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Resumen

En los ultimos afos, el aluminio y sus aleaciones han encabezado la produccion
mundial de aleaciones ligeras y poco a poco van desplazando el uso de aleaciones
ferrosas debido a sus excelentes propiedades, pero sobre todo, por su baja

densidad en comparacion con casi cualquier otra aleacion.

La obtencién de aleaciones base aluminio requiere una serie de tratamientos para
poder obtener piezas que lleguen a cumplir con los requerimientos solicitados; los
tratamientos mas empleados a nivel industrial son la refinacion del tamafio de grano,
la modificacion del silicio eutéctico y la desgasificacion. Actualmente, la mayor parte
de los estudios relacionados al tratamiento de refinacion de grano en aleaciones
base aluminio estan enfocados a piezas obtenidas mediante moldeo en arena
siendo muy pocos los que analizan el efecto refinador obtenido al emplear un molde

permanente.

El presente trabajo experimental tiene como propdsito estudiar el tratamiento de
refinacion de grano considerando el efecto conjunto de la adicion de agentes
refinadores, asi como por el aumento en la velocidad de enfriamiento a fin de
encontrar las mejores condiciones de trabajo que reflejen un bajo costo tanto

productivo como econémico.

El primer capitulo que se presenta en este trabajo tiene como objetivo dar a conocer
el panorama actual de las aleaciones base aluminio, especificamente el de la serie
3xx.X, ademas de la problematica por la que pasa este tipo de aleaciones asi como
las posibles acciones que se pueden implementar para dar solucion a esta. Por otro
lado, en el capitulo 2 se muestran los temas mas relevantes relacionados con la
fundicion, solidificacion y refinacion del aluminio, que tienen como fin sentar las
bases para el desarrollo del presente trabajo. El capitulo 3 muestra la metodologia
empleada para el alcance de los objetivos planteados mientras que en el capitulo 4

se exponen los resultados obtenidos asi como el respectivo analisis de estos.
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Finalmente, se plantean las conclusiones con base a la confrontacion de los

resultados con los objetivos plantados



Capitulo 1. Introduccién

Capitulo 1

Introduccion

Debido a la demanda que esta surgiendo por el aluminio y sus aleaciones, este
capitulo esta destinado a poner en contexto la situacién actual de las aleaciones
base aluminio; especificamente de las aleaciones 355.0 y 356.0 abarcando las
principales probleméticas que se presentan en relacion con este tipo de aleaciones,
los avances que se estan teniendo y sobre todo los objetivos y metas que se

esperan obtener con la realizacién de esta tesis experimental.

1.1 Evolucién en la produccién del aluminio.

La elaboracion de piezas metalicas ha evolucionado enormemente desde su origen
en la prehistoria. Los primeros objetos metdlicos fueron elaborados a partir de
procesos de forja mientras que el proceso de fundicién fue desarrollado hace
aproximadamente 5000 afios. La tremenda expansion en la industria de la fundicién
de metales result6é en la necesidad de producir maquinaria nueva de todo tipo para

las crecientes industrias de manufactura y transporte [1].
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Figura 1. Produccion anual de aluminio primario alrededor del mundo, desde 1973 hasta 2018
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La elaboracion de piezas de fundicion de aluminio se limitaba a piezas decorativas
y utensilios de cocina. Después de la segunda guerra mundial, ocurri6 una

expansion dramatica de la industria de fundicion de aluminio.

Se desarrollaron nuevas aleaciones y se implementaron procesos de fundicion para
cumplir con las especificaciones de ingenieria y para ampliar la gama de

aplicaciones comerciales y técnicas.

La “crisis energética” de la década de 1970 condujo a un mayor uso de piezas de
aluminio fundido en muchos vehiculos debido a su excelente relacion resistencia-
peso, piezas como: pistones, carcasas de motores, rines, cajas de transmision,
sistemas de frenos, blocks, conjunto de suspension, amortiguadores e
intercambiadores de calor para los sistemas de climatizacion, radiadores,
estructuras y carrocerias entre otros. Como resultado de lo antes dicho es posible

observar en las figuras 1 y 2 el aumento en la produccién de aluminio [1,2].
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Figura 2. Mercado global de aluminio por uso final alrededor del mundo, 2014-2025 (en millones de
dolares).
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Capitulo 1. Introduccion

El aluminio se puede alear con una gran cantidad de elementos con la finalidad de
aumentar sus propiedades mecanicas. Entre los elementos mas comunes que se
agregan (elementos de aleacion) al aluminio estan el zinc, magnesio, cobre, silicio,

litio, manganeso, plata, estafio y plata (Figura 3) [1,2].

(b)

— [ A1-si-Mg

T~ AlSica
_ [ Al—cu

\> Al-Mg-Si

(@) / Al-Si
()

—> Al-Zn—-Mg

Figura 3. Clasificacion de las aleaciones base aluminio: (a) Aleaciones de fundicién. (b) Aleaciones
para trabajado mecénico. Las aleaciones tratables térmicamente estan en rojo mientras que en azul

se muestran las no tratables térmicamente.

1.2 Demandas de mercado.

En la actualidad, el uso de las aleaciones base aluminio han incrementado su
demanda debido a que brindan una excelente relacion propiedades/peso. Su baja
densidad asi como su relativo bajo costo, lo convierte en un material rentable sobre
las aleaciones ferrosas de acero y hierro colado tradicionales o no tradicionales
como las aleaciones base titanio 0 magnesio. Las propiedades mecanicas finales

pueden incrementarse mediante diferentes métodos, uno de ellos se basa en la
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adicion controlada de elementos aleantes y el tratamiento en fase liquida
(modificacion y/o refinacién de grano) con lo cual se controla durante la solidificacién

la cantidad, distribucion y morfologia de las fases presentes. [1,2].

Las aleaciones de aluminio son ampliamente usadas en la industria debido a que
son facilmente moldeables mediante diferentes métodos de fundicién, produciendo
asi piezas complejas en comparacién a las obtenidas con otros metales. Ademas,
las aleaciones Al-Si son muy demandadas debido a su excelente capacidad de

colada en composiciones cercanas a la composicion eutéctica.

Debido a lo anterior, esta familia de aleaciones constituye el grupo de materiales
procesados por colada cuya produccién ocupa el segundo lugar en el mundo, solo
después de las aleaciones ferrosas. Adicionalmente, su excelente resistencia al
desgaste, ademas de buena resistencia mecénica en relacién con su bajo peso,
hace que las aleaciones AI-Si tengan un amplio uso en la manufactura de

numerosas partes automotrices, aeronauticas y navales|1,3].

1.3 Silicio como principal elemento de aleacion.

Numerosas aleaciones de fundicion estan basadas en el sistema Aluminio-Silicio.
La caracteristica principal de estas aleaciones es que forma un eutéctico entre el
aluminio y el silicio con contenidos de silicio alrededor del 12.6 %. Estas fases se
pueden ver en el diagrama de la figura 4. Dependiendo del contenido de silicio, las

aleaciones pueden ser divididas en 3 grupos:

e Hipoeutécticas, con contenidos de Si entre el 5y el 10%
e FEutécticas, con Sidel 12.6 %

e Hipereutécticas, comunmente con contenidos de Si entre 14 y 20%

Dependiendo de la pureza del metal base, las aleaciones Al-Si contienen una
cantidad variable de impurezas como hierro, manganeso, cobre y zinc. Ademas, el
cobre y magnesio son afiadidos frecuentemente como elementos aleantes para

incrementar su dureza y sus resistencias mecanicas|3].
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Figura 4. Diagrama de fases del sistema Al-Si

1.4 Panorama de las aleaciones de aluminio de la serie 3xx.x

Por varias décadas, el estudio de la relacion entre las propiedades mecanicas y la
microestructuras de las aleaciones de la serie 3XX.X ha sido un tema que se ha
investigado exhaustivamente. En la actualidad, mas del 90% de las piezas de
fundicién pertenecen al sistema Al-Si (3XX.X) ya que proporciona una excelente
capacidad de fundicion a bajo costo, lo que hace que se use ampliamente, por

ejemplo, en la industria automotriz tal como se observa en la figura 5[4].

Durante la Gltima década, las aleaciones de fundicion Al-Si se han utilizado cada
vez mas en la industria automotriz como una alternativa adecuada para la fundicion
de hierro en la fabricacién de componentes de motores. La principal ventaja de estos
materiales, ademas de su alta relacion resistencia/peso, es su excelente
conductividad térmica, que permite que el calor de combustion en los motores se

extraiga mas rapidamente en comparacion con el hierro[5].
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Figura 5. Crecimiento del aluminio en el mercado automotriz

1.5 Problematica actual

La produccion de aleaciones de la serie 3xx.x por molde permanente permite reducir
el porcentaje de agente refinador necesario debido a que, caracteristicas
microestructurales que afectan las propiedades mecanicas tales como el tamafio y
forma del grano, el espaciamiento dendritico secundario (SDAS) asi como el tamafio
y distribucién de particulas de segunda fase e inclusiones son controladas -en cierta
medida- por la alta velocidad de solidificacion y enfriamiento.

Uno de los tratamientos realizados a este tipo de aleaciones es la refinacion de
grano, cuyo propoésito es homogeneizar la forma del grano y reducir su tamafo.
Entre las ventajas adicionales de efectuar este tratamiento se encuentra la
reduccion de la porosidad, la disminucién del tamafio de los poros, mejora las
condiciones de alimentacion, reduce la tendencia a la fractura en caliente, entre
otras. Lo anterior representa una mejora en las propiedades mecanicas
(fundamentalmente, resistencia a la fatiga) por lo que la mayoria de las aleaciones

coladas de esta serie, recurre a este tratamiento [6].
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Las demandas para la elaboracion de componentes de calidad para aplicaciones en
el sector automotriz y aeronautico han propiciado numerosos estudios sobre la
refinacion de grano en esta familia de aleaciones cémo los realizados por Giordano
Camicia y Giulio Timelli [8]. Se ha demostrado que la refinacién de grano de las
aleaciones de la serie 3XX.X puede llevarse a cabo con la adicion de aleaciones
maestras Al-Nb-B, Al-3Ti-1B o Al-2.5Ti-2.5B. El boro, el niobio y/o el titanio presente
en estas aleaciones, reaccionan en el metal liquido y actian como agentes

nucleantes que refinan el tamafio de grano.

Las aleaciones maestras Al-5Ti-1B y Al-10Ti son empleadas habitualmente a nivel
industrial para llevar a cabo el tratamiento de refinacién de grano. A pesar de los
evidentes beneficios a obtener, el costo asociado a la adicion de agentes
refinadores representa un problema a resolver. Hoy en dia, el precio de la aleacién
maestra Al-10Ti es de 4.5 dolares/kilogramo mientras que el de la aleacion Al-5Ti-
1B es de 4.6 ddlares/kilogramo; la adicién de estos refinadores en los porcentajes
recomendados (0.1% Ti) representan respectivamente, un costo de inversion de
alrededor de 2500 USD y 5000 USD por tonelada refinada. El valor del producto
obtenido depende por tanto, del gasto invertido en el mismo; por ende, el tratamiento
de refinacion a efectuar se vera limitado en términos de ganancias obtenidas. El
empleo de una u otra aleacién dependera finalmente, de la remuneracion en

términos de calidad y de la ganancia obtenida.

Diversos estudios [2,7 — 11], han determinado que una mayor eficiencia refinadora
se obtiene al emplear la aleacién maestra Al-5Ti-1B. El uso de la aleacién Al-10Ti
también arroja buenos resultados pero su caracter refinador es menor, por lo que
es menos empleada en el tratamiento de refinacion de grano aun cuando su costo

€S menor.

Si bien es cierto que, la utilizacion de moldes metalicos permite la reduccion del
porcentaje de agente refinador necesario, este no homogeneiza completamente el
tamafio de grano en toda la pieza. Al emplear, de manera simultanea, ambos

meétodos de refinacion (quimico y térmico) se espera alcanzar un alto nivel de
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refinacion con una cantidad baja de agente refinador afiadido lo que representara
una reduccion en el costo de produccion del material.

Por lo tanto, si se determina la cantidad de agente refinador necesario cuando se
emplean moldes metalicos para lograr una refinacion optima sera posible reducir los

costos de produccion incluso empleando aleaciones maestras de menor costo.

1.6 Objetivos

Con base en la problematica y area de oportunidad presentada en la industria de la

fundicion, se propusieron las siguientes hipotesis de trabajo:

e El efecto conjunto de la refinacién quimica y térmica promueve la obtencién de
una estructura de grano fino y homogéneo en piezas producidas con las
aleaciones 355 y 356 coladas en molde permanente.

e Larefinacion térmica contribuye a reducir el porcentaje de refinador demandado
(Al-10%Ti o Al-5%Ti-1%B).

A partir de estas premisas se plantearon los siguientes objetivos:

Objetivo General

e Analizar lainteraccidn de la velocidad de enfriamiento y la adicion de refinadores
de grano Al-10Ti y Al-5Ti-1B, sobre el tamafio de grano en dos aleaciones
comerciales Al-Si (355 y 356).

