion de la dendrita sobre estas ni como el método de refinacion v la

composician de la aleacion afecta ¢l tamano de la dendrita.




El estudio aqui realizado tiene la limitante de realizarse en condiciones de
laboratorio, donde es relativamente facil la fusion y la implementacion de los
métodos de refinacién de grano. Otro aspecto que se debe recalcar es ue la variable
porosidad no se controlo de ninguin modo por dos razones: impedir que la presencia
de fundentes afectara los resultados y reproducir de alguna manera las condiciones
en las cuales cstas aleaciones son coladas normalmente en las pequenas industrias
donde el control de la porosidad significa un gasto considerable para el fundidor.

Cabe hacer notar que se utilizé en todos los casos un modelo estadistico lineal, por la

sencillez y facilidad de comparacién que presenta.



III. ANTECEDENTES



REFINAMIENTO DE GRANO Y REFINAMIENTO DE DENDRITA®

Es conocido desde hace muchos afios (que una estructura de grano fino ¢s mas
deseable en aleaciones ligeras (2 ) como son las de aluminio y las de magnesio asi
como en aleaciones base cobre, influyendo esto en las propiedades mecanicas y de
colada.

En las aleaciones no ferrosas en general, el refinamiento de grano tiene efectos
benéficos importantes sobre algunas propiedades de colada como son: mejora en la
alimentacién a sistermas de colada, mejor distribucion de porosidad, reduce la
tendencia al agrictamiento por calor, y alta fluidez durante su paso a través del
sistema de colada. Otros beneficios incluyen mejora en la maquinabilidad vy mejor

apariencia después del anodizado (2).

En algunos cstudios con aleaciones de aluminio llevados a cabo por Mondolfo ( 3 ) se
intenté relacionar el EDS con las propiedades mecdnicas, sugiriendo que las
propiedades se relacionan con este pardmetro microestructural mdas que con el
tamano de grano. Flemings ( 4 ), por otro lado, ha estudiado ¢l efecto que tiene el
tiempo de solidificacion sobre el EDS relacionando a éste con las propicdades

mecanicas esfuerzo maximo, esfuerzo de cedencia y porcentaje de elongacion.

Hall y Petch ( 5) han encontrado una relacion entre tamano de grano y algunas
propiedades mecanicas, y establecen que el esfuerzo de fluencia de un policristal es
una funcién del tamafio de grano a valores constantes de esfuerzo y a relativamente
baja temperatura (6 ). La expresion de Hall y Petch es:

]

o =Gy + kd

~ pel griego dendron, arbol. Estructura ramificada de brazos primarios, secundarios, terciarios y,
evenlualmente., de un orden superias.



donde ooy k son constantes experimentales. A este respecto, Caln ( 7)) dice que para
aleaciones no ferrosas el exponente no necesariamente es igual a -0.5.

Esta relacion ha dado lugar a una extrapolacion generalizada de propiedades

mecdnicas en metales y aleaciones, ¥y cuando no se cumple, los datos tienden a ser
omitidos o se consideran erréneos (7).
Amstrong ( 6 ) sugirié una relacion del mismo tipo para la dureza y fue comprobada

por Hu & Cline (3 ) sobre un amplio rango de tamanos de grano recristatizado.

La observacian de que la disminucion del tamaino de grano no ¢n todos los casos

determina el incremento de las propiedades mecanicas yva ha sido reportado también
por T. Robert et al *

( 7 ). que enuncia que existen parametros microestructurales
diferentes al tamano de grano, tales como son el tamano de dendritas, segundas
fases, porosidad ¢ inclusiones que determinan el comportamioento mecanico de
aleaciones de colada no ferrosas. Asimismo, Flemings ( 8 ) afirma que la velocidad
de enfriamiento ejerce un fuerte efecto sobre el EDS y que su importancia radica en
que las propiedades mecanicas v de colada dependen de el

De Ross y Mondolfo { 9 ) ascveran que el refinamiento de grano en aleaciones de
aluminio puede resultar en una disminucion de fas propiedades mecdnicas en lugar
de un incremento, debido a la porosidad y a la distribucion de eutéctico alrededor
de las dendritas. A este respecto, Verhoeven ( 10 ) dice que la refinacién de grano

incrementara las propiedades mecanicas sél- si conjuntaments con la disminuciéon
del tamaino de grano:

* no se incrementa la porosidad,
se distribuye la porosidad en forma homogénea,
no s¢ incrementa la cantidad de segundas fases presentes, y

no se incrementa ¢} espaciamiento dendritico secundario.

" Investigadores que forman parte del mismo proyecio.



TECNICAS DE REFINAMIENTO DE GRANO

TLas técnicas de refinamiento de grano las agrupa Mondolfo (3 ) bajo las siguientes
categorias: enfriamiento riapido, mdétodos dinamicos, adicion de bloqueadores de
crecimiento, adicion de agentes nucleantes y denucleacion. En forma mads general,

los métodos para refinar ¢l grano en las pie

ras de colada se pueden agrupar on tres
categorias:

1. control de gradientes de temperatura o refinacion térmica,
2. adiciéon de refinadores de grano o refinacion quimica, y

3. agitacion mecdanica o re

inacion mecddinica.

REFINACION TERMICA

La velocidad a la cual solidifica un metal se refleja en las caracterfsticas

microestructurales puesto que al incrementar la velocidad de solidificacion el
tamano de las dendritas v su espaciamiento disminuye vy se traduce en una menor
cantidad y mejor distribucion de las segundas fases, y por ejemplo, las particulas de
silivio en aleaciones de aluminio resultan mas finas. El tamario de grano tiende a

disminuir con el incremento de la velocidad de solidificacion aunque oste no

un
criterio absoluto del efecto térmico pues también es fuertemente afectado por la
adicion de refinadores de grano o agentes nucleantes . La velocidad de solidificaciaon
puede afectar fa forma, ¢l tamaio v ¢l espaciamiento de las particulas que integran la

segunda fase




Se han llevado a cabo algunos estudios sobre refinacién de grano utilizando el
método térmico, como el efectuado por Noguez et al * ( 11 ) para un latén 70/30 y el
realizado por Hermdndez et al * ( 12) para una aleacion Mg-2Zn donde se obticne un
refinamiento de grano y del EDS.

En el método térmico se incluyen el enfriamicnto rapido y la denucleaciéon.

ENFRIAMIENTO RAPIDO

En el caso del enfriamiento rapido con velocidades de enfriamiento del orden de 10
y 10° °C/s, s¢ han reportado tamanos de grano de 3 nm de didmetro utilizando
moldes permancntes ( 13). En este método la refinacion de grano se produce debido
a que el subenfriamiento del metal liquido se incrementa con la velocidad de
enfriamicnto lo cual provoca que el tamano critico del niudcleo formado por
nucleaciéon heterogénea u homogdénea sea maas pequeno y, por tanto, al aumentar la
velocidad de enfriamiento este nacleo sea estable a un tamano mas pequeno que el
formado a velocidades de enfriamiento bajas, y entonces podra crecer y formar

cristales ( 2 ); otro efecto importante es fa activacion de nucleantes, cuando los hay..

DENUCLEACION

La denucleacion se¢ diferencia del enfriamiento rapido en que las velocidades de
enfriamiento son algunos 6rdenes de magnitud menor. En las denucleacion los
nucleantes primarios son removidos vy asi la nucleacion depende de uno o a lo mis

dos tipos de nucleantes. Hogan ( 14 ) explica que se produce una sabita recalescencia

° Investigadores que forman paste del mismo proyecto,
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que a su vez da lugar a la fusién de las ramificaciones de algunas dendritas
formadas sobre los nacleos existentes y los fragmentos asi formados actitan como
nacleos, produciendo un grano fino.

REFINACION QUIMICA

Dentro del método quimico se incluyen la adicion de agentes nucleantes y la adicion
de bloqueadores de crecimiento.

ADICION DE AGENTES NUCLEANTES

Se utiliza la adiciéon de agentes nucleantes o refinadores de grano en el caso de las
aleaciones de aluminio y de magnesio en donde se obtienen cfectos pronunciados en
las propiedades con el uso de cantidades menores a 0.20% (3 ). Mondolfo ( 3 ) schnala
que en este método no se produce un efecto apreciable en 1 espaciamicento
dendritico v, si lo hay, es en ¢l sentido de aumentarlo pero se produce una
disminucion en la direccionalidad de las propiedades, Ademas hay poca influencia
en ¢l tamano y distribucion de los constituyentes, sin embargo, puede haber cambios
drdsticos en la estructura refinada con respecto a la de colada.  Mondolfo al parecer
es el primero que reporta ¢l efecto que tiene la adicion de agentes nucleantes sobre ol

espaciamiento interdendritico.

