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1. INTRODUCCION

Las microestructuras son el centro de la ciencia e ingenieria de materiales, su
control es por lo tanto esencial. Una de las rutas mas importantes de
procesamiento para muchos materiales, especialmente para metales y aleaciones

es la solidificacion.”

En este proyecto de investigacion se planteo analizar las micro estructuras de la
aleacion ternaria Al-5.3%at.Zn-7%at.Mg, a una velocidad de avance de la interface
soélido-liquido en el rango de 4 pym/s, por el contrario también se analiza el caso de
una solidificacion rapida mediante el proceso de atomizacion al vacio. Las micro
estructuras encontradas consisten principalmente de una estructura dendritica®?,
y con ello, se estudio la relacién de la microestructura (espaciamiento dendritico

secundario Ay) con la velocidad de enfriamiento.

Se realizo la caracterizacion microestructural, junto con el uso del diagrama de
fases, un analisis térmico de graficos de temperatura vs. Tiempo, datos

termodinamicos y de difusién obtenidos tedricamente.

Se determinaron los espaciamientos dendriticos de forma experimental para
ambos métodos de solidificacién. Se hizo una comparacién de los resultados,
entre ambos casos de solidificacién, mediante graficos que representan el tamano
del brazo dendritico secundario A, vs velocidad de enfriamiento, velocidad y

tiempo de solidificacion.




OBJETIVOS
Objetivo general

El objetivo de este proyecto, es el analisis de las microestructuras resultantes de la
solidificacion por atomizacién al vacio, de una aleacién Al-Zn-Mg, utilizando
modelos matematicos para determinar la velocidad de enfriamiento mediante

resultados experimentales.

Objetivos particulares

En este proyecto de investigacion compara en el analisis matematico vy
experimental de la aleacion ternaria Al-5.3%atZn-7%atMg, para determinar la
velocidad de enfriamiento en una técnica experimental que fue la solidificacion

por atomizacion al vacio y solidificacion unidireccional (Método Bridgman).

- Caracterizacion  microestructural de las aleaciones  solidificadas
unidireccionalmente con un frente de solidificacion constante de 4um/s. en base a

los espaciamientos dendriticos secundarios.

- Construccion de un sistema de atomizacion al vacio, con el propdsito de obtener

muestras libres de oxidacion superficial con morfologia esférica.

- Identificar la relacion entre la diferencia de presién y la extraccién de calor en el

proceso de atomizacion al vacio.

- Caracterizacion microestructural de los polvos metalicos obtenidos en base a los

espaciamientos dendriticos secundarios.

- Determinar los modelos matematicos propuestos para determinar la velocidad
de enfriamiento (°C/s), velocidad de solidificacion (m/s) y tiempo de solidificacion

(s) para ambos procesos.
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2. ANTECEDENTES
2.1 BREVE RESENA DE LA PULVIMETALURGIA.

La pulvimetalurgia (Pm) de polvos se puede definir como el arte de producir
polvos de metal y emplearlos para hacer objetos utiles. Las raices de la (Pm) se
pueden remontar hasta 5000 afos atras. Los primeros usos de los polvos
metalicos han sido rastreados en varios lugares ® por ejemplo, polvos de oro
fueron fusionados sobre joyas por los incas y los egipcios utilizaron polvo de acero
en el afio 3000 A.C. utilizando un metal que formaba con estos una aleacién de
bajo punto de fusion. Otro ejemplo de uso temprano es la columna de Delhi en la
India la que data del afio 300 D.C. "?? esta columna fue hecha a partir de 6.5
toneladas de polvo de hierro (Figura 2.1.). La utilizacion de polvos de oro, plata,
cobre, laton y estafio para fines Unicamente decorativos fue muy comun durante la
Edad Media.

Figura 2.1.- Pilar construido a base de polvos de hierro, en la India 300 D.C.
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El primer trabajo cientifico considerado sobre (Pm) fue publicado en 1829 por el
fisico Ingles H.W. Wollaston, en el cual describia un proceso para producir platino
compacto a partir de polvo con esponja de platino, estableciendo los fundamentos
para las técnicas modernas @ La necesidad de aparatos de platino de laboratorio
llevaron al desarrollo de la precipitacion quimica de polvos y nuevas rutas de
consolidacion sin el uso de altas temperaturas, tales actividades ocurrieron en

Rusia e Inglaterra.

La época moderna de la (Pm) se puede rastrear hasta Coolidge, quien utilizo
polvos de tungsteno para desarrollar un filamento de lampara durable para
Thomas Edison ®. Subsecuentemente, los rodamientos porosos de bronce y
contactos eléctricos de grafito-cobre se desarrollaron en los afios 30. Al llegar los
cuarentas, la (Pm) estaba involucrada en la fabricacion de nuevas aleaciones de

tungsteno, aleaciones estructurales Ferrosas y metales refractarios.

Inicialmente, los componentes basados en polvos fueron seleccionados
simplemente por su bajo costo. Mas reciente, la principal razén de seleccionar una
ruta (Pm) ha sido asociada con el mejoramiento de la calidad, homogeneidad o

propiedades en conjunto de costo atractivo y productividad.

Las super aleaciones deniquel para altas temperaturas, la dureza especifica de
aleaciones de aluminio para aeronaves y compuestos de aluminio con expansion
térmica controlada son algunos buenos ejemplos de esta evolucion. No solo se
pueden fabricar con mejor economia de material por medio de polvos, sino que
también nuevas y mejores composiciones que son desarrolladas aprovechando el
control quimico y de microestructura. La expansion de los procesos de la (PM) en
las areas que requieren materiales de alta calidad y propiedades unicas crearan
mas oportunidades para el futuro.
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En la actualidad la (Pm) se ha convertido en una industria que se desarrolla
ampliamente gracias a las grandes posibilidades que ofrece con respecto a otras
técnicas (fundicion principalmente) lo cual ha llevado a considerar a la (Pm) como
“La nueva dimension en tecnologia de materiales”, por lo cual resulta importante la

produccion de polvos metalicos para su desarrollo.

Algunos ejemplos del uso de polvos metalicos son: filamentos de tungsteno
para focos incandescentes, restauraciones dentales, rodamientos auto lubricantes,
engranes de transmision de automoviles, contactos eléctricos, elementos de
combustible para energia nuclear, implantes ortopédicos, filtros de alta
temperatura, pilas recargables y componentes para aeronaves, en la tabla 1 se

enlista una serie de usos tipicos de componentes provenientes de la (Pm).

Tabla 2.1.- Ejemplos de usos de polvos metalicos.

APLICACIONEJEMPLOS DE USO
abrasivos ruedas pulidoras metdlicas,
equipos de molienda
agricultura  covertores de semillas,
equipos de jardin y césped
aeroespacial motores de jet, escudos de
calor, boquillas de turbina
automoviles valvulas, engranes, varillas
quimicos colorantes, filtros, cataliticos
construccion techado de asfalto, calafatear
eléctrico contactos, conectores
electronico tintas, paquetes micro
electronicos, lavatorios de
calor
hardware candados, herramientas,
herramientas de corte

tratamiento calderas, termocuplas,

de calor bandejas de correa

industrial absorcion de sonido,
herramientas de corte

uniones soldadores, electrodos, llenado

de soldadura
lubricacion  Grasas
magnético  relays, imanes, nucleos

manufactura moldes, herramientas,
rodamientos
metalurgico recubrimiento metalico, aleacio




2.2 LAS APLICACIONES DE LA PULVIMETALURGIA (MERCADOS E
INDUSTRIAS)

Las piezas (Pm) son usadas en muchos productos finales. EI mayor comprador

de piezas (Pm) es la industria automotriz.