Objetivos Particulares

e Estudiar la influencia de los refinadores de grano Al-10%Ti y Al-5%Ti-1%B,
sobre los pardmetros térmicos de solidificacion, principalmente la formacion de
la fase primaria (a-Al) y por altimo,

e Determinar la cantidad de agente refinador de grano y la velocidad de
enfriamiento necesaria para alcanzar un tamafo de grano superior al ASTM No.

11 en las aleaciones de estudio en molde permanente.
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Para alcanzar estos objetivos, se llevaron a cabo pruebas donde se vari6 el tipo y
la cantidad de agente refinador. Los porcentajes de refinador a afadir se
seleccionaron tomando en cuenta estudios previos con ambas aleaciones maestras
(Al-10Ti y AI-5Ti-1B) [2, —11].

Para definir que agente refinador representa una mejor respuesta al tratamientos de
refinacion de grano en piezas obtenidas por molde permanente, la seleccion del
mismo se realizd tomando en cuenta resultados tales como tamafio de grano, el
espaciamiento dendritico secundario (SDAS, por sus sigla en inglés:Secondary

Dendrite Arm Spacing), dureza y sobre todo, el costo de produccién.

De forma complementa, se llevé a cabo el analisis de los parametros térmicos de
solidificacion de las aleaciones 355 y 356 con el fin de validar la eficiencia y efecto
de cada una de las aleaciones maestras bajo estudio. En la figura 6 se presenta un
diagrama de la metodologia propuesta para alcanzar los objetivos planteados

Calorimetria de
Analizis Barrido

Elabaracion de termicao de Diferencial {D5C,
aleaciones curvas de Analisis por sus siglas en
base enfriamiento microestructural ingles)

Tratamiento de Anglisis Ensayo de

refinacién macroestrcutural dureza

Figura 6. Metodologia propuesta para el alcance de los objetivos

Tomando como punto de partida los productos de investigaciones realizadas por
Geoffrey K. Sigwoth,H.W Doty [6], S.G. Shabestarl [14], Giordano Camicia [16],

entre otros, los resultados que se esperan obtener son los siguientes:

a) Buen nivel de refinacién de grano en las aleaciones comerciales 355 y 356
debido a la alta transferencia de calor y a la adicién de agente nucleantes
gue resultaran en una morfologia de granos equiaxiales finos (tamafio de
grano por arriba del No. 11 ASTM )

b) Modificacién de algunos parametros térmicos como:
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e Aumento en la temperatura de formacion de la fase primaria
e Disminucion del subenfriamiento

e Modificacion del micro constituyente eutéctico (depresion de la

temperatura eutéctica.

e Reduccion de la porosidad y una dispersion homogénea en toda la pieza
e Aumento del valor de dureza

¢ Disminucion del espaciamiento dendritico secundario
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Capitulo 2

Marco teérico

En el siguiente capitulo se presentan los antecedentes tedricos para la realizacion
de este trabajo. Se presentan los temas mas relevantes sobre el aluminio y las
aleaciones de la serie 3XX.X, la nomenclatura convencional, la fabricacion de las
aleaciones, productos y sobre todo, las caracteristicas que se presentan durante la

solidificacion (parametros térmicos, transformaciones de fases, etc.).
2.1 Clasificaciéon y nomenclatura

Las aleaciones de aluminio pueden ser clasificadas en dos grupos: Aleaciones para
trabajo mecéanico (wrough aluminum alloys) y aleaciones de fundicién (Cast
aluminum alloys). La principal diferencia entre ellas es que las aleaciones para
trabajado mecanico son 99% de Al junto con otros elementos diluidos mientas que

las aleaciones de fundicién tienen mayor cantidad de elementos aleantes.
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Figura 7. Procesos y productos mas comunes obtenidos a partir del aluminio.
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El rango de la velocidad de enfriamiento de las aleaciones para trabajado mecanico
es mucho menor que el de las aleaciones de fundicion. Las aleaciones para
trabajado mecanico generalmente son mecanizadas después de ser fundidas y las
aleaciones de fundicion son moldeadas directamente a la forma deseada; lo anterior

puede verse resumido en la figura 7 [3].

2.1.1 Aleaciones para trabajado mecanico (wrought alloys)

La American National Standards Institute (ANSI) y la Aluminum Association (AA)
asignan a cada aleacion para trabajo mecanico un numero de cuatro digitos, de los
cuales, el primero se refiere al principal elemento de aleacién. Basados en esto
existen los siguientes grupos de aleaciones: serie 1XXX aluminio sin alear (con un
99% minimo de pureza), serie 2XXX con Cu como elemento principal de aleacién,
serie 3XXX con Mn, serie 4XXX con Si, serie 5XXX con Mg, serie 6XXX con Mgy
Si, serie 7 XXX con Zn y en algunos casos Mg, serie 8XXX para otros elementos,
aunque recientemente se han adjudicado a este serie las aleaciones con Liy la serie
9XXX para aleaciones en desarrollo o inusuales esto se encuentra resumido en la
tabla 1. [7,17].

Tabla 1. Sistema de nomenclatura para las aleaciones de aluminio destinadas

para el trabajado mecénico

Nomenclatura Principales elementos de aleacion
1xxx Ninguno( = 99.0% Al)
2XXX Cu
3XXX Mn
4AxX. Si
5xxx Mg
BXXX Mg-Si
TXXX Zn
8XxxX Aleaciones en desarrollo
OXXX Fuera de uso

El tercer y cuarto digitos son significativos en la serie 1XXX, pero no en otras

aleaciones. En las aleaciones 1XXX, la pureza minima del aluminio se muestra por
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esos digitos, por ejemplo, la 1150 significa una pureza del aluminio del 99.50 %. En
las series del 2XXX al 8XXX, el tercer y cuatro digitos tienen un significado pequefio,
no representa otra cosa que el numero consecutivo de la aleacion. El segundo digito
en la designacion indica modificacion a la aleacion, si es cero significa que es una
aleacion original, si es entre el 1y el 9 indica modificaciones menores de impurezas

o de los elementos aleantes [7,17].

2.1.2 Aleaciones de fundicién (foundry alloys)

La American National Standards Institute emplea 4 niameros para las aleaciones de
fundicion, pero incorpora un punto decimal antes del Gltimo para marcar la diferencia
de la fundicion, ya sea directo o en lingotes. El primer digito indica el grupo de la
aleacion. Para las serie 2XX.X al 9XX.X, el grupo de aleacion es determinado por el
elemento de aleacion presente en mayor porcentaje. El grupo 1XX.X pertenece al
aluminio sin alear; en la serie 2XX.X el cobre es el elemento de mayor aleacién, en
la serie 3XX.X es el silicio con cobre o magnesio, en la 4XX.X es el silicio, en la
5XX.X es el magnesio, la 6XX.X no se usa, en la serie 7XX.X es el zinc, en la 8XX.X
el titanio y la 9XX.X otros elementos. El segundo y tercer digitos indican en la serie
1XX.X el porcentaje minimo de pureza que excede al 99 %, en las series de la XX.X
a la 9XX.X no tienen especial significado sirviendo Unicamente para identificar
diferentes aleaciones en el grupo; la clasificacion anterior se puede ver de forma
resumida en la tabla 2.

El dltimo digito que localizado a la derecha del punto decimal indica la forma del
producto, XXX.0 indica que fue directamente vaciada en molde y la XXX.1 indica
gue fue vaciada en lingote. Si la aleacion fue modificada o tiene ciertas impurezas
se indica con un serial de letras precediendo a la designacion de la aleacion. La
designacion de las letras se hace en secuencia alfabética omitiendo las letras I, O,

Qy X. La letra X se reserva para aleaciones experimentales. [17]
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Tabla 2. Sistema de nomenclatura para las aleaciones de aluminio provenientes

de colada
Nomenclatura Principales elementos de aleacién
1xX.X Ninguno( = 99.0% Al)
2XX.X Cu
3XX.X Si ( Cu y Mg en pequefias cantidades)
4XX.X Si-Mg-Mn
5xX.X Mg
B6XX.X Fuera de uso
TXX.X Zn
8XxxX.X Sn
9XX.X Aleaciones en desarrollo

2.2 Clasificacion de los métodos para la obtencion de piezas por
fundicion.

En general, las piezas de fundicion de aluminio se pueden producir por mas de un
proceso. Los requisitos de calidad, las limitaciones técnicas y las consideraciones
econOmicas dictan la eleccién de un proceso de fundicién. Los tres procesos

principales de fundicion son [1]:

e Sand casting (fundicién en arena): piezas de fundicién de gran tamafio (hasta
varias toneladas, produciendo infinidad de piezas desde una a varias miles.

e Permanent mold casting (fundicibn en moldes permanentes: por gravedad y
baja presion): piezas de fundicion de tamafio medio (hasta 100Kg); en
cantidades de 1,000 a 100,000.

e Die casting (Fundicibn a alta presion): Piezas pequefias; en grandes
cantidades (10,000 a 100,000).

Un pronéstico de la demanda del mercado estadounidense por proceso de

produccion de piezas coladas de aluminio para el periodo del 2014-2025 se

presenta en la figura 8 (fuente www.grandviewresearch.com).
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Figura 8. Prondstico por proceso para Aluminium Casting Alloys; mercado estadounidense
periodo 2014-2025 (USD billion).

2.2.1 Fundicién en arena

El proceso conocido como fundicion en arena o sand casting en inglés. Casi todas
las aleaciones de fundicion pueden ser fabricadas por este proceso; de hecho, es
uno de los procesos que se puede emplear para aleaciones o metales que poseen
un alto punto de fusion como el acero, niquel y titanio. Su versatilidad permite
fabricar piezas que varian en tamafio siendo estas muy pequefias 0 muy grandes y
en grandes o bajas cantidades de produccién. La fundicién en arena es el proceso
que consiste en realizar un molde en arena mezclada con arcilla y agua para
posteriormente verter el metal fundido en el cual solidificara; posteriormente, se
debe romper el molde para obtener la pieza final (Figura 9). Una vez obtenida la
pieza, estd se tiene que limpiar e inspeccionar para verificar su calidad; en
ocasiones se requiere un tratamiento térmico para mejorar las propiedades

mecanicas[7,18].
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Figura 9. Diagrama basico del proceso de fundicion en arena

2.2.2 Fundicion en molde permanente.

La principal desventaja en el empleo de moldes de arena es la perdida de éstos
debido a su destruccién una vez solidificada la pieza. Esto provoca que se deba
elaborar un molde nuevo para cada pieza lo que representa una pérdida econémica.
Para evitar esto, se lleva a cabo un proceso alterno conocido como molde
permanente; en este proceso, el molde empleado puede ser reutilizado una cantidad
considerable de veces en comparacion con los moldes de arena. La vida util de los
moldes permanentes depende directamente del metal o aleacion que se vaya a
vaciar en estos, ademas de las condiciones de trabajo empleadas (Temperatura de
colada, temperatura de precalentamiento del molde, pinturas refractarias,
etc.)[1,18].

La fundicion mediante molde permanente utiliza un molde de metal construido de
dos secciones que son disefiadas para una apertura y cierre facil y preciso durante

la fundicién como se observa en la figura 10. Estos moldes son comunmente hechos
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de acero o hierro colado. La utilizacion de moldes permanentes proporciona

dimensiones precisas y buen acabado superficial en las piezas fabricadas[18].
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Figura 10. Representacion del proceso de colada en moldes permanentes

Al emplear moldes permanentes se debe precalentar primero el molde y agregar un
recubrimiento en todas las paredes del mismo. El precalentamiento del molde ayuda
a aumentar la fluidez del metal mientras que los recubrimientos favorecen la
disipacion del calor y lubrican el molde para facilitar la separacién de la pieza al final
de la fundicién. Después de verter el metal, tan pronto como este solidifica, el molde
se abre y la pieza se retira. Las ventajas de la fundicion en moldes permanentes
incluyen un buen acabado superficial y un alto control dimensional. Ademas, la
velocidad de enfriamiento es mas rapida en comparacién con los moles de arena,
debido a la alta transferencia de calor entre el metal y el molde. Dicha velocidad de
enfriamiento da como resultado una estructura de grano mas fino, por lo que se
producen piezas de fundicibn con propiedades mecanicas mas elevadas.
Generalmente los moldes permanentes se limitan a metales con bajos puntos de

fusion (por ejemplo: Zn o Pb) y a aleaciones ligeras (Mg y Al) [18,19].

Otra limitacibn se asocia a las limitadas geometrias que pueden elaborar en
comparacion con los moldes de arena, el tamafio de la fundicién y el costo del
molde. Debido a que el costo del molde es sustancial, el proceso se emplea
mayormente cuando se tienen que producir una alta cantidad de piezas (5,000-
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10,000 piezas) y que dicho proceso puede automatizarse como

consecuencia[18,20].