Para el aluminio y sus aleaciones se utilizan como refinadores de grano el titanio, el
boro y wuna combinacion de ambos; siendo esta mezcla la mas  utilizada
industrialmente va que ha resultado ser la mas efectiva para refinar el grano (15 );
ocasionalmente se ha utilizado niobio ( 2 ). Industrialmente se utilizan adiciones de

0.01-0.05% de titanio mas 0.003-0.02% de boro siendo la relacién 5:1 la mas efectiva

11



segun se ha visto ( 16 ). La mezcla titanio-boro liene ventajas sobre el uso del titanio
y el boro usados por separado ya que presenta menos efecto de decaimiento, se
elimina la presencia de porosidades debido a la reaccion molde-metal ya que el bero
se encuentra en baja concentracién y por lo mismo se presentan menos pérdidas de
este elemento ( 3 ). Otra ventaja s que se reduce el asentamiento de cristales en la
pieza durante la solidificacién.

Para aleaciones base aluminio se utilizan los refinadores de grano en la presentacién

de mezclas de sales, alecaciones maestras y polvos metailicos compactados.

Para aleaciones de magnesio gque contienen aluminio se utiliza la inoculacién con

carbono la que se realiza usualmente mediante la adicion de compuestos organicos
tales como hexacloroetano o hexaclorobenceno, aungue otros materiales carbonosos,
como el negro de humo son algunas veces utilizados . Dichos refinadores de grano

son ulilizados en cantidades de alrededor de una onza por cien libras de metal (17).

El laton 70/30 ha sido refinado por Noguez et al = (11 ) uatilizando B-Mn y
fluorotitanato de potasio mientras que Abad Cruz ° ( 18 ) reporta refinamiento de
grano de latén a mediante la utilizacion de bismuto y bismuto mas desoxidante.
Cabe mencionar que en ambos estudios se ha observado un refinamiento de la
dendrita ademiis del refinamiento esperado del tamano de grano.

El fundamento de la refinacion por adicion de agentes nucleantes se basa en ¢l hecho
de que en ausencia de ¢stos hay pocos nuacleos en el metal liquido capaces de iniciar
la solidificacién ¥y ocurre el subenfriamiento mientras que con la adicién de ciertos
elementos se incrementa el nimero de nhbcleos efectivos, favoreciéndose la

nucleacién heterogénea y desaparece o disminuye el subenfriamiento.

Investigadores que forman parte del mismo proyecto.
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Para explicar este fenomeno de refinacion se han propuesto las teorias del carburo-

boruro y de la reaccion peritéctica, las que no se detallan por no pertenecer

directamente al tema que nos ocupa..

ECINIENTO

ADORES DE CR.

ADICION DE BLOQU
La adicion de bloqueadores de crecimiento halla su fundamento en que las
aleaciones donde el liquido tiene una composicion diferente de la del sélido, 1a
velocidad de crecimiento  del sélide se reduce. Si se produce enfriamiento
constitucional el resultado es el incremento de la nucleacion y la disminucion del
tamano d+ grano. El grano obtenido por este método no es muy grande en
comparacion con el obtenido por los métodos mecanicos y adicion de agentes

nucleantes.

REFINACION MECANICA

Los métodos dindmicos son aquellos donde se produce movimiento del metal

liquido durante su solidificacion y onfriamiento. Se incluven en estos métodos la

agitacion provocada por corrientes termicas o evolucion de gas. agitacion mecdnica o
rheacasting, el uso de vibracion sénica v ultrasénica v agitaciéon electromagnética.

La vibracién puede llevarse a cabo en el molde, en el liquido, en el corredor, en la
colada ¥ aunque la mas favorable es en el molde, su eficiencia esta limitada a

frecuencias bajas v amplitudes grandes y normalmente sélo han sido utilizados

moldes metdlicos para la vibracion (19).

13



El fenémeno ha sido explicado por Campbell (19) en forma satisfactoria al decir que
se produce reorientacion del cuerpo de la dendrita, que por posterior recristalizacion
forma nuevos granos de alto ingulo. Tambien se han proporcionado evidencias de

que ocurre fragmentacion de la dendrita en crecimiento lo cual produce nuevos
nucleos.

te rompimiento de los brazos dendriticos es el mecanismo mas probable
para el rheocasting y procesos similares. ltambién es conocido que un largo
tratamiento dinamico produce una mejora de propiedades en la mayoria de los
materiales (3 ).

ROTACION DEL MOLIDE

L« colada rotacional es la introduccién del metal liquido dentro de un molde rotado
durante la solidificaciéon y cuyo c¢je de rotacién puede ser horizontsl, vertical o

inclinado ( 20). no es considerada ¢n la clasificaciéon de Campbell ( 19).

Una ventaja de este método es la remocion de gases v la subsecuente disminucion de
la porosidad. Otra ventaja es el mojado ¥y mezclado de particulas inmiscibles (3 ).
Siebers vy Bullian (21 ) reportan que en aleaciones Al-Mg la estructura eutéctica
cambia de separada a acoplada.

Noguesz ot al = (12 ), por otro lado, reporta la obtencién de grano equiaxial fino
utilizando el método de rotacion del molde para un laton 70/30.

Ojeda y Diaz -~ (22 ) han realizado estudios acerca del efecto de la rotacién como
refinador sobre una aleacion de Al-6%Zn

encontrandose que las propiedades
estuvicron influidas en gran medida por la porosidad.

" investigadores que forman pane del mismo proyecto.
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ALEACIONES DE ALUMINIO

Los granos de las aleaciones coladas de aluminio en lo referente al tamaio, forma,
arreglo y caracteristicas estructurales dentro del grano, dependen fuertemente de las
velocidades de enfriamiento y de los gradientes térmicos desarrollados durante la
misma solidificacién. En condiciones de altos gradientes térmicos las aleaciones det
grupo 1XX (99% Al) y las aleaciones que son soluciones diluidas como el grupo 5XX
(Al-Mg) forman granos columnares pero los productos de colada son en la mayoria
de los casos estructuras equiaxiales con propiedades isotrépicas.

En piezas coladas en molde de arena el diametro promedio se encuentra en el rango
0.25-5 mm (0.0.1-0.2 in) que corresponde a tamanos de grano ASTM de M14-MS55
respectivamente de acuerdo a la norma ANSI/ASTM E112. Para moldes de tipo
permanente ol rango varia de 0.13 a 1.3 mm (0.005-0.05 in). El tamanao de grano es
afectado  fuertemente por la velocidad de solidificacion vy los gradientes de
temperatura que son determinados por el espesor de la seccion y el material de
moldeo pero también se ve afectado el tamano de grano por la fusion y la
temperatura de colada y la presencia y efectividad de agentes nucleantes que refinan
el grano v por los procedimientos utilizados con tal fin. Asi, ¢l tamaino de grano
obtenido en piezas de colada de aleaciones de aluminio ¢s mucho mas pequeno en
moldes permanentes que ¢l obtenido de moldes de arena ¥y mucho mas pequeno

todavia es cl tamaino de grano obtenido en piezas por fundicion a presion.

El refinamiento de grano s¢ considera benéfico ya que reduce la tendencia a la
fractura en caliente, mejora las condiciones de alimentaciéon y puede mejorar la
resistencia  y  ductilidad. Las sccciones macroatacadas dentro  del  analisis
metalografico son utilizadas para corrobarar la efectividad de los refinadores de

grano desde el punto de vista control de calidad y analisis de fallas.
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Pueden presentarse gran variedad de tipos y tamanos de discontinuidades en las

aleaciones de aluminio y de diferentes grados de severidad. Entre estos figuran los
huecos o porosidades que pueden ser causados por atrapamiento de aire, sobre todo
en piezas coladas a presion; por gas hidrogeno el cual evoluciona durante la
solidificacion © por contraccion. Los huecos originados por aire atrapado
normalmente son aislados, discretos y aproximadamente esféricos. La porosidad
originada por gas tambien puede ser esférica cuando se presenta en cantidades
relativas altas pero normalinente es fina y homogdéneamente distribuida vy se
considera como un patrén dendrilico va que se forma después de haberse iniciado la
solidificacion de la aleacion. Pucde ser dificit diferenciarla de la porosidad
producida por contraccién que presenta normalmente apariencia interdendritica. La
contraccion que ocurre en eutécticos v aleaciones puras no os dendritica y se presenta

en formas redondeadas y alargadas como en el caso de aleaciones TXX.

ALEACION DE MAGNESIO

Aunque las aleaciones de magnesio no sean tan resistentes como las de aluminio, sus
relaciones resistencia-peso son comparables, sin embargo, ¢l magnesio tiene bajo
moédulo de elasticidad y escasa resistencia a la fatiga, a la termofluencia y al desgaste
abrasivo ( 23 ). El magnesio y sus aleaciones presentan riesgo durante la fundicién y

el maquinado ya que arden al combinarse facilmente con el oxigeno.

Para aleaciones de magnesio conteniendo aluminio los dos métodos de refinamiento
de grano mais comunmente utilizados son sobrecalentamicnto e inoculacién con
carbén (17 ). En el sobrecalentamiento, que es ef método mis comunmente empleado. el

metal liquido es calentado hasta 900-925°C y mantenido ahi por un periodo de
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alrededor de 15 minutos (determinado en cada caso de la experiencia) v entonces
enfriado a la temperatura de colada rapidamente. Si el metal liquido es enfriado

lentamente de la temperatura de sobrocalentamiente, la refinacion de grano puede
perderse.