Las aplicaciones automotrices forman aproximadamente el 70% de la (Pm)
Norteamericana de las piezas que se comercializan. En 1999 el tipico vehiculo
familiar contenia cerca de 15 kg (35 Ib) de piezas con un incremento de 10.9 kg
(24 Ib) desde 1990. Se ha estimado que en el aino 2000 se utilizaron 15.9 kg (35

Ib) en cada vehiculo vendido.

Como la resistencia mecanica y las tolerancias de piezas pulvimetalurgicas
mejoran, aumentara el uso de la (PM) a expensas del hierro ductil en piezas de

transmision.

La ingenieria de transmisiones en automdviles esta considerando seriamente el
uso de metales en polvo para pifones y marcos del transportador en cajas
automaticas para mejorar la exactitud dimensional y reducir gastos de produccion.
Se estima que este nuevo mercado se abrira en los siguientes anos pudiendo, ser
esta la aplicacion mas importante para aceros pulvimetalurgicos durante la

presente década.

Los mercados para piezas por (Pm) incluyen: los arrastres dentados de cerrojos,
tractores de jardin, pistones, motores de automovil y transmisiones sistemas de
freno y direccion de automodviles, maquinas lavadoras, armas deportivas,
herramientas, copiadoras, cuchillos de caza, ensambles hidraulicos, escudos de
rayos X, cabezas de puntas perforadoras de petréleo y gas, cafias de pescar y

relojes de pulseras.
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Figura 2.2- Perforadoras y componentes de transmision elaborados por (Pm)

Los motores de las nuevas aeronaves comerciales contienen super aleaciones

pulvimetalurgicas extruidas.

2.3 EL FUTURO DE LA PULVIMETALURGIA

Se espera que la industria (Pm) crezca en gran escala este siglo. El éxito de
tecnologias pulvimetalurgicas e hibridos pulvimetalurgicos tales como el forjado de
polvos, la compactacion isostatica en caliente, prototyping rapido, sprey forming,
sinterizado a alta temperatura y el moldeo por inyeccion han impulsado a la

industria de la (Pm) en América del Norte hacia nuevas aplicaciones y mercados.

El mercado de polvos de cobre y sus aleaciones, aluminio y sus aleaciones y de
aceros inoxidables experimentd un crecimiento significativo en el 2004. Las
aplicaciones para aluminio en polvo incluyen pinturas y recubrimientos, productos
quimicos, como el elemento de aleacion, combustible sélido para cohetes y
misiles, explosivos, pirotecnia, piezas pulvimetalurgicas y compositos. Los
ingenieros de disefio estan interesados en el aluminio para mercado automotriz.
Las aplicaciones incluyen cojinetes para levas, corchetes del espejo, piezas del
amortiguador, bombas y barras de conexion. EI mayor crecimiento en acero

inoxidable ha estado dentro de los polvos de la serie 400, debido a la demanda

para bridas de sistema de tubo de escape del automévil y anillos del sensor en los
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sistemas de frenos ABS. El uso del acero inoxidable para piezas pulvimetalurgicas

en partes y aplicaciones de cerrojos también crece.

Debido a que los niveles de resistencia mecanica y las capacidades de
tolerancia mejoran, habra mas conversion de partes de acero ductil de la
transmision. Expertos de Ford estiman que algunos vehiculos seran los primeros
en cumplir con 25 Kg de piezas (Pm) en unos pocos afos, los ingenieros en
produccion afirman que esta sera la mas importante de las nuevas aplicaciones
para los polvos de acero durante la siguiente década. Este desarrollo adicionaria

aproximadamente 6 Kg (13.2 Ib) de polvo de metal por transmisién.

El negocio Norteamericano de partes pulvimetalurgicas ha superado el nivel de
ventas desde 1998 a la fecha, haciéndolo el mayor mercado pulvimetalurgico en

el mundo.

Tan solo en el afo 2002 la industria Norteamericana produjo aproximadamente
400,000 toneladas de aluminio, hierro y acero, acero inoxidable y cobre en piezas

para el mercado automotriz ©

El reconocimiento de la (Pm) como una cultura estratégica esta fuera de toda
duda debido a que los clientes principales aumentan su confianza en esta técnica,
no solo por el lado convencional del negocio sino que también con materiales

avanzados.

Como podemos observar la (Pm) esta creciendo dia a dia. El uso de polvos
metalicos continua expandiéndose y el rubro esta creciendo mas rapido que
cualquier otro método para trabajar metales. Ademas la necesidad de personal
calificado esta creciendo mas rapido dadas la diversidad y dificultad de las

aplicaciones que estan siendo desarrolladas por la (Pm).

Estad claro que a medida que los conocimientos de esta materia aumentan,

apareceran muchas aplicaciones para esta tecnologia. La mayoria de los usos

actuales se basan en la economia de los procesos.
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El futuro promete mas desafios con la combinacion de ahorrar costos y ciertos
factores como la confiabilidad, calidad, dureza, control de dimensién y la
capacidad de formar piezas exclusivas. La apreciacion abierta de esas ventajas
proveera oportunidades de crecimiento econdémico y tecnoldgico. Investigaciones
del uso de polvos metalicos ofrecen esperanza para aplicaciones aun mas
diversas, incluyendo aleaciones magnéticas de alta solidificacion, aleaciones
nuevas para aeronaves Yy estructuras de alta dureza involucrando micro

estructuras a escalas muy pequeiias.

2.4. METODOS PARA PRODUCIR POLVOS METALICOS Y PREALEADOS

Todos los metales pueden producirse en forma de polvos, sin embargo no todos
los polvos cumplen con las caracteristicas necesarias para poder conformar una
pieza. Los dos metales mas utilizados para la produccién de polvos son de cobre y
hierro, como variaciones del cobre se utilizan el bronce para los cojinetes porosos
y el laton para pequeias piezas de maquinas. También se llega a utilizar polvos

de niquel, plata, tungsteno y aluminio.

Existen diferentes métodos de producir polvos metalicos dependiendo de las

caracteristicas fisicas y quimicas de los metales utilizados.

Con maquinado se producen particulas gruesas y se usan principalmente para

producir polvos de magnesio.

En el proceso de molienda se tritura el material con molinos rotatorios de rodillos
y por estampado rompiendo los metales. Por este método los materiales fragiles
pueden reducirse a particulas irregulares de cualquier finura. Los granos de

carburo de tungsteno se pulverizan de esta forma (%

e
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El proceso de perdigonado consiste en vaciar metal fundido en un tamiz y
enfriarlo dejandolo caer en agua. En este proceso se obtienen particulas esféricas
o con forma de pera pero es demasiado

grande.

*Figura 2.3 Métodos de produccién de polvos

La atomizacion consiste en la aspersion del metal y su enfriamiento en aire o en
agua. Es un excelente método para la produccion de polvos de casi todos los

metales de bajo punto de fusién como el plomo, aluminio, zinc, estano y plata.