Las maquinas utilizadas para la fundicion de moldes permanentes abarcan desde
juegos de troqueles que se pueden vaciar manualmente, lo que permite realizar
corridas desde 1000 piezas hasta maquinas de carrusel que funcionan con multiples
matrices de forma automatica, lo que permite tasas de produccién de

aproximadamente 1 fundicion por minuto (200 000 a 300 000 piezas por afo) [20].
2.2.3 Proceso de colada a alta presion (Die casting)

El proceso de fundicion a alta presién o die casting es el nombre que se le da a los
procesos de fundicion de metal que utilizan moldes metélicos y en el que el metal
liquido es inyectado a una presion determinada. Los moldes en esta operacion de
fundicién se conocen como matrices. Hay dos tipos principales de maquinas de
colada a alta presion; camara caliente y camara fria (Figuras 11); la diferencia entre
estas es basicamente la forma en que se inyecta el metal fundido . La fundicion a
presion ofrece una alta precision en los productos con buenos acabados
superficiales sin la necesidad de realizar algun pulido o maquinado adicional.
Realmente hay varios procesos distintos incluidos bajo el nombre general (die
casting). El proceso de colada a presion cuenta con 3 subprocesos principales.
Estos son:

1. Fundicién de molde permanente, también llamada fundicion a presion por
gravedad.

2. Fundicién a baja presion (LPDC por sus sigla en inglés Low Pressure
Aluminum Die Casting)

3. Fundicién a alta presion (HPDC por sus sigla en inglés High Pressure
Aluminum Die Casting)
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Los tres procesos difieren principalmente a la presién a la que se somete el metal
fundido. En la fundiciobn por molde permanente, el metal fundido se vierte en el

molde, fluye solo por la fuerza de gravedad y se solidifica a presién atmosférica.
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Figura 11. Proceso de HPDC: A correspondiente a la camara caliente y B correspondiente a la

camara fria

El proceso de LPDC es un desarrollo del proceso de molde permanente, en el cual
el metal se introduce a un molde (también conocido como matriz) desde la parte
inferior de este. La presion empleada (generalmente de 0.5 MPa a 7 MPa) mantiene
al metal en el molde hasta que solidifica. Al igual que con HPDC, el proceso requiere
magquinaria compleja. El proceso de LPDC puede ser automatizado ademas de
tener rendimientos por arriba del 90% debido a que no necesita la implementacion
de corredores, alimentadores o colchones (aditamentos empleados en los moldes
de arena necesarios para compensar las contracciones solido-liquido y solido-
solido). El acabado superficial de las piezas y los espesores minimos que se pueden
obtener son mejores que los obtenidos por moldes de arena, pero mas pobres que
los obtenidos por HPDC [20].

Las ventajas de un proceso de este tipo incluyen altas tasas de produccién, una
repetibilidad dimensional excepcional, bajos costos de piezas y menor mecanizado
de las mismas. La alta transferencia de calor debida al empleo de moldes metélicos
puede refinar la estructura y por lo tanto, mejorar las propiedades mecéanicas de las
piezas. Las desventajas asociadas al proceso de die casting son limitaciones de

disefio debido a las matrices de metal y costo inicial de la matriz[18].
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2.3 Productos de la serie 3XX.X

La serie de aleaciones de aluminio 3XX cubre una gama de aleaciones de aluminio-
silicio-magnesio (-cobre) que son la columna vertebral de la industria del aluminio y
en las que el empleo de moldes de arena, moldes semipermanentes y fundicion en
moldes permanentes, es posible. Estas series de aleaciones cuentan con una
excelente capacidad de colada, buena maquinabilidad y soldabilidad, buena
resistencia a la corrosion, no son susceptibles al agrietamiento en caliente, son

tratables térmicamente y tienen una capacidad mecénica de moderada a alta.

Muchas de las piezas de aluminio y silicio son los materiales preferidos para muchos
repuestos de automoviles, alimentos domeésticos y bombas. Otras aplicaciones
incluyen componentes de manipulacion de alimentos y piezas fundidas expuestas
a atmésferas marinas. La aleacion 319.0 se obtiene a partir de metal reciclado; las
piezas fabricadas con esta aleacion incluyen culatas y colectores de admision. Las
propiedades de las aleaciones A356 y A357 son muy atractivas para muchas
aplicaciones de partes de automdviles y aeronaves. En Australia y América del
Norte, las ruedas fundidas A356.0 normalmente se modifican con estroncio para
obtener la maxima resistencia a la traccion y la ductilidad después del tratamiento
térmico. Las aleaciones A356.0 y A357.0 generalmente se emplean para
aplicaciones militares y de aviacion. Las aleaciones C355.0 de altas purezas,
tratadas térmicamente, se moldean para producir motores de tanques, piezas de

bombas, piezas giratorias de alta velocidad e impulsores[1].

Los pistones para motores de gas y diésel de los automadviles estan hechos de la
aleacion 332.0 fabricados en molde permanente. La adicion de niquel mejora las
propiedades a altas temperaturas mediante la formacion de compuestos
intermetalicos estables. En Europa y Japdn, se utilizan aleaciones hipereutécticas
de aluminio, silicio, cobre, magnesio y niquel para pistones y cilindros para motores
diésel. En las aleaciones hipereutécticas se adiciona fosforo alrededor del
0.01%para obtener un silicio primario refinado, los fabricantes de automoviles

europeos utilizan fundicibn a baja presion para producir bloques de motor de
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aleacion 329.0. En los EE.UU y Canadé, las carcasas de los motores, las piezas de
transmision y varias otras piezas automotrices son elaboradas de la aleacion 380.0
[1,18,20], Algunas de las piezas mencionadas se pueden observar en la figura 12.

El avance de la tecnologia de aviones y cohetes esta directamente relacionado con
el desarrollo y la produccion de aleaciones de aluminio. El fuselaje de un avién de
transporte comercial moderno tipico es 80% de aluminio en peso. Las aleaciones
de aluminio son las mas recomendadas para la fabricacion del fuselaje, el ala y las
estructuras de soporte de aviones comerciantes y aviones militares de
cargaltransporte. Los componentes estructurales de los actuales aviones estan

hechos de aluminio forjado (maquinadas y ensambladas).

a) b)

. "

oo

c) d)
Figura 12. Ejemplo de piezas elaboradas mediante aleaciones de la serie 3XX.X: (a) Cabeza de
motor 319.0, (b) multiple de admisién 319.0, (c) piston de diésel 333.0, (d) bloque de motor 320.0

Actualmente la atencion se centra en la tecnologia de fundiciéon de aluminio la cual
ofrece menores costos de fabricacion y la capacidad de obtener piezas complejas

para incorporar conceptos de disefio innovadores[21].
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2.4 Solidificacion de las aleaciones Al-Si hipoeutécticas

La solidificacion es la transformacion de una fase en estado liquido a un estado
sélido y esté descrita por los procesos de nucleacion y crecimiento. La nucleaciéon
es la formacion de una nueva fase en una region distinta separada del entorno por
un limite discreto. Durante la solidificacion, los nucleos sélidos se forman en el

liguido y posteriormente crecen hasta que la totalidad del volumen es sélido[7].

En la mayoria de las fundiciones de aluminio, la solidificacibn comienza con el
desarrollo y crecimiento de la red dendritica de aluminio primario (fase a). EIl SDAS
(por sus siglas en inglés: Secondary Dendrite Arm Apacing) es esencialmente
determinado por la composicion de la aleacion, velocidad de enfriamiento, tiempo
de solidificaciéon local y gradiente de temperatura. Varios autores como M. Gomy
and G. Sikora ha encontrado que el silicio es un elemento que tiene una gran
influencia en el SDAS[9]. Al incrementar el contenido de silicio tiende a decrecer el
espaciamiento dendritico secundario. El tiempo local de solidificacién determina el
SDAS vy por tanto, las propiedades mecanicas. Mientras el SDAS se hace menor,
las porosidades y componentes de las segundas fases son dispersas
homogéneamente. El refinamiento de la microestructura genera una mejora en las
propiedades mecanicas, principalmente la resistencia a la tensién y el porcentaje de

elongacion[9,10].

Durante el progreso de la solidificacién, varias reacciones fuera del equilibrio
pueden ocurrir en el liquido interdendritico dependiendo de la velocidad de

enfriamiento y de la cantidad de elemento aleante asi como de impurezas.

2.5 Morfologia y caracteristicas del Si: control de la estructura en
el grupo Al-Si (Modificacion del Si eutéctico).

Las aleaciones eutécticas y proximas al eutéctico se utilizan con amplitud debido a
su excelente colabilidad. Sin embargo, en estado de colada sus caracteristicas

mecanicas, especialmente aquellas vinculadas a la ductilidad del material y ciertas
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propiedades de interés tecnolégico (como la maquinabilidad) no son buenas, lo que

reduce su campo de aplicacién industrial[22].

Una observacion microscoépica de la estructura permite comprender por qué existen
los inconvenientes antes mencionados: dicha estructura consiste en placas
aciculares de Si orientadas al azar en una matriz de aluminio a que forman el
microconstituyente eutéctico. Las propiedades se mejoran si se emplean elevadas
velocidades de solidificacion, ya que esto modifica la estructura de cierta
medidal22 — 24].

El cambio morfoldgico que se produce en la estructura mejora sustancialmente las
caracteristicas mecéanicas de las aleaciones Al-Si en especial la ductilidad. Desde
el punto de vista tecnoldgico es conveniente describir 3 situaciones segun el grado

de modificacion obtenido:

1) Estructura poco modificada: se manifiesta por un efecto reducido. El silicio
eutéctico presenta una morfologia globular basta y no se alcanzan a eliminar
totalmente las placas de Si.

2) Estructura bien modificada: el silicio aparece homogéneamente modificado y
perfectamente globulizado.

3) Estructura sobre-modificada: el silicio que forma parte del eutéctico se
encuentra modificado, pero aparecen bandas formadas por cristales de Si de

morfologia poliédrica que afectan la distribucion homogénea de la estructura.

Una alta velocidad de solidificacion modifica poco la morfologia del Si, sin embargo,
la adicion de elementos como Sr, Na o Sb dan mejores resultados sobre la

modificacién del Si eutéctico [22].

La figura 13 muestra comparativamente las estructuras a obtener en cada una de

las situaciones definidas anteriormente.
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Figura 13. Morfologia del Si eutéctico a) sin maodificar, b) estructura poco madificada, c)

estructura bien modificada y d) estructura sobre-modificada.

2.6 Andlisis térmico de curvas de enfriamiento: historial de
solidificacion en aleaciones Al-Si con solidificacion
cuasidireccional.

Las técnicas de andlisis térmico (TA) monitorean los cambios de temperatura en
una muestra a medida que se calienta o enfria. Los cambios de temperatura en el
material se registran como una funcién del tiempo de tal forma que permite la
deteccion de alguna transformacion de fase.

El andlisis térmico se usa ampliamente para la evaluacion de varios parametros
obtenidos durante el enfriamiento de una muestra. Ademas puede proporcionar
informacion sobre la composicion de la aleacion, el calor latente de solidificacion, la

evolucion de la fraccion solida, los tipos de fase que solidifican asi como la
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coherencia dendritica. También hay muchos otros usos para el TA tales como
determinacién del SDAS, del grado de modificaciéon y refinacibn de grano en
aleaciones de aluminio, la temperatura de liquidus y solidus, temperaturas
caracteristicas relacionadas con las regiones eutécticas y formacion de compuestos
intermetalicos [14,25].

La microestructura desarrollada durante la solidificacion no solo depende del
potencial de nucleacion y modificacion del metal fundido, sino también del gradiente
térmico impuesto durante la solidificacion por el molde. Por lo tanto, las
caracteristicas microestructurales de la colada pueden estimarse examinando los
parametros caracteristicos de la curva de enfriamiento obtenida durante el analisis
térmico[14].

La relacion temperatura/tiempo en el andlisis térmico de muestras da como
resultado una curva de enfriamiento simple (Figura 14) donde se muestra el inicio
del proceso de solidificacién (desarrollo de una red dendritica (1)) seguida de la

reaccion eutéctica (2)

T(°C)
620
600 -
590 1
558 1
510 1
520 1
500

480 1

1

0 50 100 150 200 250 300 350

Tiempo de solidificacion (s)
Figura 14. Curvas de enfriamiento tipicas de las aleaciones hipoeutécticas del sistema Al-Si
Se puede obtener mas informacién sobre el proceso de solidificacion si se calcula
la primera derivada de la curva de enfriamiento, como se muestra en la figura 15.

La derivada en cada punto de la curva es numeéricamente igual a la pendiente de la

curva de enfriamiento y, por lo tanto, representa la velocidad de enfriamiento del
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metal solidificandose. Cuando aumenta la derivada, esto significa que algo sucedio
para reducir la velocidad de enfriamiento, como la formacion de una nueva fase la

cual libera un calor latente de formacion.

dT/dt
(oc/s)

1.0
r0.5
0.0

r-0.5

0 50 100 150 200 250 300 350

Tiempo de solidificacion (s)

Figura 15. Primera derivada de la curva mostrada en la figura 14.