El segundo método de refinamiento de grano de estas aleaciones es la inoculacién
con carbono. Esta se realiza usualmente por la adicion de compuestos orgdanicos tales
como hexacloroetano o hexaclorobenceno. Las tabletas, hechas por compresion de
estos compuestos, son sumergidas en el bano ‘i&];li(’(’ hasta que 1a descomposicion eos
completa. Los compuestos en forma de polvo pueden ser envueltos en papel
aluminio y después sumergirlos en el metal liquido. El bano debe estar entre 760-
815°C para un tratamiento efectivo, y cuando la reaccion es completa no debe
permanccer arriba de 760°C porque parte del efecto refinante se pierde. Ademas, los
compuestos organicos refinantes ticnen un efecto desgasificante al mismo tiempo por

la liberacién de cloro. Los compuestos son utilizados en cantidades de alrededor de
una onza por 100 libras de metal (17 ).

ALEACIONES DE COBRE

La refinacién de aleaciones de cobre fue llevada a cabo por R.E. Trevison y N.L.
Cupini ( 24 ) utilizando niobio, cobalto y hierro en el cobre fundido y demostraron
que se llevan a cabo reacciones peritécticas con el cobre. Sus resultados indican que
por debajo del 1% el titanio adicionado causa un pequeno subenfriamiento, pero no

es suficiente parta producir gran nucleacion.
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Hasta ahora se ha visto que s6lo zirconio y boro han sido sugeridos como potenciale
refinadores de grano para latones, sin embargo, si existe hierro en el metal liquido,

no se produce efecto refinante, y si hay exceso de éste, se producen puntos duros por
aglomeracion de boruros.

AJ.]. Cowell y R.C.C. Nixon (25 ), al refinar ¢l latéon 70/30 con zirconio y magnesio
o hallaron un aumento significative de propiedades mecanicas ¥ observaron que la

utilizacién de zirconio v magnesio juntos produce estructuras mas finas en la

refinacién, por prevenir el magnesio al zirconio de la oxidaciéon,

M.E. Noguez" (11 ) reporta con el uso de fluorotitanato de potasio una disminuciéon
en propiedades mecanicas y un incremento en et EDS v el tamano de grano, y el
efecto contrario con el uso de la refinacion por rotacion del molde en latén 70/30.

El refinador CUFINE fuce desarrollado por A.J.). Cowell v R.C.C. Nixon { 25), estd
libre de boro y proporciona una fina estruclura isotrépica. No tuve aceptaciéon. O.

Bustos y W. Reif ( 26 ) observaron que los elementos boro, bromo, azufre, seclenio y

telurio tiecnen efecto refinante fuerte en cobre, obteniéndose granos de 208 pm de
didimetro , un notable aumento de la fracciéon de grano equiaxial, una dureza
invariante y una disminucién en la conductividad eléctrica, proponiendo que el

mecanismo que actda es el subenfriamiento.

Con base en los estudios anteriores, Abad Cruz ( 18 ) * realiza estudios sobre la
refinacion quimica de un latén 70/30 ulilizando bismuto y encuentra que éste si

refina el grano pero también se aglomera formando particulas duras en el metal.

" investigadores que forman parte del mismo proyecto.
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IV. DESARROLLO EXPERIMENTAL



El proyecto global del cual este trabajo forma parte, comprende la

comparacién de propiedades mecanicas y parametros microestructurales entre las
aleaciones Mg-5Zn, Al-5Z.n y 70Cu-30Zn (laton « 70/30) sometidas a los métodos de
refinacién quimica, térmica y mecdnica. este trabajo esta enfocado solamente a la
parte que comprende la refinacion quimica del Al-5Zn y Mg-5Zn y a la refinacién

mecanica del Mg-5Zn v del latéon 70/30, por 1o cual se cligieron para ser fabricadas

las alcaciones de composicion nominal Al-5Zn, Mg-5Zn v laton 70/30 sometiendo a

éstas a los métodos de refinamiento de grano descritos. La informacion se resume en
la tabla siguiente:

TABLA 1

Condiciones de las técnicas de refinamiento de grano manejadas.

ALEACION | TEMPERATURA TIPG REFINADOR TIPO CANTIDAD RANGO
oE DE COMERCIAL DpE RECOMENDADA  pgANEJADC
COoLADA REFINACION
(°C) MOLDE
Al-SZn 720 QUIMICA ~ NUCLEANT METALICO 125g/50Kg  0.00-0.30
200 (0.25%) %
AI-5Zn 720 QUIMICA  NUCLEANT ARENA 0.00-0.50
2 %
Mg-5Zn 720 QUIMICA DEGASER METALICO 10z/1001b 0.00-0.12
(0.0625%) Y%
Mg-5Zn 720 MECANICA METALICO 0-565
r.p.m.
Laton 1100 MECANICA METALICO 0-542
70/30 r.p.m.
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Cada experimento se realizé por duplicado ¥ en las mismas condiciones. En todos

los casos s6lo se reportan valores promedio de mediciones.

MATERIAL Y EQUIPO COMUNES A TODOS LOS EXPERIMENTOS

e Balanza granataria para el pesado de los trozos de metal y balanza analitica para

el pesado del refinador.

» Para el vaciado de la aleacién se utilizé molde metalico fabricado de acero grado
herramienta AISI H13 de forma cilindrica ¥ que cuenta con un dngulo de salida

que permite retirar la pieza solidificada del molde.

Para la fusion de la aleacion se utilizé un horno eléctrico de piso Lindberg/Bluem,

General Signal con un rango de temperatura de 0-1200°C con registrador de

temperatura integrado y con una sensibilidad de + 0.05°C.

e Para el control de la temperatura se contd con un registrador digital de
temperatura conectado a un termopar de cromel-alumel (NiCr-NiAl) con cubierta

ceramica segmentada. Dicho registrador tiene un rango de temperatura de 0-
999°C vy una sensibilidad de #0.05°C.

e Varilla de acero pintada con grafito como agitador,

» Cucharilia de acero para desescorificar.
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Para la refinacidbn mecanica por rotaciébn se utiliz6 un aparato de rotacion
previamente fabricado por Ojeda y Diaz ° ( 22 ) y al cual sc le realizaron
modificaciones. El aparato se muestra en la figura 1 y un mayor detalle se muestra
en el Apéndice E, y consiste de una flecha unida a un motor de 1/4 HP de
potencia de corriente alterna montado sobre una base metilica. Todo el conjunto
s¢ encuentra a su vez sostenido por una base de madera recubierta con pintara de

gra

o de tal modo que el motor se encuentra separado del suelo y bajo una placa

metalica que lo protege de proyecciones de metal. Ef modelo adolecia del hecho

de producir rotacion con vibracion de tipo oscilatorio. La modificacion efectuada
consistio en soldar una guia o la placa melalica para impedir ¢l movimiento
oscilatorio del molde y aungue la friccion producida resté velocidad en la

rotacion también elimino la vibracion.

FIGURA 1. Aparato de rotacon modificado.

° investigadores que forrman parte del mismo proyecto.
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PROCEDIMIENTO EMPLEADO PARA LA REFINACION MECANICA DEL Mg-5Zn

MATELRIAL Y EQUIPO

Como materia prima se utilizé magnesio electrolitico comercial en

presentacién de lingotes, este lingote fue cortado en trozos mas pequenos con el fin
de preparar de forma adecuada €] balance de carga en el crisol. Como clemento de
aleacion se utiliz6 zinc electrolitico grado HG en presentacién de hemiesferas.
Para la fusién se utilizé crisol de grafito para evitar pérdidas v contaminacion del
metal liquido por la reaccién que presenta con un molde comuan de alamina. Para el
termopar se utilizé cubierta ceramica de alta alumina. Para la medicién de las
revoluciones por minuto se utilizé un tacémetro marca Tachoprobe con un rango de
medicion de 100-60000 r.p.m.

TECNICA DE FUSION.

1. Cilculo del balance de carga de acuerdo al algoritmo mostrado en el Apéndice B.

2. Pesado de las cantidades requeridas de magnesio y zinc.

3. Precalentamiento a 250°C de la carga de magnesio.

4. Introduccion del magnesio al crisol de grafito ¢ introduccién de éste al horno el
cual se tapa para evitar la ignicion del magnesio.

5. Precalentamiento de zinc dentro de un crisol ceramico en mufla a 400°C para
evitar el choque térmico y favorecer la rapida disolucién del zinc en el magnesio
evitando pérdidas por evaporacion.

6. Fusion de magnesio a una temperatura de 730°C.

7. Adicién rapida de zinc agitando el bano liquido hasta asegurar que se haya
incorporado completamente al bano.

8. La aleacién se deja en el horno hasta alcanzar la temperatura inicial.
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9. Desescorificacion del metal fuera del horno.
10. Verificacion de la temperatura.