*Figura 2.4 Métodos tradicionales de atomizacién de polvos

e
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La atomizacidén es la técnica mas utilizada para la produccion de polvos metalicos
y sus aleaciones. Esta se puede definir como “la dispersion de un metal liquido en
particulas solidas por medio de un fluido o gas a alta velocidad” de acuerdo a la
A.S.T.Myla A.S.M. (3) en esta técnica, el fluido impacta un chorro de metal liquido
para formar ligamentos los cuales posteriormente se rompen en fragmentos y
particulas solidas cuyo tamafio y forma dependeran de ciertas variables del
proceso. En la literatura existen algunos estudios sobre el efecto de los diferentes
parametros de operacion sobre las caracteristicas y propiedades de las particulas

obtenidas por atomizacién.

Reduccion de 6xidos metélicos. Se reducen los 6xidos metalicos a polvos
metalicos poniéndolos en contacto con gas reductor a una temperatura inferior a la

de fusion.

Algunos metales pueden convertirse en polvo con una agitacion rapida del

metal mientras se esta enfriando, este proceso se le conoce como granulacion.

Otro procedimiento para la producciéon de polvo de hierro, plata y algunos otros
metales es el depdsito electrolitico. Consiste en la inmersion del metal a
pulverizar, como anodos, en tinas con un electrolito, los tanques actuan como
catodos, el hierro o metal a pulverizar se mueve de los anodos hacia los catodos
depositandose como un polvo fino que posteriormente puede utilizarse con
facilidad.

Polvo prealeado: cuando se logra la produccidn de un polvo de un metal
previamente aleado con otro se mejoran considerablemente las propiedades de
las piezas, en comparacion con las que tendrian con los metales puros. Una de las
ventajas de este tipo de polvos es que requieren menores temperaturas para su

produccion con las mismas propiedades mecanicas a las obtenidas por fundicion.

e
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Las técnicas principales para la produccion de polvos metalicos son, la molienda
mecanica, meétodos electroquimicos y atomizacion (7.8) pero en términos de
aplicacion a nivel industrial, los procesos de atomizacién son los que han tenido
mayor impacto hoy en dia. Las interacciones de las particulas metalicas con los
elementos de la atmosfera atomizante y medio ambiente son factores de suma
importancia en los procesos de la (Pm), los cuales son responsables de cambios

deseados o indeseados en la forma de la particula y en la microestructuras.

2.5. VENTAJAS Y LIMITACIONES DE LA PULVIMETALURGIA.

Ventajas

e La produccién de carburos sinterizados, cojinetes porosos y bimetalicos
de capas moldeadas, solo se puede producir por medio de este
proceso.

e Porosidad controlada

e Tolerancias reducidas y acabado superficial de alta calidad

e Por la calidad y pureza de los polvos producidos, se pueden obtener
también piezas de alta pureza.

¢ No hay pérdidas de material

¢ No se requieren operarios con alta capacitacion
Limitaciones

e Los polvos son caros y dificiles de almacenar
e El costo del equipo para la produccion de los polvos es alto
e Algunos productos pueden fabricarse por otros procedimientos mas

econdmicamente

13



Es dificil hacer productos con disefios complicados

Existen algunas dificultades térmicas en el proceso de sinterizado,
especialmente con los materiales de bajo punto de fusion..

Algunos polvos presentan riesgo de explosion, como aluminio,

magnesio, zirconio y titanio.

2.6 CONSIDERACIONES PARA LA PRODUCCION DE POLVOS METALICOS

Cada uno de los métodos de produccion tiene peculiaridades propias tales como:

economia, limpieza, flexibilidad, propiedades fisicoquimicas, etc., que los hacen

adecuados para diferentes propdsitos; sin embargo, es posible delinear algunos

principios generales, aplicables a la produccion de polvos metalicos ®),

Los polvos (para usos metalurgicos) deben ser comparativamente
baratos. Su costo de manufactura debe compararse mas o menos
favorablemente con el del material convencional. Esta regla no se
puede aplicar a mas materiales preciosos o exoéticos tales como:

plata, oro, platino, wolframio, berilio, etc.

El rendimiento del proceso no debera ser menor del 75% de polvo de

grado comercial.

El método debe ser de tal manera que pueda faciimente mantener la
composicidon quimica, analisis de mallas, densidad aparente,

compresibilidad, fluidez, etc., dentro de los limites estipulados.
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3. MARCO TEORICO.

3.1 DESCRIPCION DEL PROCESO DE ATOMIZACION AL VACIO.

La atomizacion se puede definir como un proceso de obtencién de materiales en
polvo, tanto elementales como pre aleados, mediante el rompimiento de un flujo
vertical de metal fundido por la accion de un medio atomizante. Lo que caracteriza
a este proceso realizado en condiciones de vacio, es la alta velocidad de

enfriamiento de los polvos, con rangos de 10° a 10'° °C/s.

El fluido es absorbido por el reactor mediante una diferencia de presiones entre
la atmosférica y la generada al crear vacio dentro del reactor, haciendo asi que el
fluo de metal liquido, se rompa produciendo pequefias particulas las cuales
solidifican mucho mas rapidamente, lo cual repercute de manera importante en
sus propiedades mecanicas. Dando asi un polvo de forma mas regular que

cualquier otro tipo de atomizacion.

Los polvos obtenidos muestran tener pocas particulas a su alrededor,
denominadas satélites. Debido a la medida de la presion utilizada para atomizar,
siendo esto que al incrementar la presién de vacio se obtendra una mejor
geometria esférica y a su vez tiene como resultado una mayor velocidad de
enfriamiento y particulas mas finas. En este caso no se tendra oxidacion debido a
la condicion de vacio, la cual es una desventaja en los procesos tradicionales de

atomizacion.
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*Figura 3.1 diagrama sistema de atomizacion al vacio

3.2. CRECIMIENTO DENDRITICO

Las estructuras dendriticas son las que se observan con mayor frecuencia en
aleaciones solidificadas. El termino dendrita es una palabra griega que significa
arbol, y como un arbol, las dendritas tienen ramas o brazos, que se clasifican
como brazos principales, secundarios, terciarios y eventualmente brazos de

mayor orden.

En las aleaciones solidificadas, los espaciamientos interdendriticos caracterizan el
patron de segregacion de soluto y frecuentemente son generadores de segundas
fases como precipitados o poros, los cuales en gran medida controlan las
propiedades del material. Los brazos dendriticos distinguen a una estructura

dendritica de una estructura celular, una célula puede ser definida como un patrén

e
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periodico de la interface sélido-liquido con gran interaccién de las puntas, llevando

a una forma no- parabdlica de la interface y ausencia de brazos ),

Las estructuras dendriticas se pueden desarrollar a partir de dos condiciones

diferentes de crecimiento, las cuales difieren en la forma de extraccién del calor.

Una estructura dendritica es caracterizada por varias escalas microstructurales
importantes como son: el radio de la punta de las dendritas R, el espaciamiento
dendritico primario A; (solo en crecimiento direccional) y el espaciamiento
dendritico secundario A,. Es importante entender cuantitativamente la fisica del
problema que controla las magnitudes de estos parametros para que las
variaciones con la composicidn y condiciones de procesamiento puedan ser

establecidas para una estructura dendritica .