Analizando mas detalladamente la figura 15, en el punto 1 de la curva, la derivada
se dispara rapidamente hasta un maximo, y luego vuelve a bajar. En otras palabras,
esta rapida liberacion de calor es causada por la repentina nucleacion de los granos
de la fase a. Con el tiempo, la tasa de nucleacién disminuye y el crecimiento frontal
de las dendritas de aluminio se produce en el centro de la muestra desde las
paredes ligeramente mas frias (region 2 de la curva). Después de algun tiempo, las
dendritas llenan el molde, y el crecimiento restante de las dendritas solo puede
ocurrir lateralmente (este engrosamiento de las dendritas ocurre en la region 3). En
el punto 4 hay otro rapido aumento en la derivada, que corresponde a la aparicion
repentina de cristales de silicio. El crecimiento del silicio continda hasta la region 5
de la curva. Las regiones 4 y 5 muestran que, al igual que la formacion de granos
de aluminio, el crecimiento de silicio es rapido al principio, disminuyendo a medida
gue avanza la solidificacion. Y finalmente, en el punto 6, aparece la formacién de
algun otro compuesto relacionado con la composicién de la aleacion los cuales
pueden ser Al2Cu o Mg2Si, la aparicion de esta fase es apenas perceptible en la
curva original no asi en la primera derivada, la solidificacion es completada al llegar

a la region 7[3].
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2.7 Efecto de la adicién de agentes nucleantes sobre la curva de
enfriamiento.

El aluminio contiene un nimero bajo de particulas que funcionan como centros de
nucleacion ademas de que estas particulas tienen un potencial de nucleacién
deficiente, por ejemplo, necesitan de altos subenfriamientos (3-4°C) antes de que
se activen y den paso a la formaciéon de embriones. Aguellos que si llegan a alcanzar
el radio critico seran capaces de crecer hasta formar un nucleo y a partir de ese

punto, comienzan a crecer de forma radial.

La primera parte de una curva de enfriamiento que representa una muestra de este
tipo se mide cerca de la pared del molde donde la masa fundida se enfria de manera

mas eficiente, y puede tener el aspecto principal que se muestra en la figura 16.

En un proceso de fundicion la transformacion de liquido a soélido ocurre en dos
etapas: la primera es la nucleacion de la fase solida a partir de la fase liquida y la
segunda, se refiere al crecimiento de los ndcleos a medida que desciende la
temperatura.

Cuando el metal liquido entra en contacto con las paredes del molde se lleva a cabo
la formacion de una nueva fase provocado por la transferencia de calor dando paso
a la formacion de cristales rodeados de liquido. Durante la nucleacion, el sistema
debe absorber energia para poder formar los nucleos (proceso endotérmico) pero
una vez que se forman los nicleos y empiezan a crecer, el sistema libera energia
conocida como “calor latente de solidificacién”. En la figura 16 es posible ver este
efecto por el aumento de la temperatura; a este proceso también se le conoce como
recalescencia. De manera analitica, al observar la primera derivada de la curva de
enfriamiento se observa que esta alcanza un valor maximo correspondiente a una

transformacion de fase, en este caso, la solidificaciéon[1 — 3,7 — 10].
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Figura 16. Primera parte de la curva de enfriamiento (y su derivada) del metal liquido cerca de la
pared del molde, donde: Te: Temperatura de equilibrio de liquidus, Tc: Temperatura de crecimiento,
Tn: Inicio de nucleacién. Tn es llamado “potencial” de nucleacién de las particulas presentes en el
bafio metalico. Este punto es facilmente reconocido por el cambio repentino en la derivada, como se
indica en la imagen, Twin: En este punto, los nuevos cristales nucleados han crecido hasta tal punto
que el calor latente liberado equilibra el calor extraido de las muestras. Después de este momento,
el metal liquido aumenta su temperatura hasta la temperatura de crecimiento en estado estable. El
periodo de tiempo necesario para este calentamiento se denomina periodo de “recalescencia”

Para llevar a cabo la nucleacion sin presencia de particulas refinadoras, es
necesario un subenfriamiento grande (3-4°C) lo que dara como resultado, una
estructura de granos gruesos. Sin embargo, al afiadir particulas estables al bafio
metalico (agentes nucleantes) estas fungen como centros de nucleacién
suprimiendo el gradiente térmico necesario para llevar a cabo la nucleacién (0.1-
0.2C°) obteniéndose, estructuras mas finas y curvas caracteristicas como la

mostrada en la figura 17.
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Figura 17. Curva de enfriamiento y su derivada para una muestra con la adicién de particulas de Ti-
B. La temperatura de nucleacion (Tn) esta por encima de la temperatura de crecimiento real del metal
liquido. La funcion de la recalescencia muestra un valor muy bajo de (dT/dt) max, que indica una

muestra de grano refinado

Como se ve en la figura 17, la nucleaciéon comienza por encima de la temperatura a
la que nuclea la fase solida sin la adicién de agentes nucleantes. Esto significa que
pueden formarse nuevos nucleos, no solo en las paredes del molde, sino también
desde el seno del metal liquido y en los alrededores. Lo anterior es la base del
refinamiento del grano y da, como consecuencia, la formacion de una estructura de

granos equiaxiales finos [3 — 9].
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2.8 Refinacion de grano

Las propiedades de las aleaciones base aluminio se rigen por muchas
caracteristicas estructurales incluyendo el tamafio de grano. En estas aleaciones,
el refinamiento de grano es de gran importancia para controlar las caracteristicas
metallrgicas [11]. En términos generales, propiedades tales como la resistencia a
la traccion y la elongacion se mejoran mediante el tratamiento de refinacion de
grano; aunado a la obtencion de un tamafio de grano menor, se obtiene una

reduccion de la porosidad y una mejor distribucién de las fases presentes [1, 26].

Los tres principales métodos para el refinamiento de grano en las aleaciones base

aluminio son:

1. Altas velocidades de enfriamiento (refinacion térmica)
2. Agitacion durante la solidificacion: mecénica, electromagnética o vibracion
ultrasénica (refinacidon mecanica)

3. Adicion de agentes nucleantes (refinacion quimica)

En la industria del aluminio, la préactica del refinamiento de grano esta bien
establecida [1,10] y generalmente se realiza mediante la adiciébn de aleaciones
maestras (Al-10Ti, Al-5Ti-B, Al-B) o sales, siendo el titanio y el boro, los elementos

gue mas se asocian con el refinamiento de grano de las aleaciones Al-Si.

2.8.1 El grupo Al-Ti-B. Caracteristicas de las particulas de TiBz

Las fases presentes en el sistema Al-Ti-B y su efecto en el refinamiento del grano
pueden entenderse considerando adiciones separadas de aleaciones maestras Al-
Tiy Al-B. La adicién de pequefias cantidades de Ti en el metal fundido puede causar
una reduccion drastica en el tamafio del grano.

En general, los mecanismos propuestos se basan en promover la nucleacion de los
granos de a-Al o restringir el crecimiento de los granos a-Al. El primero se basa en
la nucleacion heterogénea de los granos en las particulas insolubles de TiB20 en la

superficie de las particulas AlsTi[27].
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En la figura 18 es posible observar el lado rico en aluminio del diagrama de fases
de AI-Ti. La reaccion peritéctica ocurre a una temperatura de 665°C; a esta
temperatura se lleva a cabo la formacion de la fase a-Al la cual contiene 1.15% en
peso de Ti, mientras que el inicio de la transformacion peritéctica se lleva a cabo en
el limite con tan solo un 0.15% en peso de Ti. Ambas concentraciones son mucho
mas altas que la concentracion de Ti en solucion, 0.01% en peso. Por lo tanto, hay
dos tipos de particulas presentes: boruros (solucion solida de (Ti,Al)B2) y aluminuros
(AlsTi); la nucleacion del grano de la fase a-Al se promueve por la presencia de boro

en forma de particulas de boruro [6,11,27].
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Figura 18. Seccion rica en Al del diagrama Al-Ti
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La adicion conjunta de Tiy B es responsable de un efecto de refinamiento de grano
mayor que la adicién de cualquiera de los elementos individuales.

2.8.2 El grupo Al-Ti. Caracteristicas de las particulas TiAls

Las adiciones de titanio se realizan a través de aleaciones maestras de aluminio,
que contienen entre el 5 o0 10% de Ti. Estos materiales contienen numerosos
cristales del compuesto de aluminuro de titanio, TiAls.

Cuando se agrega una aleaciéon maestra, generalmente unos pocos minutos antes
de la fundicion, muchas de estas particulas microscopicas se liberan en el bafio
metélico. Cuando el cristal de TiAls entra en contacto con el aluminio liquido,
comienza a disolverse. Esto significa que el metal liquido en la superficie se
enriquece en titanio. EI metal rico en Ti en contacto con el aluminuro puede
comenzar a solidificar a una temperatura por encima del punto de fusion de la
aleacion base. De ahi, la primera nucleacion del aluminio sélido estara en la
superficie de la particula de aluminuro, como se muestra en la figura 19. El cristal
de aluminio crece alrededor de la superficie de aluminuro. En el proceso se
consume el Ti disuelto en la vecindad de la particula; el crecimiento se detiene a
medida que el metal se enfria ain mas, comienza el crecimiento dendritico y

continua a medida que avanza la solidificacion[17].

QO @ ©® 60O 0

a) b)

Figura 19. a) Nucleacioén de los granos de aluminio a partir de particulas de TiAls, b) tipica imagen
de SEM de TiAlz
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2.9 Alteracion a la calidad de los aditivos en el bafio. Influencia
del estado de los aditivos en la eficiencia de la refinacién de
grano alfa pro-eutéctico.

TiAls. Estos cristales presentan un bajo poder nucleante. Los cristales de TiAlz
también tienen una solubilidad relativamente alta en el aluminio. Por ambas
razones, es necesario afadir una alta cantidad de Ti para obtener granos finos

homogéneos.

TiB2. Estas particulas son excelentes nucleantes. Las particulas de diboruro tienen
una baja solubilidad en el aluminio liquido por lo que producen un buen refinamiento

en pequefios niveles de adicion.

AlIB2- Estas particulas son las que tienen un mayor poder nucleante. Sin embargo,
las particulas de AIB2 se disuelven facilmente en el aluminio, donde reacciona con
el titanio y el estroncio que pudiera estar presente. El empleo de estas particulas en
fundiciones con altos tiempos de permanencia, produciria la generacién de lodos
los cuales son indeseables en los hornos. Asi, a pesar de su potencia como

particulas refinadores, no es recomendable su uso[6].

2.10 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

La calorimetria diferencial de barrido, o DSC, es una técnica termoanalitica en la
cual la diferencia en la cantidad de calor requerida para aumentar la temperatura de

una muestra y la referencia se mide como una funcion de la temperatura.

Es ampliamente utilizado en entornos industriales como un instrumento de control
de calidad debido a su aplicabilidad en la evaluacién de la pureza de la muestra y
para el estudio del curado de polimeros. Debido a esto, la calorimetria diferencial
de barrido se ha revelado como una técnica importante en el campo de la Ciencia
de Materiales debido a su elevado grado de sensibilidad y a su rapida velocidad de

analisis [28].
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En la técnica experimental de Calorimetria Diferencial de Barrido se dispone de dos
capsulas como se muestra en la figura 20, b), una de ellas contiene la muestra a
analizar y la otra esta generalmente vacia y es la llamada capsula de referencia. Se
usan calefactores individuales para cada capsula y un sistema de control
comprueba si se producen diferencias de temperatura entre la muestra y la

referencia.

Figura 20. a) Equipo de calorimetria diferencial de barrido, b) Capsulas o crisoles portamuestras.

En general, el programa de temperatura para un analisis de DSC esta disefiado de
tal manera que la temperatura del soporte de la muestra aumenta linealmente en
funcién del tiempo. La muestra de referencia debe tener una capacidad calorifica

bien definida en el rango de temperaturas a escanear.

Esta técnica fue desarrollada por E. S. Watson y M. J. O'Neill en 1962, y fue
introducida comercialmente en la Conferencia de Pittsburgh de 1963 sobre Quimica

Analitica y Espectroscopia Aplicada. Actualmente existen dos tipos de DSC:

e DSC con compensacion de potencia, mantiene la fuente de alimentacion
constante.

e Flujo de calor DSC, mantiene constante el flujo de calor.

El principio basico de esta técnica es que cuando la muestra experimenta una
transformacion fisica como las transiciones de fase, mas o menos calor debera fluir
hacia ella (considerando la referencia) para mantener ambas a la misma
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temperatura. Si debe fluir menos 0 mas calor a la muestra depende de si el proceso
es exotérmico o endotérmico. Por ejemplo, a medida que una muestra solida se
funde y pasa a ser un liquido, requerira que fluya mas calor hacia la muestra para
aumentar su temperatura al mismo ritmo que la referencia. Esto se debe a la
absorcién de calor por parte de la muestra, ya que sufre la transicion de fase
endotérmica de sdlido a liquido. Del mismo modo, a medida que la muestra
experimenta procesos exotérmicos (como la solidificacién), se requiere menos calor

para elevar la temperatura de la muestra.