11. Colada del metal directamente al molde hasta llenarlo totalmente

TECNICA DE REFINACION MECANICA POR ROTACION

1. Una vez lleno el molde metalico se conecta el

motor previamente calibrado v
fijado en las revoluciones por minuto requeridas.

Se deja girar ¢l molde diez minutos como minimo con ef fin de asegurar la
completa solidificacion del metal.

El molde se desmonta del motor y se separa el cilindro de metal obtenido de este.

Corte de muestra para ensayo metalografico de la parte superior del cilindro, en
la parte correspondiente al rechupe.

PROCEDIMIENTO EMPLEADO PARA LA REFINACION QUIMICA DEL Mg-5Zn

REFINADOR

Se utilizé como refinador de grano hexacloroectano, contenido en el producto
comercial de FOSECO denominado DEGASER. El producto, utilizado para la
desgasificacion de aleaciones de aluminio, en el magnesio produce refinacion por

inoculacion de carbono. La cantidad recomendada por el proveedor se muestra en la
Tabla 1.
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TECNICA DE REFINACION QUIMICA POR ADICI®N DE AGENTES NUCLEANTES

Calculo de la cantidad de refinador eligiendo puntos por arriba y por debajo de la
cantidad recomendada por el fabricante.

Pesado de las cantidades requeridas.
Fabricaciéon y fusién de la aleacion como en el caso de la refinacion mecanica
Adicion del refinador envuelto en papel aluminio ¥ mediante inmersién en el

metal liquido, colocado en la punta de una varilla y se agita con ésta el metal
liquido hasta la tolal detencion de la reaccion quimica,

La aleacion permanccee en el horno hasta recuperar la temperatura inicial.

. Verificacién de la temperatura.

. Desescorificacion.

Vaciado de la aleacion al molde estatico.

Retivo del cilindro solidificado y corte de la muestra citada.

PROCEDIMIENTO EMPLEADO PARA LA REFINACION QUIMICA DEL Al-5Zn,

MATERIAL Y EQUITPO

Se ulilizé aluminio electrolitico con purceza del 99.99% on presentacion de lingote y

solidificacion y enfriamiento.

zinc comercial electrolitico en presentacion de granalla.
El

aparato de rotacion sirvié unicamente de soporte al molde durante la

Se ulilizo para la fusién un crisol de alamina.
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REFINADOR

Se utilizé el producto comercial de FOSECO denominado NUCLEANT 200
consistente en sales de titanio-boro en relacion 6:1 mezcladas con hexacloroetano en

polve compactado en forma de tableta. La cantidad recomendada por el proveedor
se muestra en la Tabla 1.

TECNICA DE FUSION

1. Calculo del balance de carga y de las cantidades de refinador.

2. Pesado de las materias primas.

. Precalentamiento de la carga de aluminio hasta 250°C en mufla para acelerar la

fusion.
4. Calentamiento y fusion del aluminio en el horno de piso.
Precalentamiento del zinc en crisol ceramico dentro de la mufla hasta una
temperatura de 400°C, para evitar el choque térmico.

Adicion del zine al aluminio fundido con agitacidén del bano liquido hasta que ya

no se verifique la presencia de trozos solidos en el bano.

N

. Se deja la aleacion dentro del horno hasta alcanzar la temperatura de 730°C.

. Se agrega el refinador envuelto en papel aluminio y mediante inmersion en el
bafio fijado a la punta de una varilla con la cual se agita el metal liquido hasta el
término de la reaccién quimica.

9. Desescorificacion.

10.Vaciado al molde hasta llenado completo.

T1.Retiro del cilindro solidificado y corte de muestra para ensayo metalografico.
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PROCEDIMIENTO EMPLEADO PARA LA REFINACION MECANICA DEL LATON 70/30

MATERIAL Y EQUIPO

Como materias primas se utilizaron cobre electrolitico en presentacion de lamina con
pureza del 99.999% v zinc de 99.98% de pureza en presentacion de granalla.

Para la fusion se us6 un horno de inducciéon. Para la refusion de la aleacion se utilizé
el horno de piso ya descrito.

Técnrica de fusion

N

PYRTIFS

© o N

. Fusién del cobrey ©

Calculo del balance de carga para 5 Kg de aleacion,

. Pesado de las cantidades requeridas.

Empaquetado del zinc en laminas de cobre para minimizar la violencia de la
reaccion quimica al contacto del zinc con el cobre liquido.

alentamiento hasta la temperatura de 1100°C.

Adicion del zine introduciéndolo dentro del baho con una lanza.

Agitacion del metal liquido hasta completa homogeneizacién.

Vaciado de la aleacion en lingoteras de hierro colado.

. Desmoldeo de lingotes.

Refusion de lingotes de latén en horno de piso hasta la temperatura de 1100°C
utilizando crisol de alumina.

10.Verificaciéon de temperatura.
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TECNICA DE REFINACION MECANICA POR ROTACION

1. Calibracién de las revoluciones por minuto y ajuste para girar a las revoluciones
requeridas al conectar el aparato.

2. Una vez lleno el molde se conecta ¢l molor del aparato de rotacion.

w

. Se deja al molde girar hasta asegurar total solidificacién del metal.

ES

. Retiro del cilindro solidificado y corte de muestra para ensayc metalogrifico.

ENSAYOS REALIZADOS

Para las tres aleaciones se realizd un estudio metalografico con el fin de determinar
los parametros microsestructurales de cada una de cllas. Asimismo, se llevaron a
cabo las pruebas mecanicas de medicion de dureza Brinell y ensayo de traccion.
Junto a estas pruebas se realizé la medicién cualitativa de porosidad. A continuacién

se resumen brevemente las caracteristicas de cada una de ellas.

METALOGRAFIA
Para todas las muestras se siguié el ensayo normal de metalografia que consiste en
Jos siguientes pasos: Montaje, desbaste grueso, desbaste fino, pulido grueso, pulido

fino, ataque quimico superficial y observacion al microscopio metalirgico. Las

variaciones del método en cada alcacion son descritas a continuaciéon:
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Técnica empleada para el Al-5Zn

Las muestras se¢ montaron en resina epoxica con el fin de no alterar el metal por
temperatura. Se realizaron én cada muestra veinte mediciones de los siguientes
parimetros: espaciamiento dendritico secundario (EDS), el grosor del brazo
secundario (GBS) y el tamano de grano. Para los dos primeros parametros se utilizé
el ocular micrométrico y la regla micrométrica y para el tamaino de grano sec utilizé
una lupa de durémetro Brinell graduada. Se realizé un solo ataque con reactivo
Keller.

Técnica empleada para ¢l Mg-5Zn

Las muestras se montaron en resina para cvitar alteracién por temperatura. Se

realizaron veinte mediciones por muestra de los siguientes parametros: EDS, GBS,

tamano de grano, porcentaje y didmetro de roseta Se utilizé en todas las
mediciones el ocular micrométrico v la regla micrométrica. Se utilizaron dos tipos de
ataque. El reactivo 11 (cuya composicidon aparece en el Apéndice C) reveld todos los
parimetros microcestructurales excepto el tamano de grano, que fue revelado con
NITAL 5, reactivo utilizado en ataque de aleaciones ferrosas, por lo cual su
utilizacién como reactivo de ataque de aleaciones de magnesio para revelar el grano

marca un precedente en la técnica de metalografia para estas aleaciones.

Teécnica empleada para el laton 70/30

Las muestras se montaron en baquelita y se observé y midié al microscopio el EDSy
con la lupa graduada se midi6 el tamaino de grano columnar y equiaxial asi como su
porcenlaje en cada muestra. Se utilizaron dos reactivos de ataque como se indica en
el Apéndice C.
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ENSAYO DE TRACCION

Se maquinaron probetas lisas de 9 mm de diametro v se realizaron ensayos de

traccion para todas las muestras de las tres aleaciones utilizadas. Se utilizé para

dicho ensayo la Maquina Universal de Ensayos MTS 810 y se util

6 la norma ASTM
E8 ( 27 ) que marca como condiciones del ensayo temperatura ambiente y una

velocidad de desplazamiento de 5 mm/min.

Mediante el ensayo de traccidn se determinaron los parametros esfuerzo de fluencia
¥y resistencia a la traccion.

ENSAYO DE DUREZA

En todos los casos se obtuvo en numero de dureza Brinell (HB), que es la razén de la
carga en Kg al drea en mm? de la impresion. Se utilizé un durémetro Brinell con una
bola de acero de 5 mm de diametro y un microscopio de mano de diez aumentos con
reglilla graduada para realizar la medicion del diametro promedio de la impresion.
En aluminio se aplicé la carga durante un tiempo de 15 segundos ¥ para el magnesio
de 30 segundos. Para el calculo de la carga aplicada y del namero de dureza Brinell
se emplearon las siguientes expresiones:

Determinacién de ia carga apticada:

Q = pP/D*
Determinacion del nimero de dureza Brinelt (HB)

HEB = P/S = D7j(n-D/2)-(D-{(D*-a* ) ]
Donde: Carga aplicada (Kg)

Constante

Diametro de fa bola (mm)
Superficie de la impresion (mm:)
Diametro de ta impresién (mm)

apmogp v
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La informacién se resume en la tabla 2.