Para el crecimiento dendritico desde un metal liquido subenfriado, la composicion
de la aleacién Cy, y el subenfriamiento AT, controlan la velocidad de crecimiento V,
el radio de la punta de la dendrita R, y el espaciamiento dendritico secundario A..
El subenfriamiento AT, es frecuentemente medido experimentalmente, y su
prediccion tedrica requiere modelos de nucleacion confiables, Para solidificacion
direccional, los parametros micro estructurales importantes son el radio de la
punta de la dendrita R, espaciamiento dendritico primario A4, y espaciamiento
dendritico secundario A,. Estos son controlados por la composicion de la aleacion,
asi como por la velocidad de crecimiento impuesta y por el gradiente de
temperatura. Frecuentemente se observa que se forma otra zona equiaxial en el
centro de la fundicion, principalmente como un resultado del la fragmentacion de
algunos brazos dendriticos dentro del liquido remanente ligeramente subenfriado.
La figura 3.2. muestra el campo de temperatura en varias estructuras de
fundicion; estas son: interface planar (a) granos columnares o dendritas térmicas,

(b) granos equiaxiales) en materiales puros y dendritas generadas por soluto en

aleaciones, figurai(cy d).
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*Figura 3.2 Morfologia de la interface sdlido-liquido y la distribuciéon de la

temperatura.

3.2.1 MODELOS DE CRECIMIENTO DENDRITICO

ESPACIAMIENTO DENDRITICO PRIMARIO ()+)

En la literatura se muestran una serie de estudios relacionados a la medicién del
espaciamiento dendritico primario y secundario A4, A2 en funcion de los parametros
térmicos del proceso. Esos modelos muestran que un aumento en la velocidad de

crecimiento, produce una disminucion en el valor de Ay Ay,

Basicamente tres modelos tedricos pueden ser utilizados para describir el
espaciamiento dendritico primario en funcién de la velocidad de crecimiento, del
gradiente de temperatura y de las caracteristicas de la aleacién: los modelos de

Hunt , de Kurz y Fisher y de Trivedi.®)
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El modelo de Hunt fue el primer modelo consistente a ser aplicado en la
prevision del espaciamiento dendritico primario, A1 en funcién de parametros de

solidificacion. Tal modelo esta dado por la siguiente ecuacion:

A; = 283[m(k — 1)Dr]**= iy -023=g0= (3.1)

Donde V es la velocidad de crecimiento, D es el coeficiente de difusion, G es el
gradiente de temperatura en el liquido, m es la pendiente de la linea liquidus, Co

es la concentracion inicial, k es el coeficiente de distribucion de soluto y T es el

coeficiente de Gibbs — Thompson.

El modelo de Kurz y Fisher fue desarrollado en base al criterio de estabilidad
marginal. Para formular la correlacién entre el espaciamiento dendritico primario y
los parametros de solidificacion, asumieron una morfologia de dendrita similar a la
de un elipsoide de revolucion. También fue asumido que los brazos dendriticos
estan ubicados en los veértices de un hexagono. El modelo de Kurz y Fisher es
aplicado en funcién de las condiciones de velocidad de enfriamiento. A bajas
velocidades de crecimiento o cuando V<< Vir, el espaciamiento dendritico

primario A4, esta dado por la siguiente ecuacion:

Ay =43[m(k —1)DT/k*]%# sy 0286705 (3.2)

El modelo de Trivedi es el resultado de la modificacién del modelo de Hunt y esta

dado por la ecuacion:
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A, =283[m(k — 1)DTL]* =)V 0EGT05 (3.3)
Asi, en el régimen de alta velocidad, los resultados predichos por estas dos teorias
difieren solo por una constante. Sin embargo a bajas velocidades, ambas teorias
difieren significativamente.
Espaciamiento dendritico secundario (1)
El espaciamiento dendritico secundario se expresa usualmente como funcién de la

velocidad de enfriamiento, o el tiempo de solidificacion.

Feurer, Wunderlin y Kirkwood ® han derivado la formula del espaciamiento

dendritico secundario como una funcién del tiempo de solidificacion y se expresa

como:
1
A, = K(Mt,)3 (3.4)
Donde:
_ ro g
M= ':l—kD:'mL':fE—fg} In Co (35)

K= 5.5 (Feurer y Wunderling) ©® o K=5.0 (Kirkwood) ©, I'= es el coeficiente de
Gibbs-Thomson, D= coeficiente de difusion del soluto en el liquido, en este caso
Mg. K,= Coeficiente de particion, C, es la composicion de la aleacién Cg es la

composicidon eutéctica y m es la pendiente de la linea liquidus.
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Otro modelo que predice el comportamiento de la velocidad de enfriamiento

respecto al A, es el de Tivedi & Somboonsuk. ¥

[T

A, = {er ) (3.6)

kAT,

M"G:w (3.7)

Radio de la punta de la dendrita

La velocidad de crecimiento, tanto como la morfologia de la dendrita o
espaciamiento, son todos dependientes del comportamiento de la region de la
punta. Durante el crecimiento de la punta, el calor y soluto son rechazados. Los
procesos de difusion son conducidos por gradientes en el liquido y el ultimo es
debido a diferencias en temperatura (AT;) y concentracion (AC)

En el caso del crecimiento dendritico direccional en una aleacion, la situacion es
algunas veces simple debido que el gradiente de temperatura impuesto al sistema,
el calor latente es transportado a través del sdélido y como una primera
aproximacion, no se afecta el crecimiento de la punta mientras el soluto es

rechazado al frente de las puntas.

Los modelos de Hunt, Kurz y Fisher y Trivedi, son usados para encontrar las
relaciones entre el radio de la punta R en funcion de la velocidad de enfriamiento y

la composicion ¢
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De acuerdo al modelo de Hunt se tiene.

~ 3
B = [mfﬂ] co08 oS (3.8)

Es posible realizar la medicion de A4, A2 y el radio de la punta mediante un analisis
metalografico, con cortes transversales y longitudinales esto se puede realizar

mediante 3 métodos:

1) Método del triangulo. se crea un triangulo enfocandonos en los centros de 3
dendritas, siendo cada uno de los lados del triangulo A4

2) Método de cuantificacion por area, en este método los valores de A1 se miden
delimitando un area fija, como patrén.

3) Método del circulo, sirve para cuantificar el tamafo del radio de la punta, lo
cual se hace ajustando un circulo a la punta, de esta manera podemos
determinar el ancho de la punta(el diametro) y el tamafio de la punta( por el
radio)

Lo anterior se muestra en la figura 3.3

a) Método del triangulo b) Cuantificacién por Area c) Método del circulo

*Figura 3.3 descripcion del analisis metalografico para determinar graficamente A, A,y R

3.3 Descripcion del sistema de aleacion Al-Zn-Mg.
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Aleaciones de aluminio

El aluminio es un metal ligero, con una densidad de 2.70 g/cm3, que es un tercio
de la densidad del acero. Aunque las aleaciones de aluminio tienen propiedades a
la tension relativamente bajas comparadas con el acero, su relacion resistencia —

peso es excelente.

Las aleaciones de aluminio se pueden dividir en dos grandes grupos; aleaciones

para forja y aleaciones para fundicion, de acuerdo con el método de fabricacion.