Al observar la diferencia en el flujo de calor entre la muestra y la referencia, los
calorimetros diferenciales de barrido pueden medir la cantidad de calor absorbido o
liberado durante tales transiciones. La técnica DSC también se puede usar para

observar cambios fisicos mas sutiles, como las transiciones vitreas.

El resultado de un experimento de DSC es una curva de flujo de calor en funcion de
la temperatura o el tiempo como se observa en la figura 21. Hay dos convenciones
diferentes: las reacciones exotérmicas en la muestra se muestran con un pico
positivo o negativo, dependiendo del tipo de tecnologia utilizada en el experimento.
Con estos datos se pueden obtener temperaturas y entalpias de transicién o de

reaccion [29].

55734°C

59525°C

578.41°C
167 7Jig

Heat Flow (Wig)
)
I

618.76°C

59161°C

T T T
100 300 500 700
Temperature (°C)

Figura 21. Curvas clésicas obtenidas por DSC
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Capitulo 3

Desarrollo experimental

En la siguiente seccidn se detalla el procedimiento experimental para la obtencion
de las aleaciones base asi como la realizacion de los tratamientos de refinacién de
grano. Se describe también la metodologia para la obtencion de curvas de
enfriamiento mediante el uso de termopares y mediante calorimetria diferencial de
barrido. Por dltimo, se detalla la preparacion y caracterizacibn macro vy

microestructural de las muestras.

3.1 Elaboracion de aleaciones

Se prepararon 6 Kg de las aleaciones 355 y 356 en un horno de crisol a 800°C en
el cual se afiadié Si puro y la aleacion maestra Al-50%Si al bafio metalico de
aluminio para obtener el porcentaje de Si requerido.

Una vez integrado por completo el Si en el Al, se afiadié un fundente convencional
de limpieza (KCI-NaCl) y se tom6 una muestra para determinar la composicion
quimica final por medio de un equipo de espectrometria de emision atbmica marca
spectrolab modelo M8. Posteriormente, se procedié a vaciar el material liquido al
Molde Patron (M) y al molde permanente en forma de cufia (C) los cuales fueron
previamente precalentados y pintados con pintura de grafito (figura 22). Las piezas
obtenidas a partir de estos moldes serviran de referencia para la evaluacion de la

eficiencia de la refinacion. El material restante fue vaciado en lingoteras.
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Figura 22. Moldes permanentes empleados: A) Cufia y B) Molde.

3.2 Tratamiento de refinacion
El disefio experimental para la realizacion del tratamiento de refinaciéon de grano

consisti6 en una serie de corridas experimentales empleando los dos agentes
refinadores propuestos (aleaciones maestras Al-10Ti y Al-5Ti-1B) asi como tres
niveles de refinacion para relacionar la refinacion térmica con la refinacion quimica
[bajo (0.1% Ti), medio (0.15% Ti) y alto (0.2%)].

Se realizaron seis corridas experimentales para cada aleacion (tres niveles de
refinacion por cada aleacién maestra). La cantidad de Ti correspondiente a cada

nivel es mostrada en el disefio experimental de la tabla 3.

Para los tratamientos de refinacion se empled una cantidad de 273 g de la aleacion
base 355 la cual se refundié a una temperatura de 750° C en un horno eléctrico de
resistencia. En seguida, se adicion6 el porcentaje de Ti correspondiente al nivel bajo
de refinacion (0.1% Ti) empleando la aleacion maestra Al-10Ti y después de 10 min
de permanencia, el metal liquido fue vaciado en el molde metalico tipo cufa
previamente precalentado y pintado con pintura de grafito. La refinacién con los
niveles medio (0.15% Ti) y alto (0.20% Ti) y posteriormente el uso de la aleacién
maestra Al-5Ti-1B en sus tres niveles de refinacion, fue llevada a cabo siguiendo el
mismo procedimiento. La metodologia para el tratamiento de refinacion de la

aleacion 356 fue similar a la descrita anteriormente.

46



Hurtado Esquivel David Facultad de Quimica,
UNAM

Tabla 3. Tipo y cantidad de Agente Refinador

% Ti Nivel de Refinacion Al-10Ti (g) Al-5Ti-1B (9g)
0.1 Bajo 3.09 2.96
0.15 Medio 4.63 6.05
0.20 Alto 6.17 9.13

3.3Andlisis térmico mediante curvas de enfriamiento

Se regqistré el historial térmico de las piezas elaboradas por medio de un sistema
adquisidor de datos lothec Tempscan 1100® conectado a una computadora portatil.
Los datos se recabaron cada 250 ms empleando para ello termopares tipo K
(Cromel-Alumel) ubicados en el centro del molde tipo cufia tal como se muestra en
la figura 23; el primer termopar a una altura de 1 cm desde la parte inferior del molde

y el segundo, 2.5 cm por arriba del primero.

- y

Figura 23. Configuracion en el molde cufia: A) Termopar superior, B) Termopar inferior.

3.4 Preparacion Macroestructural
Las piezas obtenidas de cada aleacion (Molde y cufia) se seccionaron a fin de

obtener muestras representativas. Las piezas fueron cortadas de forma transversal
y se obtuvieron muestras de aproximadamente 1 pulgada como se observa en la
figura 24. Estas muestras se sometieron a una preparacion metalografica
convencional. El desbaste se realiz6 empleando lijas de SiC en orden descendentes
desde lija No. 240 hasta 1200 y posteriormente, fueron atacadas quimicamente por
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inmersion en una solucion de CuClzal 20% en vol.; después se realiz6 un decapado
en un bafio de HNOs:HF en una relacion 6:1. Enseguida, se enjuagaron con agua y
se secaron con aire caliente. Finalmente se midio el tamafio de grano mediante lo
establecido en la norma ASTM E112 [30].

Figura 24. Corte transversal realizado a las piezas para su andlisis macro y microestructural.

3.5 Preparacion Microestructural
Las muestras fueron pulidas en pafio grueso policloth aplicando como abrasivo

Al203 de 3 ym y agua como lubricante. Después se sometieron a un pulido fino

empleando un pafio microcloth y Al2Os de 0.05 uym vy tartrato de potasio.

Concluido el pulido fino, las muestras fueron atacadas con reactivo Keller durante 8
segundos. En seguida, se procedié a tomar microfotografias en el microscopio
Optico Olympus modelo PMG3 con una camara INFINITY1-2C a 100X, 200X y 500X.
Obtenidas las microfotografias, se realizé la medicion del SDAS empleando un

software para andlisis de imagenes (Image-Pro-Plus).

3.6 Ensayo de dureza

Todas las muestras fueron emparejadas, eliminando los relieves o planos que
pudieran provocar algun problema en la toma de datos. Se realizé la toma de
durezas Brinell en un durometro Brinell modelo THB-3000E utilizando un identador

de 5 mm aplicando una carga de 62.5 Kgf durante 30s.
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La dureza fue medida en al menos 5 puntos diferentes de la pieza, realizando un
barrido en el centro de la pieza desde la parte superior hasta la parte inferior.

3.7 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Se tomaron aproximadamente 45 mg de muestra de aquellas piezas en las cuales
el tratamiento de refinacion tuvo mejores resultados ademas de las piezas blanco
para posteriormente realizar el DSC en un equipo TG-DTA/DSC modelo LABSYS y
un procesador de datos set soft 2000 (figura 25) con un flujo de Ar, a una velocidad

de calentamiento de 10°C/min en un ciclo de calentamiento y enfriamiento.

T

Figura 25. Equipo empleado para la realizacion del DSC
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Capitulo 4

Resultados y andlisis de resultados

Los resultados se presentan en diferentes secciones: analisis quimico, tamafo de
grano, caracterizacion microestructural y analisis térmico de curvas de enfriamiento.
En cada seccidn, los efectos de la velocidad de enfriamiento y de los refinadores de

grano empleados son analizados.

Los resultados del analisis de composicion quimica de las aleaciones
experimentales se presentan en la tabla 4; la composicién quimica nhominal también
es incluida. Los valores de Si para ambas aleaciones cumplen con el estandar
requerido por lo cual son apropiadas para ser trabajadas como aleaciones 355 y
356.

Tabla 4. Resultados de las composiciones quimicas experimentales
de las aleaciones 355 y 356

Aleacion %
Si Fe Cu Mn Mg Zn Ti Otros Al
355 Nominal 4555 02 1-15 0.1 0.4-0.6 0.1 0.2 0.15 balance
355 Experimental 4.94 0.14 0.01 0.01 0.01 0.15 0.05 0.01 balance
356 Nominal 6.5-75 0.6 0.25 0.35 0.2-0.45 0.35 0.25 0.01 balance
356 Experimental 6.7 0.12 0.004 0.005 0.01 0.13 0.05 0.01 balance

Nota: Las composiciones quimicas obtenidas para ambas aleaciones no corresponden para ser denominadas como 355

y 356, si no como D355 y D356 debido al nivel del contenido de los elemento aleantes

El analisis quimico para cada tratamiento de refinacion (bajo, medio y alto) para la
aleacion 355 se observa en la tabla 5. Los niveles de Ti en cada pieza son muy
cercanos a los valores esperados correspondientes a los niveles medio y alto de
refinamiento (0.15% y 0.20%, respectivamente). Una excepcion se obtuvo con el
nivel de refinamiento bajo (0.1% Ti) donde el porcentaje de titanio conseguido fue

menor posiblemente a causa de una deficiente incorporacion al bafio metélico.

Tabla 5. Composicién quimica de las aleaciones 355 y concentraciones de Ti empleando la
aleacion maestra Al-10Ti
%

Nivel de Refinacién Si Ti Cu Mn Mg Zn Fe Otros Al
Norma 4555 02 115 01 04-06 0.1 0.2 0.15 balance
Blanco 4.94 0.05 0.01 o0.01 0.01 0.15 0.14 0.01 balance

Bajo 4.93 006 001 001 0.009 014 0.15 0.01 Dbalance
Medio 4.86 0.17 001 001 0.009 015 0.14 0.01 Dbalance

Alto 4.72 021 01 001 0.009 0.14 014 0.01 Dbalance
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La aleacion 356 alcanz6 el % Ti requerido para cada uno de los niveles de refinacion

esperados (0.1%, 0.15% y 0.2%) tal como se muestra en la tabla 6.

Tabla 6. Composicién quimica de las aleaciones 356 y contenidos de Ti empleando la
aleacién maestra Al-10Ti

%

Nivel de Refinacién Si Ti Cu Mn Mg Zn Fe Otros Al
Norma 6.5-75 025 025 035 0.2-045 035 0.6 0.01 Dbalance
Blanco 6.7 0.05 0.004 0.005 0.01 0.13 0.12 0.07 balance

Bajo 6.45 0.1 0.003 0.006 0.009 0.13 0.12 0.01 balance
Medio 6.35 0.15 0.003 0.005 0.007 0.13 0.12 0.01 balance
Alto 6.32 0.22 0.003 0.005 0.007 0.13 0.112 0.01 balance

De la misma forma que con el agente refinador Al-10Ti, se obtuvieron las
composiciones quimicas de los tratamientos de refinacion con el agente refinador
Al-5Ti-1B. Para la aleacion 355 se obtuvieron valores cercanos a los definidos para

los distintos grados de refinacion (Tabla 7).

Tabla 7. Composicién quimica de las aleaciones 355 y contenidos de Ti empleando la aleacién
maestra Al-10Ti-1B
%

Nivel de Refinacion Si Ti Cu Mn Mg Zn Fe Otros Al
Norma 4555 02 1-15 01 0406 01 0.2 0.15 balance
Blanco 494 0.05 0.01 0.01 0.01 0.15 0.14 0.01 balance
Bajo 479 0.09 0.009 0.009 0.007 0.15 0.14 0.02 balance
Medio 475 0.13 0.01 0.009 0.006 0.15 0.14 0.01 balance

Alto 471 0.18 0.01 0.009 0.006 0.14 0.14 0.01 balance

Para la aleacion 356 con el refinador Al-5Ti-1B se alcanzo con el contenido de Ti
establecido (Tabla 8), a excepcion de la pieza con el nivel de refinacion alto donde
el valor alcanzado (0.14% Ti) se encuentra por debajo de lo definido (0.2% Ti).

Tabla 8.- Composicién quimica de las aleaciones 356 y contenidos de Ti empleando la aleacion
maestra Al-10Ti-1B

%

Nivel de Refinacion Si Ti Cu Mn Mg Zn Fe Otros Al
Norma 8.5-95 0.2 0.2 0.1 0507 01 0.2 015 balance
Blanco 6.7 0.05 0.004 0.005 0.01 0.13 0.12 0.07 Dbalance
Bajo 6.77 0.09 0.006 0.006 0.008 0.14 0.12 0.03 balance
Medio 6.52 0.14 0.004 0.005 0.008 0.13 0.12 0.04 balance

Alto 6.3 0.16 0.003 0.005 0.007 0.13 0.12 0.01 balance
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4.1 Analisis microestructural

En el analisis microestructural se estudi6 la variacion del SDAS en funcion del
porcentaje de refinador adicionado y de la velocidad de enfriamiento la cual esta
directamente relacionada con la posicion en la pieza. En este trabajo se analizaron

tres zonas en particular tal como se muestra en la figura 26.