TABLA 2. Condiciones para vl ensayo de dureza.

METAL CONSTANTE CARGA TIEMPO DE DIAMETRO DE
BASE Q APLICADA APLICACION LA BOLA
(Kg/mm®) (Kg) ) (mam)
MAGNESIO 2.5 62.5 30 5
ALUMINIO 5 125 15 5
COBRE 10 250 i5 5

El numero de dureza Brinell se reporta:

No. HB Diametro de la bola / Carga aplicada / Tiempo de aplicacién

cuando el ensayo no es estandar (HB 10/500/30) como en este caso (28 ).

POROSIDAD

La porosidad en cada muestra fue medida en forma cualitativa de la siguiente

manera:

poca
- regular
el mucha
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V. RESULTADOS



A los resultados obtenidos de la experimentaciéon anterior se les ha aplicado
un andlisis estadistico descriptivo y, de esta forma, se presenta una tabla de datos
para cada aleacién y técnica de refinacion; en seguida se presentan una seric de
graficas donde en la mayoria de ellas, se muestra la curva de tendencia -donde se ha
adoptado, por facilidad de analisis y de comparacion, el modelo linecal- sobre el
diagrama de dispersion. En algunos casos, cuando se observa un comportamiento
que se aleja del modelo linecal propuesto, se ha dejado una curva suave uniendo los
puntos o una curva de tendencia con un modelo distinto del fineal sobre el diagrama
de dispersion, aunque, para fines de estadistica inferencial se ha seguido un modelo
lincal en todos los casos. De este modo, para cada aleacion y, dentro de éstas, para
cada tratamiento y/o condiciones de tratamiento s¢  presenta la tabulacion
correspondiente de los valores experimentales, situando en la primera columna la
variable controlada, que fue ¢l porcentaje de refinador en el caso de la refinacion
quimica, v el grado de agitacion, medido como r.p.m. para ¢l caso de la refinacion
mecanica. En las columnas siguientes s¢ encuentran tabulados los valores medidos
en los ensayos descritos y asi tenemos los parametros microestructurales EDS, GBS y
tamano de grano y las propiedades mocanicas esfuerzo de fluencia, resistencia a la
traccién y dureza; en el caso del magnesio también se reporta el diameltro de roseta y
el porcentaje de ¢stas en la muestra ya que, al ser abundantes, resultan un parametro
dendritico que hay que tomar en consideracion. A continuacion de la tabla de
valores se presenta una serie de graficas donde se observa el efecto producido por el
cambio de la variable controlada, como lo es ¢l porcentaje de refinador o el cambio
en r.p.m., sobre los parimetros microestructurales EDS, GBS, tamano de grano, o

sobre las propicdades mecanicas osfuerzo de fluencia, resistenci

a la traccién y
dureza. Donde se desea observar la  disminuciéon  de  algan  parametro
microestructural con ¢l aumento de refinador o de r.p.m., se ha invertido en la

grafica cl orden de la variable independiente. Al final de la serie de graficas se
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encuentran los parametros del modelo lineal aplicado, esto es, la pendicntte (m), la

ordenada al origen o intercepto (b) y el coeficiente de correlacion (r) segun el modelo
lineal:

Y=mX+ 1B

El modelo lineal fue obtenido por el método de cuadrados minimos y fue aplicado a
cada pareja de valores X y Y de los cuales se deseaba observar el comportamiento.
Para el caso de la refinacion quimica del Al-5Zn colado en molde metdlico frio no se

tomé en cuenta el primer valor de la resistencia a la traccion y el esfuerzo de fluencia
para la obtenci

n de los parimetros del modelo lineal puesto que estos datos tienen
un valor extremo con respecto a los demas v los parametros obtenidos estarian
desplazados del comportamiento real si se tomaran en cuenta.

En la tabla siguiente se encuentra un resumen de las mediciones efectuadas en cada
caso, en cl orden que aparccen en el texto,
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TABLA 3: RESULTADOS OBTENIDOS EN LA EXPERIMENTACION.
REFTRASION ALEACION TARAMET RO~ PROPIEDADES OTRAS B
MICROESTRUCTURALES MECANICAS MEDICIONES
SUTMICA AT 57 TR TTETOLRATO T RRFFINADOR
ohe FLuRNCIA
Molde de Arena ! *  RIDISTENCIA A LA
- TAMANO DE TRACCION ®  I'OROSIDAD
GRANO . me CUALITATIVA
Al-5Zn . . EURRZO TR . % KFFINADOR
Malde Metalica . Ghs . —
- TAMANO DE *  POROSIDAD
GRANCY CUALITATIVA
Mg-5Zn - EDm = NMUERZO UL e % RFFINADOR
s AUENCEA
Mokde Metdlico - Gbs - wEsTEN
- TAMANO DE TRACCHIAON ®  POROSIDAL
GRANO o CUALITATIVA
- % ROSETA
- DIAMETRO DF
ROSFTA
MECANICA Mg-5Zn . EDS . mFGERZOTE - RPM.
o FLUENGIA
Malde Mewlic, . Ghs +  RESDTENCIA A LA
* TAMANODE TRACCION, *  PPOROSIDALD
GRANO s CUALITATIVA
* % ROSETA
«  DIAMETRO DE
ROSETA
. estutkzo te
LATON 70/30 - EDS HuEneIA e reM.
Malde Metlicn . s © lumsTENGAALA ® POROSIDAD
e  TAMANODE . CUALITATIVA
GRANO
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Al-5Zn COLADO EN MOLDE DE ARENA

REFINACION QUIMICA
REFINADOR EDS GBS
(%) (mm) {mm)
00 0031 0.030
01 0034 003
02 0039 0038
04 0040 0.038
05 0045 0.642

TAMARO  ESFUERZO  RESISTENCIA
DEGRANO DEFLUENCIA A LA TRACCION
{mm) (MPa) (MPy)
0.563 304 302
0354 545 816
0562 %9 815
0417 48 692
0.368 03 610

HB
Snsns

(Kg/mm’)

362
3
6
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305
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Al-5Zn colado en molde de arena. Refinacion Quimica.

PENDIENTE ORDENADA AL COEFICIENTE DE

ORIGEN CORRELACION
EDS vs % REFINADOR 0.025 0.031 0.960
GBS vs % REFINADOR 0.022 0.029 0.989
TG vs % REFINADOR -0.260 0.515 -0.524
RT vs % REFINADOR -31.627 83.490 -0.912
EF vs % REFINADOR 0.558 37.286 0.010
HB vs % REFINADOR -16.116 35.827 -0.831
RT vs EDS -1035.353 115.036 -0.785
EF vs EDS -112.626 41.677 -0.056
HB vs EDS -548.316 52.686 -0.743
RT vs GBS -1326.754 122.867 -0.881
EF vs GBS -26.754 38.367 -0.011
HB vs GBS -643.859 54.752 -0.765
RT vs TG 35.855 59.664 0.513
EF vs TG -89.291 77.851 -0.848
HB vs TG 10.116 27.379 0.258
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Al-5Zn COLADO EN MOLDE METALICO FRIO
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Al-5Zn colado en molde metalico frio. Refinacién Quimica.

PENDIENTE ORDENADA AL COEFICIENTE DE
ORIGEN CORRELACION

EDS vs % REFINADOR -0.523 0.362 0.859
GBS vs % REFINADOR -0.497 0.345 ~0.795
TG vs % REFINADOR -0.666 0.378 -0.676
RT vs % REFINADOR -32.367 113.303 -0.809
EF vs % REFINADOR 12.230 40.484 0.655
HB vs % REFINADOR -1.500 37.725 -0.028
RT vs EDS 60.922 90.537 0.863
EF vs EDS -10.471 45.549 -0.317
HB vs EDS 35.217 24.498 0.412
RT vs GBS 68.803 88.370 0.822
EF vs GBS -14.876 46.771 -0.380
HB vs GBS 35.977 24.760 0.432
RT vs TG -16.359 111.570 ~0.200
EFvs TG 1.491 42.258 0.039
HB vs TG 35.968 24.480 0.681
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Mg-5Zn colado en molde metilico frio. Refinacién Quimica.

PENDIENTE ORDENADA AL COEFICIENTE DE
ORIGEN CORRELACION
EDS vs % REFINADOR 0.523 0.153 0.994
GBS vs % REFINADOR 0.266 0.073 0.684
TG vs % REFINADOR -5.326 1.328 -0.692
RT vs % REFINADOR 254.333 133.400 0.468
EF vs % REFINADOR ~-64.666 72.060 -0.428
HB vs % REFINADOR 111.666 46.340 0.790
RT vs EDS 484.567 59.111 0.470
EF vs EDS -133.017 92.761 -0.463
HB vs EDS 214.886 13.328 0.799
RT vs GBS 763.511 80.554 0.548
EF vs GBS -86.459 68.257 -2.231E-3
HB vs GBS 253.927 30.389 0.699
RT vs TG 11.811 136.746 0.167
EFvs TG 17.941 50.084 0.915
HB vs TG -13.233 66.387 -0.720
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Mg-5Zn COLADO EN MOLDE METALICO FRIO
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Mg-5Zn colado en molde metilico frio. Refinacién Mecdnica.