Las aleaciones para forja, que se conforman mediante deformacion plastica,
tienen composiciones y micro estructuras significativamente diferentes a las
aleaciones para fundicién, lo cual refleja las diferentes condiciones del proceso de
manufactura. Dentro de cada grupo principal las aleaciones se dividen en dos
grupos: aleaciones tratables térmicamente y aleaciones no tratables térmicamente.
Las primeras son endurecidas por envejecimiento, mientras que las segundas se
endurecen por medio de un endurecimiento por solucion sdlida, por deformacién o

por dispersion ®
Aleacion Al-Zn-Mg

La aleaciéon Al-Zn-Mg que se utiliza en este trabajo de investigacion se clasifica
dentro del grupo de aleaciones para forja endurecibles por envejecimiento, cuya
designacion numérica es 7xxx, donde el primer numero especifica los principales
elementos de aleacién y los numeros restantes se refieren a la composicidon
especifica de la liga o aleacion. Las aleaciones de este tipo son también

consideradas como terciarias endurecibles por envejecimiento.

En cada aleacion, se forman varios precipitados coherentes antes de que se

produzca la fase de equilibrio final ®) Estas aleaciones son utilizadas en la
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construccion aeronaval, en la industria aeroespacial y otras aplicaciones

estructurales.

Como aleaciones tratadas térmicamente, la alta solubilidad del magnesio y zinc
en el aluminio es explotada para obtener un esfuerzo a la tensiéon que el aluminio
puro no tiene. El magnesio y el zinc contribuyen al endurecimiento de la aleacién
con la formacion de zonas de Guinier — Preston (GPI, GPIl) y precipitados, estos
modifican el parametro de red del aluminio por esfuerzo interno, de modo que el

movimiento de las dislocaciones es detenido y la aleacion se endurece O,

3.3.1. Diagrama de Fases Al-Zn-Mg.

El sistema Al-Zn-Mg fue investigado inicialmente por Eger(G) mediante analisis
térmico y metalografico, reportando resultados de acuerdo con el diagrama de
fases Al-Zn-Mg , a fines practicos se mantiene constante el contenido de Zn
(figura 3.4)

Bajo condiciones de equilibrio el magnesio y el zinc pueden ser completamente
disueltos, ademas presentan una solubilidad suficientemente alta para disolverse

completamente.

En aleaciones homogeneizadas adecuadamente, el volumen de los elementos
aleantes Zn y Mg se encuentran en solucién sélida y solo son visibles fases en
cantidades pequenas. La mayoria de las micro estructuras de colada consisten

principalmente de dendritas con eutécticos entre los brazos dendriticos
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En base al diagrama de fases de la aleacién se observa que a una temperatura de
620°C se presentan los primeros solidos en el liquido, disminuyendo la
temperatura se presenta la formacion de 2 solidos con un poco de liquido, el cual
solidifica dado lugar a la formacion de 2 fases en solucién solida

Liquido — a +L— a +L+T —n-MgZn; + 1- Al,MgsZn;  para 7%at.Mg

*Figura 3.4. fases presentes en la aleacion Al-5.3%atZn-7%atMg de acuerdo al diagrama

de fases.
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4. DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este capitulo se hace una descripcion de la solidificacion unidireccional (tipo
Bridgman) y una solidificacion mediante atomizacion al vacio para evaluar las
diferentes velocidades de crecimiento de la aleacion 5.3%at Zn-7%at Mg que se
estudia en este trabajo. Se explica la elaboracion de la aleacion maestra que se
indican en el diagrama de fases y la metodologia de la solidificacién para ambos
casos Se hace una descripcion de la preparacion de las probetas para la
caracterizacion microestructural como son; Microscopia optica (MO) y de barrido
(SEM). Al final del capitulo se exponen los modelos tedricos empleados para la
prediccion de la velocidad de solidificacion en base al procedimiento de

solidificacion empleado.
4.1 PREPARACION DE LA ALEACION

Las aleaciones se fabricaron en un crisol de grafito, usando un horno de induccion
como el que se muestra en la figura 4.1. Marca Leybold Heraeus con camara de
vacio. Durante la fusidon se introdujo un flujo constante de argdn para purgar el
aire de la camara de vacio; se efectuaron al menos tres purgas de gas antes del

inicio de la fusion de las aleaciones.

Figura 4.1. Horno de induccién con cdmara de vacio

utilizado en la preparacidn de las aleaciones maestras.
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Las aleaciones liquidas fueron coladas en un molde de cobre rectangular con una
cavidad de 2.5cm de espesor, 5cm de ancho y 12 cm de longitud. El lingote
obtenido se muestra en la figura 4.2. El analisis de la composicion quimica de la

aleacion se realizo con la técnica de espectroscopia de emision optica.

Figura 4.2 Lingote de la aleacion 5.3%at Zn-7%at Mg maestra de donde se
obtienen las cargas para los experimentos de solidificacion unidireccional y

atomizacion al vacio

El sistema de solidificacion unidireccional es constituido por 3 partes

principalmente:
1.-sistema de calentamiento
2.-sistema de enfriamiento

3.-sistema de movimiento

La preparacién de la aleacion maestra, como el procedimiento de solidificaciéon

unidireccional se obtiene de la investigacién tedrica, previa a este trabajo3

e
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4.1.1. MICROSCOPIA OPTICA

La secciones longitudinal y transversal de las muestras solidificadas
unidireccionalmente fueron desbastadas con papel abrasivo (lija) de 600 a 2000
mallas y se pulieron con alumina de1 ym a 0.3 uym. La microestructura fue
revelada mediante un ataque quimico donde se utilizo el reactivo Keller (1ml HF,
1.5ml HCI, 2.5ml HNO3 y 95 ml de H20) con tiempos de ataque desde 5s hasta
30s.

Las fotomicrografias fueron tomadas con un microscopio Optico marca Zeus-
Olympus con camara digital integrada, marca Evolution LC, modelo N.PL-A642,
controlada con el programa PixeLINK. El tamafio de las fotomicrografias fue
Constante de 640 x 512 en escala de grises, con aumentos en los oculares de
10Xy 20X.

La caracterizaciéon por microscopia oOptica se utilizd para: Medir espaciamientos
dendriticos secundarios (solo se realiza para la probeta maestra (solidificada al
equilibrio). Se hicieron al menos 50 mediciones del espaciamiento dendritico
secundario A, (teniendo en cuenta la desviacion estandar y observando que la
variacién en las medidas no sea significativa) en el corte longitudinal, tomando en
cuenta la distancia entre los brazos de las dendritas como se muestra en la figura
4.3.
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b)

*Figura 4.3 a) Vista del micro estructura dendritica en un corte transversal, con
solidificacion al equilibrio a 10X b) Medicién del espaciamiento dendritico

secundario A, a 20X

Analisis para una aleacién solidificada al equilibrio
Distribucién de soluto

Todas las aleaciones reales contienen mas de un elemento, la cantidad de solutos
presentes varian de acuerdo con las propiedades que se desean obtener. La
distribucion de soluto durante la solidificacion de una aleacion conduce a la
microsegregacion de los elementos aleantes. Esta microsegregaciéon puede
afectar significativamente las propiedades mecanicas, fisicas y quimicas de las
aleaciones, el entendimiento de la distribucién de soluto es esencial para el control
del proceso de solidificacion y tratamientos subsecuentes para obtener un material
con propiedades optimas.