Zonainferior
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Zonasuperior

Figura 26. Cufia y detalle de las zonas donde se realizaron las mediciones de SDAS: A)
superior, 4.5 cm desde la punta; B) Intermedio, 3 cm desde la punta; y C) Inferior, 1.5 cm

desde la punta.

Primeramente se midié y comparé el tamafio del SDAS en el molde y en la cufia (M
y C, respectivamente); el objetivo es tener un precedente del efecto de la velocidad
de enfriamiento sobre el refinamiento de grano en las muestras sin agente

nucleante.

Los valores del SDAS para la muestra del molde permanente de la aleacién 355 en
las tres zonas de andlisis se presentan en la tabla 9. Los resultados no muestran
una variacion en el tamafio del SDAS; esto es de esperarse debido a que el espesor
del molde es el mismo en toda la pieza por lo cual, la velocidad de enfriamiento sera
relativamente la misma y no habra modificaciones en el espaciamiento dendritico
secundario. Por otro lado, la variacion en el espesor del molde metdlico en la cufia

B genera un cambio en el SDAS resultado de la velocidad de enfriamiento.
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El valor del SDAS para el molde permanente para la aleacion 355 es de 50.21um

en promedio muy cercano al valor de SDAS reportado en la literatura (47um) [3,31].

Tabla 9. Variacién del SDAS en funcién de la posicién en las piezas para aleacion 355*
empleando la aleacién maestra Al-10Ti en molde permanente

Posicion M C Bajo . Medio_ Alto .
(0.06%Ti) (0.17%Ti) (0.21%Ti)
Inferior 51.47 22.38 23.31 21.36 20.43
Intermedio 48.98 33.45 34.53 28.34 26.8
Superior 50.19 42.96 42.42 36.88 33.06

*Valor de SDAS en pym

La tabla 9 permite observar que la zona inferior de las cufias es la que presenta los
menores valores del SDAS resultado del efecto combinado de la alta velocidad de
enfriamiento y la presencia del agente refinador. En la zona intermedia, la velocidad
de enfriamiento disminuye por lo que el SDAS presenta un incremento en su valor.
Por dltimo, en la zona superior present6 el valor mas alto de separacién entre los
brazos dendriticos secundarios y la menor velocidad de enfriamiento; esto es de

esperarse debido a que en esta zona la pieza cuenta con las mayores dimensiones.

Al trabajar con el mismo molde cufia para los tratamientos de refinacién se espera
qgue la velocidad de enfriamiento se mantenga constante para cada una de las
zonas. Por lo cual, la variable a considerar durante el tratamiento es la cantidad de
agente refinador afiadido.

En la tabla 9 se observa que la mayor variacion se alcanza en la zona superior de
la pieza donde el valor del tamafio de grano varia aproximadamente un 25% al
cambiar el nivel de refinaciéon de bajo hasta un nivel alto. Por el contrario, en la zona
inferior se conserva la tendencia en la disminucion del SDAS pero dicha variacion
es minima (12%). La disminucién del SDAS en las aleaciones 355 se observa en la
figura 27. Las aleaciones 355 no presentaron un nivel de modificacion significativo
por lo que se puede asumir que la variacion de la velocidad de enfriamiento asi
como la presencia de particulas de AlsTiyTiB2, no potencializan la modificacion del

microconstituyente eutéctico.
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Igual que la aleacién 355, la aleacion 356 presenta valores de SDAS en el molde

permanente (29.33um) cercanos a los reportados en la literatura (33um) [3,31].

Por otro lado, al interpretar los resultados obtenidos en la aleacién 356 se observa
que las piezas poseen un patron dendritico mas marcado que las piezas de la
aleacion 355. De igual forma que en la primera aleacién, existe una diferencia en el
SDAS del molde y cufia (M y C, respectivamente). Mientras que en M no varia el
valor del espaciamiento dendritico secundario; en C existe una variacion de este

principalmente por la variacion de las velocidades de enfriamiento.

En la tabla 10 es posible encontrar un comportamiento similar al que se presenta en
la aleacion 355. Para las aleaciones 356 en los distintos niveles de refinacion (bajo,

medio y alto) el valor del SDAS disminuye cuando la cantidad de Ti es mayor.

Existe una mayor variacion del SDAS en la aleacion 356 que en la aleacién 355

para cada uno de los niveles de refinacion, la figura 33 presenta estos cambios.

54



pineq |aAinbs3 opelnH

Nivel bajo (0.06%Ti) Nivel medio (0.17%Ti) Nivel alto (0.21%Ti)

-
@
3]
=
&
=1
o
o

O
=N
3
o
i
Cc
Z
>
<

Figura 27. Microestructuras de las piezas correspondientes a la aleacion 355 refinadas con Al-10Ti: Blanco (a: inferior, b: intermedio, c:
superior), nivel bajo (d: inferior, e: intermedio, f: superior), nivel medio (g: inferior, h: intermedio, i: superior) y nivel alto (j: inferior, k:
intermedio, |: superior)
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Figura 28. Microestructuras de las piezas correspondientes a la aleacion 356 refinadas con Al-10Ti: Blanco (a: inferior, b: intermedio,
c: superior), nivel bajo (d: inferior, e: intermedio, f: superior), nivel medio (g: inferior, h: intermedio, i: superior) y nivel alto (j: inferior, k:
intermedio, I: superior)
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Tabla 10. Variaciéon del SDAS en funcién de la posicion en las piezas para aleacion 356*
empleando la aleacién maestra Al-10Ti

Posicion M C Bajo . Medio_ Alto .
(0.1%Ti) (0.15%Ti) (0.22%Ti)
Inferior 27.12 20.33 19.08 17.41 17.27
Intermedio 29.81 23.44 25.76 24.95 24.3
Superior 30.77 28.69 27.09 26.47 29.36

*Valor de SDAS en pym

De acuerdo a la literatura [10,32] los valores SDAS obtenidos en las aleaciones 355
y 356 corresponden a valores regularmente obtenidos en piezas fabricadas en
moldes permanentes. Los valores menores del SDAS alcanzados en este trabajo
experimental, corresponden a la refinacién con un nivel alto en la zona inferior del
molde para la aleacién 356; en este caso, es posible obtener valores de SDAS

cercanos a los reportados en piezas de Die Casting (13.7um).

Se puede observar en la figura 28 que para el caso de las aleaciones 356, la
morfologia de la estructura eutéctica se ha modificado debido al refinamiento de la
fase alfa. En este caso, estos resultados confirman que las particulas que
promueven el refinamiento de grano (AlsTi y/o TiBz) presentan un efecto indirecto
sobre la morfologia de la estructura eutéctica. Estos nucleantes modifican la
estructura debido a que en el metal liquido durante el proceso de solidificacion, hay
numerosas “islas” de fase primaria y aunque el volumen del liquido interdendritico
es el mismo al generar una mayor cantidad de “islas”, el espacio entre las dendritas
es menor. Lo anterior justifica el efecto modificador casi nulo alcanzado en la
aleaciéon 355. Esta aleacion, al conseguir un menor nivel de refinacion, permite una

mayor movilidad del liquido remanente en la region interdendritica.

Varias estudios [6,12,15,25] han demostrado que el empleo de la aleacion maestra
Al-5Ti-1B presenta un mayo efecto sobre los efectos relacionados con la refinacion

de grano como es la disminucién del SDAS.

En la tabla 11. Se tiene el efecto del agente refinador Al-5Ti-1B sobre la aleacion
355, enla cual igual que al emplear la aleacion Al-10Ti se lleva a cabo la disminucién

del SDAS al ir aumentando la cantidad de agente refinador.
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Tabla 11. Variacién del SDAS en funcién de la posicion en las piezas para aleacion 355*
empleando la aleacién maestra Al-5Ti-1B

Posici6n M C Bajo _ Medio' Alto .
(0.09%Ti) (0.13%Ti) (0.18%Ti)
Inferior 51.47 22.38 30.32 23.09 19.24
Intermedio 48.98 33.45 36.00 30.14 25.18
Superior 50.19 42.96 40.81 34.25 29.92

*Valor de SDAS en um

Al realizar una comparacién entre la tabla 9 y la tabla 11, correspondiente al empleo
del agente refinador AI-10Ti y Al-5Ti-1B, respectivamente, permite determinar la
eficiencia de una aleacion frente a la otra sobre la disminucion del SDAS. El empleo
del agente refinador Al-10Ti genera grandes disminuciones del SDAS con pequeiias
adiciones del agente (0.10% Ti) no obstante al emplear el agente Al-5Ti-1B la
disminucién es menor a pequefias adiciones (0.10% Ti) sin embargo al agregar
mayores cantidades de este (0.20% Ti) se logra obtener el menor tamafio de SDAS
para la aleacion 355 para cada una de las zonas de estudio (Inferior, intermedio y
superior)

Lo anterior permite deducir que al aumentar la cantidad del agente refinador Al-5Ti-
1B aumenta de forma considerable la eficiencia de este con respecto a la
disminucion del SDAS en comparacion con el agente refinador Al-10Ti, con el cual
se logra una disminucién del SDAS con pequefias adiciones de este pero los valores
de SDAS, aun cuando se afiade una mayor cantidad de este agente refinador, son

mayores de los obtenidos con el agente refinador Al-5Ti-1B.

Las microestructuras mostradas en la figura 29, relacionan el efecto en la cantidad
de agente refinador Al-5Ti-1B con la velocidad de enfriamiento. La disminucién del
SDAS que se muestra en la tabla 16 se presenta de manera grafica en estas
microestructuras, teniendo el menor valor de SDAS en la figura 35g la cual
corresponde a las condiciones de 0.20% Ti a partir de la aleacibn maestra Al-5Ti-

1B y la mayor velocidad de enfriamiento.

Por otro lado, los resultados en los valores del SDAS al emplear el agente refinador

Al-5Ti-1B sobre la aleaci6én 356 muestran valores similares a los obtenidos
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a Figura 29. Microestructuras de las piezas correspondientes a la aleacion 355 refinadas con Al-5Ti-1B: Blanco (a: inferior, b: intermedio,

c: superior), nivel bajo (d: inferior, e: intermedio, f: superior), nivel medio (g: inferior, h: intermedio, i: superior) y nivel alto (j: inferior, k:
intermedio, I: superior)
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en con el empleo del agente refinador Al-10Ti. Esto es posible deducirlo mediante
la comparacion de los resultados mostrados en las tablas 10y 12.

Sin embargo, al igual que en la aleacion 355, al tener la mayor velocidad de
enfriamiento y al afiadir la maxima cantidad de agente refinador Al-5Ti-1B (0.20%
Ti) se obtienen los valores de SDAS mas bajos.

Tabla 12. Variacién del SDAS en funcién de la posicion en las piezas para aleacion 356*
empleando la aleacién maestra Al-5Ti-1B

Posicion M C Bajo . Medio_ Alto :
(0.09%Ti) (0.14%Ti) (0.169%Ti)
Inferior 27.12 20.33 22.02 19.73 14.62
Intermedio 29.81 23.44 25.34 26.45 23.95
Superior 30.77 28.69 30.48 27.65 27.11

*Valor de SDAS en pm

Obtener valores de SDAS parecidos al emplear uno u otro de los agentes
refinadores en estudio, demuestra que la aleacion 356 responde de mejor manera
a la refinacibn quimica en comparacion de la aleacion 355 la cual presenta

diferentes resultados al cambiar de una aleacién maestra a otra.

Desde el punto de vista econémico, la refinacion de la aleacion 356 puede llevarse
a cabo con la aleacion Al-10Ti la cual en comparacion con la aleacion Al-5Ti-1B es
hasta un 50% mas barata, y se obtendra resultares muy similares de una forma mas

econdmica.

En lafigura 30, es posible observar la disminucion del SDAS al aumentar la cantidad
de agente refinador, sin embargo, el SDAS no cambia de forma drastica conforme
se reduce el espesor del molde como pasa con esta misma aleacion (356) pero con
el empleo de la aleacion Al-10Ti (figura 34). Lo que indica que la aleacién Al-5Ti-1B
provoca que la refinacién quimica predomine por encima de la refinacion térmica

dando cierta homogeneidad en los resultados obtenidos.
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Figura 30. Microestructuras de las piezas correspondientes a la aleacion 356 refinadas con Al-5Ti-1B: Blanco (a: inferior, b: intermedio,
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4.2 Tamaiio de grano (Refinacion)
Las macroestructuras obtenidas se presentan a continuacién. La tabla 13 muestra
la variacion tanto del tipo como del tamafio de grano en el molde y la cufia (M y C)

para los dos sistemas de aleacion sin tratamiento de refinacion de grano.