PENDIENTE ORDENADA AL COEFICIENTE DE
ORIGEN CORRELACION
EDS vs R.P.M. -8.075E-5 0.213 -0.709
GBS vs R.P.M. —4.910E-5 0.092 -0.812
TG vs R.P.M. -5.388E-4 1.749 ~0.621
RT vs R.P.M. 0.022 134.421 0.343
EF vs R.P.M. 0.010 51.763 0.859
HB vs R.P.M. 4.602E-3 46.040 0.122
RT vs EDS -159.217 169.262 -0.288
EF vs EDS -75.483 69.024 -0.735
HB vs EDS -62.870 59.325 -0.190
RT vs GBS -422.479 173.942 -0.389
EF vs GBS -175.189 68.361 -0.905
HB vs GBS -53.890 51.582 -0.086
RT vs TG -28.797 186.831 -0.381
EFvs TG -9.437 69.714 -0.699
: HBvs TG -117.285 249.138 -0.526
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Latén 70/30 colado en molde metilico frio. Refinacién Mecdnica.

COEFICIENTE DE

PENDIENTE ORDENADA AL

- ORIGEN CORRELACION
EDS vs R.P.M. -3.773E-5 0.048 -0.800
TG (ancho) vs R.P.M. -4.384E-4 0.467 -0.732
TG (largo) vs R.P.M. -6.795E-4 2.269 -0.466
RT wvs R.P.M. 0.149 156.677 0.919
EF vs R.P.M. 0.067 65.536 0.917
HB vs R.P.M. 0.044 44.036 0.897
RT vs EDS -2225.445 281.517 -0.644
EF vs EDS ~1126.106 126.628 -0.717
HB vs EDS -825.699 87.398 -0.787
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VI. DISCUSION Y ANALISIS DE RESULTADOS



Al-5Zn COLADO EN MOLDE DE ARENA. REFINACION QUIMICA

Conforme aumenta el porcentaje de refinador adicionado se observa un incremento
del EDS y el GBS (Grafico 1) mientras que el tamano de grano muestra un
comportamiento decreciente (Grafico 2). Estos parametros microestructurales tienen
el comportamiento seihalado por Mondolfo ( 3 ) para aleaciones de aluminio
refinadas por adicion de agentes nucleantes, en el sentido de que en algunos casos el
EDS aumenta con la refinacion de grano. El incremento en el EDS v el GBS podria
estar influido por la velocidad de enfriamiento conjuntamente con el efecto refinador
puesto que el molde de arena permite una extraccion de calor mucho mas lenta y la
velocidad de enfriamiento es, por lo tanto, baja en comparacion con el uso de molde
metdlico en la refinacion de esta misma aleacién, que se analiza mas adelante.

Las propiedades esfuerzo de fluencia, resistencia a la traccion y dureza, al graficarse
contra el porcentaje de refinador (Grifico 3) senalan que estadisticamente el esfuerzo
de fluencia se mantiene sin variacion significativa y por otro lado, la resistencia a la
traccion y la dureza disminuyen su valor con ¢l incremento de refinador v esto
podria deberse a que en este caso las propiedades citadas pueden estar influidas por
la porosidad, tal como también lo reporta Mondolfo ( 3 ) y que en este caso se
presenta a nivel microscépico, esto es, no hay porosidad aparente.

Al graficar las propiedades mecinicas ya citadas con respecto a los parametros
microestructurales EDS, GBS y tamano de grano (Graficos 4, 5 v 6) es notorio que el
esfuerzo de fluencia, en funcion del GBS y el EDS, no presenta variacion significativa

mientras que como funciéon del tamano de grano tiene un comportamiento

decreciente y asi esta propi

dad podria seguramente sor dependiente del tamaio de
grano. La resistencia a la traccidon y la dureza disminuven al aumentar los
parametros EDS y GBS lo cual e¢s el comportamiento esperado de acuerdo a la
bibliografia para aleaciones de aluminio ( 3 ). Resulta sumamente interesante que,

sin ajustarse al modelo de Fall y Petch, al disminuir el tamano de grano la
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resistencia a la traccion disminuye. Esto significa que la resistencia a fa traccion
decrece su valor conforme la dendrita se engrosa, a pesar de que el grano se refina, v
esto sugiere entonces que on esta alcacion la resistencia a la traccion se encuentra
influida en mayor medida por los parametros microestructurales EDS vy GBS mas
que por el tamano de grano que es el unico que presenta el efecto refinante. Podria
adelantarse la conclusion que el efecto decreciente de la resistencia a la traccion y de
la dureza con el aumento del porcentaje de refinador y con la refinacion del tamano

de grano se debe al efecto combinado del aumento del EDS y ¢l GBS y a la presencia

de porosidad.

Al-5Zn COLADO EN MOLDE DE METALICO FRIO. REFINACION QUIMICA

En este caso, al aumentar ¢l porcentaje de refinador adicionado disminuyen los
parametros microestructurales EDS, GBS y tamano de grano (Grédficos 7 y 8) a
diferencia de lo que sucede en el caso anterior cuando se refina esta aleacion
utilizando molde de arena donde unicamente se refina el grano. Esto indica que
ademas de! efecto producido por la adicién de agentes nucleantes se presenta
conjuntamente el efecto de una ripida velocidad de enfriamiento por la utilizacion
del molde metilico frio y, por lo tanto, con una elevada capacidad de extraccion de
calor en comparacién con el molde aislante de arena. Asi el refinamiento del EDS y
el GBS podria deberse a que la dendrita no tuvo tiempo para crecer debido a la
réapida solidificacién del metal y al mismo tiempo a la presencia y posterior
activacion de los agentes nucleantes producida por el gradiente térmico. Al
comparar estos resultados con la refinacién de esta misma aleacion efectuada en

molde de arena se puede afirmar que en este caso ¢l efecto de la velocidad de
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enfriamiento influyé en mayor medida sobra los parametros microestructurales que

el efecto del refinador observado anteriormente.

En las graficas que muestran las propiedades mecdnicas contra el porcentaje de
refinador (Grifico 9) y como funcién también de los parametros EDS, GBS y tamano
de grano (Graficos 10, 11 y 12) se observa que el blanco presenta los valores mas
altos de esfuerzo de fluencia, resistencia a la tracciéon y dureza mientras que en las
aleaciones que contenian refinador se mantienen sin variacién significativa dichas
propiedades en todo el rango de porcentaje de refinador utilizado. Asi, aan cuando
se present6 refinacion de todos los parametros microestructurales, las propiedades
mecanicas no reflejan este efecto v podria deberse a la porosidad producida durante
la solidificacion puesto que al ser ésta muy rapida no permite la adecuada salida de
gases del metal influvendo este hecho negativamente en las propicdades mecdnicas;
aan cuando cualitativamente la porosidad no se diferencia en forma significativa de

la presentada por el Al-5Zn refinado y colado en molde de arena.

Mg-5Zn COLADO EN MOLDE DE METALICO FRIO. REFINACION QUIMICA

Esta aleacion de magnesio que fue refinada con hexacloroetano, a pesar de que para
este compuesto s6Jo se ha reportado su uso en aleaciones de magnesio conteniendo
aluminio, presenta un comportamiento similar al reportado por Mondolfo para la
refinacién por adicién de agentes nucleantes de aleaciones de aluminio (3 ), esto es,
el EDS y ol GBS se incrementan al tiempo que el grano sc refina en forma notoria con

cl incremento de refinador (Graficos 13 v 14).
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El esfuerzo de fluencia se mantiene constante al aumentar ¢l porcentaje de refinador,
pero aqui la resistencia a la traccion v la dureza se incrementan con el aumento de
éste (Graficos 15), lo cual seria el comportamiento esperado para aleaciones de
aluminio sin el efecto cjercido por la porosidad. Esta elevacion del valor de la
resistencia a la traccion puede deberse al efecto combinado de la disminucion del
tamano de grano y a la elevada velocidad de enfriamiento como método de
refinacién y producida por el molde metilico frio.