e
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Efecto de V y C,, sobre la distribucion de soluto

La microestructura de Ila aleacion (Al-5.3%at.Zn-7%at.Mg) obtenida por
solidificacion unidireccional con velocidad de crecimiento de 4x10° (m/s) consiste
principalmente de dendritas columnares de a-Al, con precipitados T (Al;MgsZns3)
situados en la matriz de a-Al y de eutéctico de a +1 en las regiones
interdendriticas. Ademas se ha encontrado que cuando el contenido de magnesio
y la velocidad de crecimiento aumentan, la cantidad de precipitados y eutéctico
también aumentan. Las figuras 4.4. Muestran la cuantificacion y distribucién de los
elementos de soluto Zn+ Mg (en %at.) sobre la fase a-Al, obtenido a partir del
analisis por WDS-SEM. Estando asi la velocidad de crecimiento, ligada a la
velocidad de enfriamiento, debido a que en una solidificacidn al equilibrio, permite
expulsar libremente los solutos de la matriz con el tiempo necesario para un
desarrollo homogéneo

Figura 4.4. Distribucion de soluto Zn+Mg (en %at.) sobre los
brazos dendriticos primarios Ay y secundarios A; de las dendritas
columnares de fase a-Al, a velocidad de enfriamiento de 4x10®
(°Cls)
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4.2 Diseiio y construccion del atomizador al vacio.

El equipo fue construido en el instituto de fisica de la U.N.A.M. en el laboratorio

de metalurgia, siguiendo el disefio ilustrado en la figura 3.1.

4.2.1. Caracteristicas generales del atomizador.

El reactor se elaboro con acero inoxidable, creando un cuerpo cilindrico con 2
tapas: inferior y superior. A estas tapas se les aplicd un sellado metalico en ambas
partes (elaborados mediante un maquinado especial), esto con la finalidad de
evitar posibles fugas de vacio. En la tapa inferior se coloca la valvula,
previamente se ha maquinado un desahogue dentro del cilindro para ampliar la
zona de salida de la muestra con el propédsito de evitar un atascamiento y generar

el libre paso a la muestra.

Algo muy importante es la seleccion de la valvula que se va a ocupar, por que ésta
debe de soportar temperaturas mayores al punto de fusiéon de la muestra y a su
vez lograr mantener una presion de vacio menor de 10° mmTorr, esto es con la
finalidad de que al abrir la valvula se cuente con la presion necesaria para la
succion del fluido. Es sabido que el gradiente térmico para el enfriamiento de la

muestra es proporcional a la presion de vacio.
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*Figura 4.5 sistema de conexiones para el mandémetro mecanico y la bomba de vacio.

En la tapa superior del reactor localizamos una garganta donde se encuentran 2
conexiones, en una de ellas hay un manémetro mecanico el cual nos indicara que
tenemos la presion adecuada y en la otra se encuentra la conexion de la bomba
de vacio, es importante que en el momento de contar con las condiciones
adecuadas se cierren dichas entradas para evitar una posible contaminacion de
polvo metalico en el momento de la atomizacion, esto es con el propésito de no

danar los equipos.

Por ultimo se debe de contar con una mufla para calentar la muestra hasta
alcanzar una temperatura por arriba de su punto de fusion. Cabe mencionar que
cuando se tenga el metal liquido se tendra también que descorificar y burbujear

con gas inerte (en este caso con Ar), se burbujea asi para poder exceder de gas la

muestra y facilitar la aspersion del liquido cuando entre al reactor.

e
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De la literatura se conoce como es el aspecto de los polvos metalicos, mediante la
atomizacion por otros procesos comunes, cabe mencionar que el polvo no sufre
de oxidacion superficial o de geometrias irregulares, debido a que no tiene
contacto con algun fluido oxidante como lo es en el caso de la atomizacion por

agua, siendo esto importante para un analisis respecto a propiedades mecanicas.

Las dimensiones del reactor son importantes para la obtencion de polvos
totalmente esféricos, ya que sin esto las gotas de polvo no cuentan con el espacio
suficiente y chocan con las paredes del reactor, quitando asi su forma totalmente

esférica.

La solidificacion de la muestra al contacto con la valvula, como se menciona
anteriormente la valvula juega un papel importante, ya que dependiendo de la
calidad de valvula el experimento puede realizarse con mayor facilidad o
dificultad, por ejemplo, en este caso especificamente la valvula estd conformada
con empaques de teflon los cuales no resisten altas temperaturas y se llega a
perder la propiedad de vacio, siendo este el motivo por el cual no es posible
calentarla en la mufla. Para solucionar este imprevisto se le adapto un buje, su
finalidad es “enchaquetar” la valvula para evitar la solidificacion de la muestra al

tener contacto con esta y asi poder permitir el paso del metal liquido al reactor.

Este proceso es capaz de atomizar cualquier material metalico, teniendo asi
polvos de alta calidad para obtener piezas conformadas sin problemas de
segregacion como lo es en el caso de fundicién, ya que cada particula cuenta con

una composicion homogénea.
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b)

Figura 4.6. Equipo necesario par llevar acabo la atomizacién al vacio, de izquierda
derecha a) atomizador, b) manémetro mecanico c) mufla

4.3 Fabricacion de polvos.

El primer paso es preparar todo el equipo de trabajo en condiciones seguras para

la atomizacioén al vacio

1. Adecuar todos los equipos a utilizar durante el proceso de atomizado, como
lo es el reactor, horno, mandmetro mecanico, conector, crisol, equipo de
gasificacion, bomba de vacio, pinzas y todo el material de seguridad

adecuado para el experimento.

2. Verificar cada una de las conexiones del equipo y los controladores de los

mismos.

e
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3. Seleccidon adecuada de la masa de la muestra a fundir en base a las

dimensiones del equipo.
4. Tener el horno previamente calentado a una temperatura de 650 ° C.

5. Para evitar la solidificacion debido al choque térmico, en el paso del metal
fundido al reactor es importante precalentar la boquilla de la valvula, para lo
cual se adapta un conector el cual es precalentado independientemente en

el horno.
6. Se prosigue a fusién de la aleacion dentro de un crisol.

7. Una vez fundida la aleacion, se retira la escoria de 6xidos formados, se
burbujea con gas inerte (Ar) aproximadamente 5-10 segundos, para que la

dispersion de las particulas dentro del reactor sean mas homogéneas,

8. Antes de terminar la gasificacidén. El conector que sirve para enchaquetar la
valvula se saca de la mufla y se coloca en la boquilla, por donde sera

llevada a cabo la succién precalentando asi la boquilla de la valvula.

9. Para una mayor succion del metal liquido dentro del reactor, se procura una

inmersion profunda del conector con le metal liquido.
10. Se abre la valvula permitiendo la succién, que es casi inmediata.
11. Se retiran las tapas del reactor y se recolecta el material atomizado.

El porcentaje de recuperacion esta dado, en las caracteristicas con las que debe
contar el polvo como lo son tamano, morfologia y cantidad, para este caso se
observaba un 25% de recuperacion de polvos con las caracteristicas que

proporciona este proceso.

e
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4.4. Caracterizacion de las muestras atomizadas.