Al solidificar, las aleaciones 355 y 356 lo hacen formando una macroestructura
dendritica equiaxial y dendritica columnar, respectivamente para las piezas

obtenidas en el molde (M) y cuiia (B).

No se observa una variacion significativa en el tamafio de grano en el molde. La
refinacion de grano en el caso del molde Cufa se relaciona a la variacion en la
velocidad de enfriamiento alcanzada como consecuencia del cambio dimensional

del mismo molde.

Tabla 13. Variacién de grano en molde y cufia patrén para las aleaciones 355 y 356

Posicién Parametro 355/M 355/C 356/M 356/C
. d(mm) 0.79 1.03 3.96 -
Inferior
ASTM 11 10.5 6.5 -
Intermedio d(mm) 0.73 1.15 6.06 1.03
ASTM 115 10 55 10
Superior d(mm) 0.72 1.36 5.55 1
ASTM 11.5 9.5 5 10
*D/L 0.2 0.68
*Eqx/Col 34.06% 72.97%

*Donde:
D/L: relacién entre didmetro y longitud de los granos columnares

%EQgx/Col: Relacion entre el area total de granos equiaxiales entre los granos columnares en la
superficie de la pieza

Para el molde MP se tiene una diferencia de grano al comparar la aleacién 355 y
356. En la aleacion 356 se observa un grano columnar predominante y en menor
medida granos equiaxiales situados al centro de la pieza (Figura 31c y d) mientras

gue la aleacién 355 muestra Unicamente granos equiaxiales (Figura 31lay b).
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(b) (d)
Figura 31. Variacion en el tamafo de grano en funcién del tipo de molde y del tipo de aleacién. (a)
Molde/355, (b) Cufia/355, (c) Molde/356, (d) Cufia/356

El tipo de grano permite conocer cualitativamente el rango de solidificacion de la
aleacion; generalmente las aleaciones con una composicion cercana al eutéctico o
metales puros presentan Unicamente granos columnares (rango de solidificacion
corto), mientras que las aleaciones con un rango de solidificacion largo presentaran
granos equiaxiales, predominantemente. La transicion entre granos equiaxiales y
columnares es correspondiente a aleaciones de rango de solidificacion intermedio;

en este ultimo tipo de aleaciones coexisten tanto los granos de tipo equiaxial como
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columnares. Por lo anterior, la aleacion 355 corresponde a una aleacion de rango

largo mientras que la aleacion 356 corresponde a una aleacion de rango intermedio.

Al cambiar el tipo de molde, en este caso del molde (M) al molde cufia (C) se
observa una refinacion térmica. Lo anterior se puede observar de manera mas
evidente en la aleacibn 356, ya que de tener granos columnares
predominantemente en el molde (M) los granos pasaron a ser equiaxiales en su
mayoria al cambiar el molde. En el caso de la aleacion 355 el tamafio de grano se
redujo en las distintas zonas del molde, los granos inferiores y mas cercanos de la
pared del molde son de menor tamafio en comparacion con los de la parte superior

y central.

Es posible evaluar la eficiencia de la refinacion al comparar el tamafio de grano
alcanzado al variar la cantidad de agente refinador adicionado (tabla 14). Para la
aleacion 355, el tamafio de grano es menor conforme aumenta la cantidad de
agente refinador (Al-10Ti). Ademas, en estas muestras es posible observar el efecto
conjunto de la refinacion térmica y quimica debido a que el tamafio es mucho menor

en las caras de la pieza en contacto con el molde metalico.

Tabla 14. Variacién del tamafio de grano en funcion del nivel de refinacion y de la
posicion para la aleacion 355 empleando el refinador Al-10Ti

C . Bajo Medio Alto
Posicion  Parametro M € (006%Ti) (0.17%Ti) (0.21%Ti)
. d(mm) 079 103 0.47 0.42 0.35
Inferior

ASTM 11 10.5 12.5 13 13.3

Intermedio d(mm) 0.73 1.15 0.83 0.58 0.55
ASTM 115 10 11 12 12

Superior d(mm) 0.72 1.36 0.95 0.66 0.55
P ASTM 115 95 10.5 11.5 12

Por otra parte, al emplear el agente refinador Al-5Ti-1B se observa una menor
variacion en el tamafio de grano a lo largo de una misma pieza, en este caso, se
obtuvieron granos mas finos y uniformes comparados con los alcanzados con el
refinador Al-10Ti (Figuras 32y 33).
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(b) (©)

Figura 32. Variacion en el tamafio de grano en funcién de la posicion y del nivel
de refinacion para la aleacion 355 empleando el agente refinador Al-10Ti: (a)
Nivel bajo, 0.06% Ti; (b) Nivel medio, 0.17% Ti; (c) Nivel alto, 0.21% Ti.

@) (b) (©)

Figura 33. Variacion del tamafio de grano en funcién de la posicién y del nivel de
refinacion para la aleacién 355 empleando el agente refinador Al-5Ti-1B: (a) Nivel
bajo, 0.09% Ti; (b) Nivel medio, 0.13% Ti; (c) Nivel alto, 0.18% Ti.

En otras palabras, para la aleacion 355 el agente Al-5Ti-1B presenta una mayor
eficiencia en la refinacion de grano en comparacion con el agente Al-10Ti. Para el
caso de la aleacién 356 el efecto refinador de ambos agente es mayor que el

observado en la aleacion 355.
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La refinacion térmica presente en la aleacion 356 debido al cambio entre el molde

(M) y la cuiia (C) es significativo; se parte de un tipo de grano columnar grueso y se

obtiene una refinacion considerable de este (tabla 15).

Tabla 15. Variacion del tamafio de grano en funcién del nivel de refinacién y de la posicién
para la aleacion 356 empleando el refinador Al-10Ti

L . Bajo Medio Alto
Posicion  Parametro M ¢ (0.1%Ti)  (0.15%Ti) (0.22%Ti)
d(mm) 3.96 1.14 0.73 0.3 0.25
Inferior
ASTM 6.5 10 12.5 13.5 14.3
d(mm) 6.06 1.03 0.61 0.53 0.35
Intermedio
ASTM 55 10 11 12.3 13.3
_ d(mm) 5.55 1 0.73 0.67 0.44
Superior
ASTM 5 10 11.5 11.5 13
*D/L 0.2 0.68

*Egx/Col  34.06% 72.97%

* Donde:
D/L: relacién entre diametro y longitud de los granos columnares

%EQgx/Col: Relacidn entre el area total de granos equiaxiales entre los granos columnares en la
superficie de la pieza

Es posible observar que el tamafio de grano se reduce al aumentar la cantidad de
agente refinador Al-10Ti para la aleacién 356, tal como se muestra en la figura 29.
Al emplear el refinador Al-5Ti-1B se logra una mayor refinacion en cada uno de los
niveles que al emplear Al-10-Ti; esto es visible al comparar las figuras 29 y 30. Para
el caso especifico del nivel de refinaciéon bajo (alrededor del 0.1% Ti) se observa
gue aun cuando 34ay 35a corresponden al mismo nivel de refinacién, la refinaciéon

observada es mayor en 30a.

Al comparar el tamafio de grano obtenido al emplear el agente refinador Al-10Ti en
ambas aleaciones se observa que el efecto es mayor en la aleacion 356 ademas de

gue los granos son mas homogéneos en toda la pieza.
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(a) (b) (©)

Figura 34. Variacion en el tamafio de grano en funcién de la posicién y del nivel
de refinacion para la aleacién 356 empleando el agente refinador Al-10Ti: (a)
Nivel bajo, 0.1% Ti; (b) Nivel medio, 0.15% Ti; (c) Nivel alto, 0.22% Ti.

@) (b) (©)

Figura 35. Variacion en el tamafio de grano en funcién de la posicion y del nivel
de refinacion para la aleacion 355 empleando el agente refinador Al-10Ti: (a)
Nivel bajo, 0.09% Ti; (b) Nivel medio, 0.14% Ti; (c) Nivel alto, 0.16% Ti.

La tabla 16 muestra la variacién del tamafio de grano variando la posicién de la
pieza y la cantidad de refinador Al-5Ti-1B. Comparando estos resultados con los de
las tablas 13 y 14 correspondientes al refinador Al-10Ti se observa que el tamafio
de grano es constante en la mayoria de las piezas aun cuando la adicién de agente

refinador cambie. Lo anterior indica que el nivel alcanzado desde el nivel de
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refinacion bajo (0.1% Ti) empleando Al-5Ti-1B permite alcanzar el tamafio de grano
Optimo asi como una estructura homogénea. Con esto se establece que el agente
refinador AI-5Ti-1B proporciona una mayor y mas homogénea refinacion en todas

la pieza tanto para la aleacién 355 como para la aleacion 356.

Tabla 16. Variacion del tamafio de grano en funcién del nivel de refinacion y de la
posicion con el empleando del
refinador Al-5Ti-1B* en la cufia.

Aleacién 355 356
Nivel Parametro Bajo Medio Alto Bajo Medio Alto
(0.09%Ti) (0.13%Ti) (0.18%Ti) (0.09%Ti) (0.14%Ti) (0.16%Ti)
Inferior ASTM 15 15 15 15 15 15
Intermedio ~ ASTM 12,5 12,5 15 125 12,5 15
superior ~ ASTM 12 125 125 125 12.5 15

*los valores obtenidos del tamafio de grano de las piezas se realiz6 mediante comparacion

con patrones.

El agente AI-5Ti-1B proporciona mayor homogeneidad en el tamafio de grano que
el agente Al-10Ti; al afiadir un nivel alto de este refinador se alcanza una completa
homogeneizacion del grano. En este punto se pierde el efecto de la refinacion
térmica lo que indica que la refinacion es controlada por la adicién del agente

quimico

Con los resultados anteriores, se realizé una evaluacion del Costo de Produccién
para identificar y comparar los refinadores (Al-10Ti y Al-5Ti-1B) en términos del
costo asociado partiendo de la cantidad de refinador requerida para alcanzar el nivel

de refinacién éptimo.

Tomando como base el valor de SDAS determinado mediante el analisis
microestructural y los reportados en la literatura por Lennart Beackerud [3] y M. B.
Djurdjevic [31], desde la parte inferior y hasta la parte superior (6 cm de altura) de
la cuiia, los valores del SDAS esta dentro de los valores correspondientes para ser

considerada como molde permanente.
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Figura 36. Determinacion de la cantidad de a Ti necesario para la obtencién de grano ASTM en las
aleaciones 355 y 366: a) empleando el agente refinador Al-10Ti y b) empleando el agente refinador
Al-5Ti-1B

Conforme a los resultados expuestos en la figura 36 es posible determinar que la
cantidad necesaria de Ti para la obtencion de un tamafio de grano igual a 11 ASTM
es de aproximadamente 0.087 %Ti para la aleacién 355 y de 0.093% Ti para la
aleacién 356 empleando como agente refinador la aleacion maestra Al-10Ti. Sin
embargo, al emplear el agente refinador Al-5Ti-1B las cantidades necesarias
disminuyen significativamente: para la aleacion 355 es necesario la adicién de
0.063%Ti mientras que para la aleacion 356 la adicion es igual a 0.08 %Ti. Esto
significa una disminucién del 27.57% y 13.97% de agente refinador necesario para
la obtencion de grano 11 ASTM al cambiar de agente refinador Al-10Ti a Al-5Ti-1B.
Esto permite determinar que la aleacidbn maestra Al-5Ti-1B tiene una mayor
eficiencia en la refinacion de grano que la aleacién Al-10Ti.

Desde el punto de vista econdmico, la opcién mas viable es el refinador Al-10Ti ya
que el costo asociado a su empleo en el tratamiento de refinacion representa la
mitad del generado al usar el refinador Al-5Ti-1B, de acuerdo a la tabla 17. Si bien,
el empleo del refinador Al-10Ti sefiala un menor costo de produccion, esto solo
asegura la obtencion de un tamafio de grano mayor a 11 ASTM pero no la

homogeneidad en el tamafio de grano en toda la pieza; caso contrario al emplear la
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aleacion Al-5Ti-1B en la cual no solo se asegura un tamafio de grano mayor a 11

sino también la homogeneidad en toda la pieza.

Tabla 17. Costo de produccion asociado a la obtencidn de un tamafio de grano mayor a 11

ASTM. Balance de carga: 1 tonelada de la aleacion 355 y 356.

Refinador
355 356
Al-10Ti Al-5Ti-1B Al-10Ti Al-5Ti-1B
Cantidad de refinador empleado 0.087% Ti 0.063% Ti 0.093% Ti 0.08% Ti
Cantidad en peso requerida 9.67 Kg 14 Kg 10.33 Kg 17.78 Kg
Costo del refinador por Kg $4.5 usd $4.6 usd $4.5 usd $4.6 usd
Inversion $43.51 usd $64.4 usd $46.49 usd $81.79 usd
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4.3 Analisis de curvas de enfriamiento y resultados de DSC

En las figuras 37 y 38 se muestra el historial térmico de las aleaciones 355 y 356.
En estas curvas de enfriamiento se observan las temperaturas de interés:
temperatura de formacioén de a(Al) y la temperatura de transformacién eutéctica;
adicionalmente se presentan la formacion de algunos compuestos. Un analisis

puntual ayudaria a confirmar la formacion de terceras fases.