Se observa que las propiedades se incrementan con el incremento del EDS v el GBS
{Gréficos 16 y 17). Este efecto es diferente al que presenta la aleacion Al-5Zn ya
analizada, y es contrario a lo esperado, eslo es, al engrosar dos parametros
microestructurales como son el EDS y el GBS se esperaria que la resistencia a la
traccion disminuyera, no que aumentara. Por otro lado, al disminuir el tamano de
grano el grafico 18 parece reflejar una disminucién de la resistencia a la traccion.
Analizando cuidadosamente los datos y las muestras se tiene que las muestras con
0.06% dec refinador son las que presentan el valor mds bajo de resistencia a la
traccién y que las probetas metalogrificas muestran en su estructura, ademadas de
porosidad, la presencia de una segunda fasc entre los brazos dendriticos. Si se ignora
ese punto del grifico de propiedades vs tamano de grano, ¢ste mostraria una
tendencia diferente a cuando este punto es tomado en cuenta, esto es, a menor
tamano de grano, mayor resistencia, que seria el comportamiento légico y esperado.
Asf, en este caso entonces, se podria concluir que la resistencia a la traccién y la
dureza es dependiente del tamano de grano v que cl efecto del refinador y de la
velocidad de enfriamiento es mayor al que pudiera tener la porosidad. El esfuerzo
de fluencia, por atro lado, no presenta variacion significativa, lo que indica que no

parece ser afectado con el refinamiento.
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Mg-5Zn COLADO EN MOLDE METALICO FRiO. REFINACION MECANICA

Para esta aleacién puede notarse que con un aumento de las revoluciones por minuto
del molde se obtiene una disminucién en los pardametros microestructurales EDS,
GBS y tamano de grano (Gréificos 19 y 20) verificando en este caso que la agitacion
mecdnica por rotacién produce en el Mg-5Zn un refinamiento tanto del grano como
de la dendrita tal como lo reportan Ojeda y Diaz’ (22 ) para una aleacion Al-6Zn bajo
el mismo método de refinaciéon con la diferencia de que ellos no tienen involucrado
el efecto térmico. El refinamiento del EDS y el GBS contradice lo expuesto por
Campbell ( 19) en su teoria de la fragmentacion dendritica.

Con respecto a las propiedades en funcion de las r.p.m. puede verse del grdfico 21
que éstas aumentan siendo esta tendencia poco marcada para el esfuerzo de fluencia
y mucho mas pronunciada para la resistencia a la traccion. Como funcién de los
parametros microestructurales se observa (Graficos 22, 23 v 24) que las propiedades
aumentan conforme disminuye el valor de todos ellos lo cual hace dificil identificar
de cuil de ellos dependen en mayor grado las propiedades mecanicas, pudiéndose
afirmar Gnicamente que las propiedades mecdnicas reflejan un efecto conjunto de los
valores de EDS, GBS y tamafio de grano v que este efecto es mayor al de la presencia

de porosidad, incluso a nivel macroscépico, que presenta la aleacion,

LATON 70/30 COLADO EN MOLDE DE METALICO FRIiO. REFINACION MECANICA

El latén refinado por este método muestra una tendencia estadistica decreciente del
EDS al aumentar las revoluciones por minuto (Grafico 25), y el mismo

comportamiento se observa para el ancho y largo del grano columinar también en

" Investigadores que fosman parte del mismo proyecto.
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funcién de las revoluciones del molde (Grafico 26) y para el tamano de grano
equiaxial con el aumento de las revoluciones por minuto. Estos resultados
corroboran los obtenidos por Noguez ef al” (11 ) para el EDS y el tamano de grano
como funcién de las r.p.m. para un latén 70/30; el mismo comportamiento de estos
parametros lo reporta también Abad Cruz * (18 ) para un laton alfa utilizando Bi
como refinador y Nogiuwez et al * (11 ) para cl latén 70/30 utilizando como refinadores
B-Mn, flourotitanato de potasio y el método de gradiente térmico. Cabe hac‘er notar
que a partir de las 375 r.p.m. s¢ detecta la presencia de grano equiaxial (Grifico 27)
lo que indica que a partir de estas revoluciones la refinacién permitié eliminar
gradualmente la presencia de grano columnar de la pieza y que a partir de csle
punto puede considerarse realmente refinado.

Las propiedades esfuerzo de fluencia, resistencia a la traccion y dureza se
incrementan conforme aumentan las r.p.m. (Grafico 28) pudiéndose afirmar que la
refinacién mecdnica de laton resulté en una mejora de las propiedades mecdnicas
aunque esto ya habia sido observado para la dureza en latéon 70/30 bajo el mismo
meétodo de refinacion por Noguexz et al - (11 ). Por otro lado, puede notarse (Grdafico
29) que las propiedades aumentan al disminuir el pardmetro microestructural EDS,
asi como el largo v ancho de grano columnar y tamano de grano equiaxial (como se
observa de la tabla de datos) por lo cual no es posible inferir cuil de estos
parametros tiene mayor influencia sobre las propiedades y lo unico que se pucde
aseverar es que scguramente el efecto conjunto de la refinacion de todos ellos es el
responsable del aumento en ¢l esfuerzo de fluencia y la resistencia a la traccién que

presenta el latoén bajo este método de refinacién de grano.

: Investigadores que forman parte del mismo proyecto.
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VII. CONCLUSIONES



vk o

GENERALES

e Cada aleacién presenta un comportamiento particular y no se puede generalizar
la relacién entre los parametros microestructurales EDS, GBS y tamaio de grano con
las propiedades mecanicas.

En todos los casos se presentaron los efectos combinados de la velocidad de

enfriamiento y la refinacién de grano.

Hay influencia de porosidad, que fue un parametro no controlado.

e Los parametros microestructurales EDS y GBS presentan el mismo

comportamiento dentro de cada parte del estudio, esto es, o ambos se engrosan, o

ambos se refinan.

PARTICULARES

® Refinacion quimica del Al-5Zn colado en molde de arera.

Conforme se incrementa la cantidad de refinador se obtuvo refinacién del grano

pero engrosamiento de la dendrita, ¥ una disminucién de propiedades casi

seguramente por la porosidad.
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e Refinacion quimica del Al-5Zn colado en molde metdlico frio.

Hay refinacion de los pardametros microestructurales EDS, GBS y tamano de grano al
aumentar el porcentaje de refinador adicionado y las propiedades se mantienen

constantes en todo el rango de porcentaje de refinador.

e Refinacion quimica de Mg-5Zn colado en molde metdlico frio.

Se obtiene refinamiento de grano con un aumento de la cantidad de refinador, un
aumento en el valor del GBS y el EDS y un aumento de la resistencia a la traccién y
la dureza por efecto conjunto de refinacién térmica y quimica.

* Refinacion mecinica de Mg-5Zn colado en molde metdilico frio.

Se obtuvieron decrementos en el valor de todos los pardametros microestructurales
conforme se aumentan las revoluciones por minuto y se abtiene un aumento de las
propiedades mecanicas lo cual indica que los pardametros microestructurales
contribuyeron conjuntamente en la elevacion de las propiedades.

® Refinacion mecdnica de latén 70/30 colado en molde metilico frio.

Se obtiene una disminucién del EDS y de los grano columnar y equiaxial mientras

las propiedades se incrementan. Asf la refinacion de los parametros

microestructurales de latén incrementa las propiedades.
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COMPARATIVAS

e Las aleaciones Al-5Zn y Mg-5Zn refinadas quimicamente y coladas en molde de
arena la primero y metalico frio la segunda muestran un comportamiento similar
al sefalado por Mondolfo ( 3 ) en lo referente al incremente de los parametros

microestructurales EDS v GBS con la refinacion del tamano de grano.
e La refinaciébn mecanica del Mg-5Zn y del latén 70/30 produce el mismo

comportamiento: refinacién del EDS, GBS y tamafo y grano y un subsecuente

aumento en las propiedades mecanicas,
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1X. APENDICES



APENDICE A

Datos utiles de la materia prima y aleaciones fabricadas.

METAL O] DENSIDAD DENSIDAD EFICIENCIA PUNTO DE PUREZA
ALEACION DEL DEL % FUSION %
soLiDo LiQuipo °c)
(o/cr?”) (g/cm’)
ALUMINIO 2.70 2.56 100 660.4 99
COBRE 8.90 8.78 95 1085.0 999
MAGNESIO 1.74 60 649.0 99.999
ZINC 7.10 6.86 97 419.6 99.99
Al-5Zn 2.92 99.98
Mg-5zZn 2.01
LATON 70/30 8.53
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APENDICE B

BALANCE DE CARGA

Algornitmo de célculo y ejemplo representativo

Aleacion: Mg-5Zn

Densidad de ja aleacion:

Pugszn = 0.95 - pug + 0.05 - pzn

Pugszn = 2.008 g/cm?®

Volumen del molde;

Vmoloe = - h - (P+rR+R2)/3

Vuoroe = 43.327 cm®

Masa de metal en el molde:

Mug.s2n = VimoLoe = Prg-szn

Mug.szn = 87.00 g

Volumen del crisol:

-

VerisoL = 244.227 cm®

Peaso de un cilindro obtenido en cada ensayo

o1



Masa en el crisol:

Mcrisow = Verisor © Pumg-5zn

Merisor = 490.709 g

Masa de magnesio requerida con respecto a la masa total de aleacién:
Mg = (MroraL - %Mg en l1a aleacion) / Eficiencia

Mg = Mrora - (85/100)/(60/100)

1]

1.5833 - MrotaL ———————
Masa de zinc requerida con respecto a la masa total de aleacién
Mz, = (MroTaL - %Zn en la aleacion) / Eficiencia
mMzn= MyoraL- (5/100) 7 (97/100)
= 0.05155 - myoraL @
De la ecuaciéon (1)
Mrotar = Mg/ 1.5833 — ™

Sustituyendo (3) en (2);
Mza = 0.03257 - My

“*Dato conocido de trabajos previos ( 22 ).
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APENDICE C

Reactivos de ataque utilizados

ALEACION REACTIVO  COMPOSICION ESTRUCTURAS TECNICA DE
REVELADAS Uso
Al-5Zn KELLER 5 ml HNOs(coney EDS Inmersion de 10-
3 ml HCkcone) GBS 30 segundos.
2 mi HF(48%) GRANO Lavado con
90 Ml H2O ey agua y secado
con aire.
Mg-5Zn 11 2ml HF (48%) EDS Inmersion con
2m! HNG;coney GBS agitacion suave
96 Ml H20 (goay ROSETA de 60-90
segundos.