Obtenidos los polvos metalicos por atomizacién, estos son cribados con una malla
200 obteniendo asi el material mostrado en la figura 4.7 a) se logra apreciar polvo
lo cual, es simbolo de que el proceso de atomizado al vacio produce particulas
mas esféricas y finas que otros procesos de atomizado convencionalmente, b)
muestra material de cribas anteriores, en el cual se observa diferentes clases de

polvos: esféricos casi esféricos y del tipo dendritico.

*Figura 4.7 clasificacion de polvos obtenidos experimentalmente.

. Lo anterior es posible determinarlo mediante el diagrama de forma de particula el
cual se muestra en la figura 4.8. Se procede a realizar un promedio de tamano de
particula, el cual es igual a 0.10754mm para las particulas esféricas, con una

desviacion estandar de 0.0976.

e
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*Figura 4.8. Caracterizacion de polvos.

4.4.1. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM).

Las probetas son preparadas para el analisis por microscopia en SEM, para esto
son montadas en una probeta de grafito, particularmente para el estudio de la
micro estructura, morfologia y composicion quimica. Debido a que las condiciones

de tamano es imposible apreciarlas en un microscopio optico.

Se obtuvieron fotomicrografias de microestructuras usando un microscopio
electronico de barrido MEB Marca Leica Steroscan 440, las imagenes fueron
obtenidas utilizando el detector de electrones retrodispersados a magnificaciones
de (300X).

e
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Al igual que en microscopia 6ptica, se obtienen 50 mediciones, se considera la

desviacion estandar, y se prosigue al analisis quimico.

*Figura 4.9 Crecimiento de la estructura dendritica en una muestra obtenida por

atomizacion al vacio a 3000X.

4.4.2 APLICACION DE MODELOS MATEMATICOS

Debido a las condiciones de nuestro trabajo, se complica la medicién de A;en
ambas probetas, por lo que se miden espaciamientos dendriticos secundarios

A2 en base a los modelos de, Feurer, Wunderlin y Tivedi & Somboonsuk.

Para el desarrollo de los mismos, se recaba informaciéon de los parametros a

ocupar para realizar dichos calculos.
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Tabla 4.1 Parametros empleados para los calculos de los modelos matematicos®

Del diagrama de fases en Propiedades fisicas del sistema Al-Zn-
equilibrio Mg

Region L+ a Di.z,=8.8x10®m?/s (30)
m.=-3.93°C/wt.% DLmg=9.45x10°m%s ¥

k= 0.141 [2,=1.52x107"Km (1)

T A= 625°C Mug=9.87x107Km S

T g=620°C

TLc=610°C

Desarrollando un analisis dimensional, para verificar mediante los modelos
matematicos (Feurer, Wunderlin y Kirkwood (21) y Tivedi & Somboonsuk. (22))
los resultados a obtener concuerdan con unidades de velocidad de enfriamiento,
de acuerdo al analisis se demuestra que las unidades son congruentes para
predecir la velocidad de enfriamiento (°C/s), y tiempo de solidificacion (s) y a su
vez con ayuda del diagrama de fases, podemos calcular velocidad de solidificacién
(m/s).

e
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Feurer, Wunderlin y Kirkwood

p
Ay = K(Mt,)3 rD Ce
M= — Ln —
(1 —ko)m,(Cz — Cp) Co
3 1.!"3
m =
,12=(—3) M- ZEmm© witls
* S WYy

Tivedi & Somboonsuk

05

. (f{m]m? o
7 = m— mC,;. k - 1
() & ATo=—""7
Kmm’s 0-s Mo="K
mis
Ar=m

Ay = (m?)H/?
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5. RESULTADOS

En base a los resultados experimentales con un minimo de 50 medidas del
espaciamiento dendritico secundario Az, para ambas probetas tanto los polvos
obtenidos por la atomizacion, como la aleacion maestra (solidificada al equilibrio)
como se muestra en la figura 5.1. En base a los modelos matematicos de Feurer,
Wunderlin,Kirkwood y Tivedi & Somboonsuk. Se obtienen resultados numéricos que
reflejan la velocidad de solidificacion, velocidad de enfriamiento y tiempo de

solidificacion , los cuales se presentan en graficos.

U G

b)
*Figura 5.1, forma de medir los espaciamientos dendriticos secundarios A, a) solidificacion
unidireccional a 20X b) atomizacion al vacio.
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Ocupando los modelos matematicos antes descritos, se establecen los rangos de
trabajo para cada una de los métodos de solidificacion, esto se presenta en la tabla
51.

*Tabla 5.1. Resultados obtenidos, en atomizacion como en muestra solidificada
unidireccionalmente.

solidificacion A, (m) tiempo sol (s) Vel. Enf (°C/s) Vel. Sol (m/s)
Atomizacién 3.2x107 - 4,6x107 |3x10™® -- 1.2x10™ | 1.5x10° -- 4.3x10° | 1.8x10° -- 3.9x107
Equilibrio 1.13x10” - 1.35x10° 13 -- 27 5.5 -- 9.5 2.x10° - 3x10°

1.-TIEMPO DE SOLIDIFICACION

El tiempo de solidificacion se obtuvo a partir del modelo de Feurer los resultados se
muestran en la figura 5.2 claramente ambos tiempos difieren en magnitud y no en
comportamiento se observa que al utilizar un proceso fuera del equilibrio, como lo es
la atomizacion al vacio el tiempo de solidificacion de las muestras es mucho menor,
el gradiente de tiempo en la atomizacion es debido al gradiente de presion, dado esto
es que obtenemos diferentes tipos de morfologias, ya que la presion ejercida al inicio
es distinta, ya que con el tiempo se pierde el vacio, generando polvos dendriticos casi

esféricos.

Por otro lado al analizar los tiempos de una muestra con enfriamiento al equilibrio,
notamos congruencia con los resultados predichos por los modelos, lo cual nos da

confianza en dichos resultados ya que son realmente cercanos a los experimentales.
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4.6x107 -

4.4x107 <

4.2x107 -

4.0x107 -

Ay (m)

3.8x107 -
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A,(m)

1.3x107° 4

1.2x10°° 4

1.1x107° 4

1.1X10‘5 T T T T T

16 18 20 22 24
ts(s) b)

*Figura 5.2. Espaciamiento A, (m) Vs ts (s) en base al modelo de Feurer et al para a) Muestra
atomizada b) Muestra solidificada unidireccionalmente, siguiendo un comportamiento de a
mayor A, mayor t;

e

45



2.- VELOCIDAD DE ENFRIAMIENTO

Como se vio en capitulos anteriores el grosor de los brazos de las dendritas se basa
principalmente en la velocidad con que se extrae calor de la muestra, siendo asi las

dendritas mas finas en la atomizacion, por su elevada velocidad de solidificacion.

4.4x107 -

4.2x107 -

Ay(m)

4.0x107 -
3.8x107 -
3.6x107 -
3.4x107 -

3.2x107 -

L] L] L] L] L] L]
1.5x10° 2.0x10° 2.5x10° 3.0x10° 3.5x10° 4.0x10° 4.5x10°

Vs(°Cls)

1.4x107° -

Ay (m)

1.3x107° -

1.3x107° -

1.2x107° -

1.1x107° -

VS(‘?CIS) b)

*Figura 5.3. Espaciamiento A, (m) Vs V; (°C/s) en base al modelo de Feurer et al para a) Muestra

atomizada b) solidificada unidireccionalmente
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3.-VELOCIDAD DE SOLIDIFICACION.