Lavado con
agua y alcohol y
secado con aire.

NITAL S 5 mi HNOs GRANO inmaersién con
90 mi alcohol agitacion suave
etilico (99.5%) de 30-60
segundos hasta
observar
superficie

oxidada color
amarillo. Lavado
con agua y
ailcohol y secado

con aire.
LATON 70/30 2 g KCraOu EDS Inmersion y
8 mi H S0, lavado
100m! H2Opesn posterior.
4 mi NaCla. sany
GRANO EQUIAXIAL
20mi GRANO Inmersion 1

NH.OH(28%) COLUMNAR
8-20 mMIHO20%)
0-20miH0 pesn_

min. Lavado
con agua.
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APENDICE D

Datos obtenidos en trabajos previos sobre la refinacién de grano.
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Dalos obtenidos por Ojeda Ramirez y Diaz Amiaga para la refinacidn de grano de una aleacidn AR50 por el método de rotacién, colando
2 720°C en moide metéiico precafentado a 800°C { 22

TAMANO £DS £0s Gos GBS SEGUNDA  KOROSIDAD  POROSIDAD ESFVERIO  PESISTENCIA
RPM  DEGRANO CENTRO  CRILLA  CENTRO  ORILLA FASE  FAMESURCRCR  PANTEDTEMGR  DEFLUENCIA  ALATRACCION HB
{rum) (mm) (mm) {mm) (mm) “ % AREA S AREA MPs MPs (Kg mm2)

0 085800 0.12802 0.13801 012251 01418 13358 556 08 S8 3 3146

i) 0.72466 408148 008770 0.080% 0.087714 1314 45 1358 6187 1612 414

300 046766 006439 0.05559 0.06844 0.05782 13193 31 1069 7469 15483 823

350 042500 005266 005014 0.05387 005171 1.3394 by p ¥ 1186 16887 4108

L 400 039233 04628 004763 0.4760 004742 1329) 210 129 6695 11884 LIkt
f 450 93353 04270 004501 001332 00148 13699 16} 1453 4 8598 n9
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Datos obtenidos por Abad Crux para latén 70/30 (18 )

Refinamiento quimico de grano do laton 70730 utilizanda bismotn

BISMUTO EDS
-~ (rum)
a0 00361
0.1 0.0423
os 00413
20 ©.0408
23 o0y -

Latén sifa con 0.5% de bismuto a dufcrentes tiempos do permanco

TIAGO DI EDS
AMANENCIA
(run) tmmy
3 o038x
s 00342
7 0.0369
° 00374

Latén alfs con O 3% de bismuta y

FORMA DEL
GRANG

COLUMNAR
COLUMNAR
EQUIAXIAL
QUIANIAL
EQUIANIAL

FORMA DEL
GRANO

EQUIAXIAL

Q
IQUIANIAL

TAMARO HR
DE GRANO
tmm)y (Agmm2)
336
20
2.3500 aro
0.0064 377
0001 ETE)

TAMARCG (e
DI GRANO
mm) (kg mm2)
11200 39.8
04239 413
03262 %06
oawnz w7

TN DE 253
PERMANENCIA
(min) tmm)
s 00315
7 0.0370

FORMA DEL
GRANG

QUIANTAL
F QUIANIAL

Latén alfa con diferentes cantidades de desoxidante

DESONIDANTE £Ds
-~ (mm)
s 0.04340
20 0.04797

FORMA DEL
GRANO

EQUIANIAL
EQUIANIAL

Gempos de

TAMARD ms
DE GRANGY
toruen) (kg mm2)
02242 3%
o279 402
TAMARK m
DE GRANO
(mm) Cug/mm2)
342
.9683 344

POROSIDAD PARTICULAS RESISTENCLA
DE BISMUTO A LA TRACGION
~ *e) MPsy
124 166.96
1.63 03K 176.84
218 19133
1.0% 276 11437
223 268 93.75
POROSIDAD  PARTICULAS RESISTUENCIA
DE BISMUTO A LATRACCION
- o o)
0.54 4.60 toks1
o.63 247 s9.13
116 176
273 256
POROSIDAD RESISTENCIA
A LA TRACCION
*~ V"8
224 74002
0.87
POROSIDAD REISTENCLA
ALATRACTION
~ (MPa)
162 14162
138 13154
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Datos obtenidos por Nuguez ct al pats refinacion de grana de luton 70730 con desaxadante (B-Mn)

REFINADOR TAMARO
DE GRANO

e (mm) (mm)

0.1 100

02 075

X3 . .36

1.0 9.ATE-03 0.29

H ESFUERZO RESISTENCIA LLONGACION

UENCIA A LA TRACCION
(kg'mm2) (MPa) (MPa) .~
59.5 770 156.0 220
68.0 59.0 2110 350
ou.0 107.5 2228 1.0
99.4 w50 2100 19.0

Datos abienidos por Noguez et al pars refinscién de grano de taton 7030 con fluorotitanato de potasio

REFINADOR EDS TAMANRO
DE GRARO

e {mm) {mm)}

[N} CRE

0.2 0.7

04 L0

" ESFUERZO RESISTENCIA ELONGACION
DE FLUENCIA A LA TRACCION
(kg'mm2) (MPa)y (MPa) “
420 5RO 120 T4
RS.S 590 1RB O 328
725 59.0 180 0 305

Datos obtenidos por Noguez et al pasa refinaciin de grano de latén 70230 por el método de gradiente térmico

VELOCIDAD DI

TAMARO
ENFRIAMIENTO DE GRANO
("Cisy (mm) (mm)
LR 13
R 13
1 2.63E-02 10

Datos obtenidos par Nugucz et al para scf

DS TAMARO
DE GRANO

RPPM (mm)
o 107
23 076
143 0.57
23y o430
478 no

1"y

RESISTENCIA ELONGACION
A LA TRACCION
(kg'mm2) (MPa) ~
720 230 230 9.0
740 ssu 73.0 140
BT.0 67.0 200 0 323

acinn de grana de lutvn 7030 por el método mcchnico de rotacién det molde.

Hit
(kg'min2)

430
a6.3
4717
L3
ARG

a7




Dt obtetudos por Hemindez ol ab{ 1) pwa Ja refinanda de grana de Mg

VELOCRAD DE DLUETRD 2] @ TS0 UREND  IBSTENIA R DOSINEN  RAOIDAD SEDIODE sumuenia VELOCIDAD
MRG0 pEcilia DLW DERIDMUA ALATIAOCON DEAMINO DE CORROSIN
[l ] [t iy Ll W L ) - » (mgy)

128 1] 0% [313 CE] e ¥ w01 » weuzx umey [ 019
nL (075} o8 04 w00 B4 16w 1% » e T an RO s
i [k L] (3] H% 794 1% 261 10 axa BT 4391
»% oo 2028 03 «n ®ni 10800 17 s o o o
i ouen 0ls1 U wmh o 318 1 KEoRE0 AT aun
HH i oom IR0 AT L

s cHemdon for Hemandez ot ol paen b sefacron de e de AL 320 raedincze ¢l metodo de varnodn de b veloadad de enfuamuct

VRADADIE PAETD .13 o TAOSD  BATNO  NSSTNGA  HE EOMAON PAOSDAD MDIOTE LTI
DINEBTO LECTLITA DEGIAN)  DEFLUENCIA ALATRACCHN BFUAINTO
ren i) (L) (o} {m) W L) - ~
m o (23] 08333 61%0 nn #n pe2i] 619 MATE CALRNTE DOOSCA
1% ol ()] (2] K w15 L3l 1764 15 WO HEDFY TOTKITCA
90} oo 81009 03280 Ny niw (31 N 955 XA CHURA DT
1600 oten o150 b1 (3] 4 pits3 &0 o @A
e 2100 00 (154 mwn a0 s e TELY B0+ KTTONA aua
noe 2% oo KLY AT s
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