El comportamiento de La velocidad de solidificacion disminuye a medida que
disminuye el grosor del brazo dendritico secundario A,, lo cual elimina los problemas

de segregacion en la muestra, debido a que a su vez disminuye, dicho espaciamiento.

1.4x107° -

A (m)

1.3x107° -

1.3x10" -

1.2x107° -

1.1x107° -

2.2x10° 2.4x10° 2.6x10° 2.8x10° 3.0x10°

V (m/s) b)

4.50x107

A (m)

4.25x107

4.00x107

3.75x107 4

3.50x107

3.25x107 4

3.00x107

L] L] L] L]
2.0x10° 2.5x10 3.0x10° 3.5x10°

V (m/s) a)

*Figura 5.4 Espaciamiento A, (m) VsV (m/s) en base al modelo de Tivedi & Somboonsuk para a)

Muestra atomizada b) Muestra solidificada unidireccionalmente.
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Microscopia Electrénica de Barrido y composicion Quimica

Se efectuaron microanalisis quimicos utilizando un detector de energia dispersiva
(EDS) Oxford. El microanalisis quimico se realiza sobre los brazos dendriticos
secundarios para las muestras obtenidas por atomizacion, y para la probeta
solidificada al equilibrio, puntualmente en parte central de las dendritas (A1) y sobre
los brazos dendriticos secundarios (A2) para determinar la distribucion de soluto de
los elementos Zn y Mg en toda la dendrita.

:_ Fhrn F |:| o I_I E; |:| I

*Figura 5.5. Escaner sobre (A;) cubriendo varios brazos de una dendrita

BSE. 4 11691 2E+07 -

Znk.a_ 99 L
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MgkKal.. 256 e

Alka. 1655 e

Se realiza también un analisis puntual para una muestra atomizada, el analisis
quimico se realiza en 3 zonas significativas, 1.- En los granos obscuros que no
presentan una estructura dendritica 2.- (zona blanca) limites de los brazos

dendriticos 3.- dentro de los brazos secundarios.

Es de esperar que los granos obscuros sean de matriz de aluminio que no tiene el
tiempo necesario para desarrollar una estructura, contando con poco contenido de los
elementos aleantes, debido a que este es retenido por la estructura y matriz

dendritica.

En este caso los limites entre los brazos dendriticos, tienen una concentracion mas
alta de elementos de aleacion que el nucleo de la dendrita, debido al rechazo de
soluto del nucleo hacia la matriz durante la solidificacion de la dendrita (micro
segregacion)

1 *figura 5.6. analisis quimico puntual
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*Tabla 5,2 analisis de composicion quimica. en porciento atdmico para cada una de los puntos que

se muestran en la figura 5.6

ELEMENTO ZONA 1 ZONA 2 ZONA 3
Mg 4.06 14.41 10.51
Al 92.31 72.41 80.31
Cu 0.53 3.75 2.27
Zn 3.10 9.44 6.91
TOTAL % At 100 100 100
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6. ANALISIS DE RESULTADOS.

El objetivo central del proyecto de investigacion es el analisis de la velocidad de
enfriamiento de la aleacion ternaria Al-5.3%at.Zn-7%at.Mg solidificadas en una
atomizacion al vacio, y a si determinar el rango de velocidades de enfriamiento
(1.5x10°°C/s a 4.3x10°°C/s) obtenidas experimentalmente. La velocidad citada
tedricamente es de 10% °C/s lo cual nos da un resultado préximo a la tedrica,
considerando que esta diferencia se atribuye a una presién de vacio menor a la
obtenida experimentalmente, esto puede ser modificado por los instrumentos

empleados en la experimentacion, como en la calidad de valvulas.

El proceso de solidificacion es determinante para la calidad del producto final,
porque si el material queda con defectos en esta etapa, sera muy dificil efectuar
las correcciones en el proceso posterior. Analizando asi el proceso de

atomizacion al vacio con respecto a la solidificacion al equilibrio.

Basandonos en la teoria, la atomizacion al vacio es un proceso en el cual la
solidificacion, logra alcanzar altas velocidades, La estructura dendritica obtenida
nos ayuda a predecir ciertas propiedades mecanicas, debido al espaciamiento. Lo

cual repercute seriamente en esta aleacion.

Los brazos secundarios en un crecimiento dendritico Siendo que 2, tienden a
engrosarse y disminuir en numero al aumentar el tiempo local de solidificaciéon, es
notable que los tiempos disminuyan drasticamente, siendo un proceso sumamente
rapido, en cuestion de solidificacion, lo cual depende de la diferencia de presién
que es lo que determina el grado en el que el calor es extraido de la muestra,
como se aprecia en los graficos obtenidos, existe una disminucion en la presion,
esto es debido a que la presion dentro del reactor disminuye una vez abierta la
valvula para succion, haciendo que la ultima muestra succionada tenga una
velocidad de enfriamiento menor.

e
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Es importante destacar que la segregacion en el sélido esta determinada por el
espaciamiento entre dendritas secundarias, siendo asi que al disminuir el
espaciamiento A,, con este proceso debido a su velocidad de enfriamiento se

puede llegar a evitar este tipo de problemas de segregacion.

©
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7. CONCLUSIONES.

El objetivo de este trabajo de investigacion fue el analisis de la velocidad de
enfriamiento, velocidad y tiempo de solidificacién, en una atomizacion al vacio,
evaluando resultados obtenidos experimentalmente, aplicandolos en modelos

matematicos en base al espaciamiento dendritico secundario A,.

Observando la velocidad de enfriamiento (extraccidn de calor) notamos que es de
magnitud de 1x10° (°C/s), el tiempo en el que tarda en solidificar los polvos se
encuentran en el rango de 1.2 a 3x10™ (segundos), logrando una velocidad de
solidificacion de 1.8 a 4x10° (m/s), en base a los modelos matemarticos

propuestos, obtenemos resultados congruentes a los citados tedricamente.

Una vez analizado lo anterior, podemos concluir en que la atomizacién al vacio es
un proceso en el cual es posible obtener polvos con buenas caracteristicas, como
tamano, morfologia esférica y debido al rango de velocidad de enfriamiento y

microestructura obtenida se logran reducir problemas de segregacion.

Las dimensiones del reactor controla la morfologia esférica de los polvos, evitando
asi chocar con las paredes de este, las condiciones en las que es operado, son
de suma importancia, debido a la fuerza con la que ocurre la succion, la cual
ocurre por la presiéon de vacio obtenida, a su vez aumentando dicha presion

aumenta la velocidad de enfriamiento.

e Si )\, disminuye, la resistencia mecanica aumenta.
e Si),aumenta, se obtendra un material mas blando.

e El grosor de ), esta dado por la velocidad de enfriamiento a menor tiempo

se obtendran A, mas finos

e Sitiempo de solidificacion aumenta, A, entonces también aumenta.

e
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Recomendaciones.

Por ultimo este tipo de proceso es recomendado para adquirir materia prima de
alta calidad y de composicion homogénea, para posteriores procesos de
manufactura (compactacion y sinterizacion) evitando asi posibles problemas de
segregacion, en un producto terminado, siendo esto una buena opcion para usos

en la construccidon aeronaval y otras aplicaciones estructurales de alta resistencia.
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