En la figura 37 se muestran las curvas de enfriamiento para la aleacion 355. Las
figura 37a y 37b muestran el efecto refinador del agente Al-10Ti en la parte inferior
y superior de las piezas, respectivamente.

En las curvas de enfriamiento el punto sefialado con la letra A corresponde al inicio
de la formacion de la red dendritica (temperatura de liquidus), la letra B indica la
temperatura de transformacion eutéctica mientras que la letra C corresponde a la

temperatura de la formaciéon de algan compuesto.
A L—— «a
B:L———> a+Si

C:a+E——1>X

Cuando la cantidad del agente refinador Al-10Ti aumenta en la parte inferior de la
pieza, la temperatura de formacién de la fase a aumenta aproximadamente de 615
al emplear un nivel de refinacion bajo hasta 630 al emplear un nivel alto. Por otro
lado, el subenfriamiento AT presente en la formacién de la fase a como del eutéctico
(E) disminuye con la adicién del agente refinador, siendo minimo este valor al tener

un nivel de refinacion alto.

La parte superior de la pieza difiere con la parte inferior en la formacién de algunos
compuestos, los cuales no son posible observarse al aumentar la velocidad de

enfriamiento.

El empleo del agente refinador Al-5Ti-1B muestra un mayor aumento de la
temperatura de formacion de la fase a y una mayor reduccion de los

subenfriamientos en comparacion con el agente refinador Al-10Ti.
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En la figura 38 se aprecia el efecto de los dos agentes refinadores (Al-10Ti y Al-5Ti-
1B) al emplear la aleacidén 356. Al igual que la aleacion 355, al aumentar la cantidad
de agente refinador, se aprecia un cambio en la temperatura de formacion de la fase
a y el abatimiento de los subenfriamientos para la fase a y del microconstituyente

eutéctico.

Inferior Superior
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Figura 37. Curvas de enfriamiento para la aleacion 355.Tratada con Al-10Ti y un %Ti residual de 0.06% (bajo), 0.17%
(medio) y 0.21% (alto): a) parte inferior y b) parte superior de la pieza. Aleacién 355 tratada con Al-5Ti-1B y %Ti
residual de 0.09%(bajo), 0.13%(medio) y 0.18% (alto): c) parte inferior y d) parte superior de la pieza.

En esta aleacién (356), igual se presenta la formacién de un compuesto tal como se

aprecia en las curvas de enfriamiento (figura 44).
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Figura 38. Curvas de enfriamiento para la aleacién 356.Tratada con Al-10Ti y un %Ti residual de 0.1% (bajo),
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0.15% (medio) y 0.22% (alto): a) parte inferior y b) parte superior de la pieza. Aleacién 356 tratada con Al-5Ti-1B y
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El aumento en la cantidad de agente refinador (Al-10Ti o Al-5Ti-1B) no provoca una
variacion en la temperatura de formacion de la fase a para una misma posicion; sin
embargo, al pasar de la parte inferior a la parte superior de la pieza, la temperatura
de formacion de la fase a pasa de 615 a 630°C. Por otro lado, el subenfriamiento
requerido para la formacion del microconstituyente eutéctico es abatido de mayor

forma al emplear el refinador Al-5Ti-1B que el Al-10Ti.

El analisis de una curva de enfriamiento de manera detallada se realiza mediante
su derivada, la cual permite obtener informacion mas precisa sobre las temperaturas
a las cuales se llevan a cabo las trasformaciones de fase tal como se muestran en
las figuras 39-42. Cada una de estas corresponde a una pieza en particular, asi
como para una posicion especifica dentro de la pieza y para alguno de los agentes

refinadores.

En estas curvas es posible observar distintas zonas sefialadas con numeros del 1
al 7 que indican etapas durante el proceso de solidificacion, para poder realizar la

comparacion entre las curvas es importante mencionar estos procesos:

1- Formacién de la fase primaria
2- Crecimiento de las dendritas

3- Engrosamiento de las dendritas

4 y 5- Formacion y crecimiento del microcontituyente eutéctico
6- Formacion de algin otro compuesto

7- Fin de la solidificacion.

La figura 39 correspondiente a las curvas de enfriamiento de la aleacion 355 con la
adiciébn de ambos agentes refinadores Al-10Ti y Al-5Ti-1B (izquierda y derecha,
respectivamente) en los 3 diferentes niveles de refinacion; Estas curvas permiten
comparar la variacion de los parametros térmicos y sobre todo el efecto de las

variables en estudio.

Durante el andlisis térmico de las curvas es posible determinar la ausencia de la

formacion de algun compuesto (punto 6), esto puede ser consecuencia de la alta
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velocidad de enfriamiento, lo que impide la formacion de alguno de los compuestos.
Sin embargo, al analizar la figura 46, que corresponde a la misma aleacion con las
mismas condiciones pero con una velocidad de enfriamiento, mucho menor, es
posible detectar la formacion de algun compuesto, aunque en la curva de
enfriamiento no se observe claramente, el comportamiento de la derivada sefiala la

formacién del compuesto.

Comparando las figuras 39 y 40 se puede determinar que la variable que mas afecta
al proceso de solidificacion es la velocidad de enfriamiento mas que la cantidad y
tipo de agente refinador, sin embargo, manteniendo constante la velocidad de
enfriamiento es posible observar algunas modificaciones en los parametros
térmicos como en el caso de la figura 39c y 39f , donde al adicionar el agente
refinador Al-10Ti la temperatura de formacion de la fase primaria es menor que al
emplear el agente refinador AI-5Ti-1B, como ya se habia mencionado con
anterioridad, esto se debe a la estabilidad de las particulas AlsTi yTiB2, las cuales
fungen como centros de nucleacion haciendo que la temperaturas de formacion
sean mayores al no ser necesario un subenfriamiento para dar inicio a la
solidificacion como es el caso de aquellas aleaciones que no tienen algun agente

refinador.
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Figura 39. Curva de enfriamiento y primera derivada para la aleacion 355 en la parte inferior de la pieza en presencia del
agente refinador Al-10Ti [a) nivel alto (0.21%Ti), b) nivel medio (0.17%Ti), c) nivel bajo (0.06%Ti)] y el agente refinador Al-

5Ti-1B [d) nivel alto (0.18%Ti), e) nivel medio(0.13%Ti), f) nivel bajo(0.09%Ti)]
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Figura 40.- Curva de enfriamiento y primera derivada para la aleacion 355 en la parte superior de la pieza en presencia del
agente refinador Al-10Ti [a) nivel alto (0.21%Ti), b) nivel medio (0.17%Ti), c) nivel bajo (0.06%Ti)] y el agente refinador Al-
5Ti-1B [d) nivel alto (0.18%Ti), e) nivel medio(0.13%Ti), f) nivel bajo(0.09%Ti)]
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Capitulo 4. Resultados y Analisis de Resultados

En la tabla 18 se muestra de forma condensada las temperaturas a las que se llevan
a cabo la formacion de la fase primaria y del eutéctico dependiendo del agente

refinador, nivel de refinacion y velocidad de enfriamiento, para la cufia.

Tabla 18.- Variacion de temperatura de formacion de las fases en la aleacion 355

Parte superior Parte inferior
Temperatura °C Temperatura °C

Nucleacién Eutéctica Nucleacién Eutéctica
%Ti Al-10Ti
0.21 630.9142 575.7158 624.0274 574.4352
0.17 628.0572 577.7866 625.3009 571.7631
0.06 629.6719 574.0084 616.148 566.7607
%Ti Al-5Ti-1B
0.18 642.384 585.2921 616.86
0.13 640.4305 585.5078 633.534 583.8375
0.09 627.0756 578.0182 621.813 581.1119

Por otro lado las figuras 41 y 42 corresponden a la curvas de enfriamiento de la
aleacion 356. A diferencia de las curvas de la aleacion 355, cuando se tiene una
alta velocidad de enfriamiento si es perceptible la formacion de algun compuesto tal
como se muestran en las figuras 45, esto quiere indicar que al aumentar la cantidad
de Si se favorece la formacion de los compuestos aun cuando la velocidad de

enfriamiento es muy elevada.

Las curvas en la figura 41b presentan varios valores maximos con respecto a la
primera derivada lo que pueden indicar la formacion de compuestos que empiezan
a solidificar antes que la fase primaria sin embargo al compararlos con los resultado
presentados por DSC permite determinar que se trata de “ruido”, el “ruido” puede
ser atribuido mas que otra cosa a la sensibilidad del equipo empleada para la

adquisicién de los datos.
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Figura 41. Curva de enfriamiento y primera derivada para la aleacion 356 en la parte inferior de la pieza en presencia
del agente refinador Al-10Ti [a) nivel alto (0.22%Ti), b) nivel medio (0.15%Ti), ¢) nivel bajo (0.1%Ti)] y el agente
refinador AI-5Ti-1B [d) nivel alto (0.16%Ti), e) nivel medio(0.14%Ti), f) nivel bajo(0.09%Ti)]
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Figura 42. Curva de enfriamiento y primera derivada para la aleacion 356 en la parte superior de la pieza en
presencia del agente refinador Al-10Ti [a) nivel alto (0.22%Ti), b) nivel medio (0.15%Ti), c) nivel bajo (0.1%Ti)] y el
agente refinador Al-5Ti-1B [d) nivel alto (0.16%Ti), €) nivel medio(0.14%Ti), f) nivel bajo(0.09%Ti)]
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Las temperaturas a las que se llevan a cabo las trasformaciones de fase, la fase
primaria especificamente, en la aleacion 356 son mas altas que las que se
presentan con la aleacion 355, esto se puede ver al comparar la tabla 18 con la
tabla 19.

Tabla 19.- Variacion de temperatura de formacién de las fases en la aleacion 356

Parte Superior Parte inferior
Temperatura °C Temperatura °C
Nucleacién Eutéctica Nucleacién Eutéctica
%Ti Al-10Ti
0.22 630.914 575.715 640.543 580.49
0.15 628.057 577.786 639.737 680.092
0.1 629.671 574.008 636.317 579.156
%Ti Al-5Ti-1B
0.16 629.442 580.924 631.535 577.862
0.14 644.392 577.29 642.137 680.771
0.09 628.116 580.005 617.27 571.273

La adicién de un agente refinador en la aleacién 356 tiene un mayor impacto en los
parametros térmicos en comparacion con la aleacion 355 en la cual no son tan
marcados. Esto permite plantear que el aumento en la cantidad de Si generara

mayor cambio en los parametros térmicos al adicionar un agente refinador.

La calorimetria diferencial de barrido permite determinar las temperaturas a las
cuales se llevan a cabo las transformaciones de fase, los resultados obtenidos por
esta técnica puede servir como referencia para posteriores analisis térmicos. En la
figuras 43-48 es posible observar el resultado del analisis calorimétrico para las
aleaciones de estudio y en las cuales es posible observar las temperaturas de los
dos parametros de interés: Temperatura de formacién de la fase primaria y
temperatura de solidificacion (para estas aleaciones la temperatura de solidificacion

corresponde a la temperatura eutéctica).

Para ambas aleaciones, la temperatura de formacion de la fase primaria oscila entre
los 632°C y los 633°C, mientras que la temperatura eutéctica se encuentra en el
intervalo de 575°C y 578°C. Sin embargo, estas temperaturas son registradas en
condiciones muy cercanas al equilibrio por lo cual, al cambiar las condiciones de
enfriamiento y alejarse de las condiciones de equilibrio las temperaturas tienden a

cambiar, siendo mayor mientras mayor sea la velocidad de enfriamiento.
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Capitulo 4. Resultados y Analisis de Resultados

Los datos obtenidos mediante el DSC permiten determinar las modificaciones que
puedan llegar a tener los pardmetros térmicos (Temperatura de formacion de la fase
alfa y temperatura eutéctica) al adicionar el refinador Al-10Ti y el refinador Al-5Ti-
1B o al modificar la velocidad de enfriamiento esto mediante comparacion con los

datos obtenidos mediante las curvas de enfriamiento.
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Capitulo 4. Resultados y Analisis de Resultados

4.4 Ensayo de dureza

El tamafo de grano repercute directamente en la dureza del material, al tener
granos de menor tamafio se espera que la dureza aumente debido a que existen
mas interfaces en las cuales se puedan anclar las dislocaciones y estas empiecen
a multiplicarse generando un aumento en las propiedades, como por ejemplo: el
aumento de la dureza y el esfuerzo de cedencia pero disminuyendo su elongacion.
Anteriormente se menciond que los granos que se obtienen en el molde MP y B son
de mayor tamafio debido a que no hay presencia de un agente refinador, esto
implica que sean materiales mas blandos en comparacién de los que cuentan con
cierta cantidad de agente refinador, ademas se espera que la dureza sea mayor en
la aleacion 356 que en la 355 debido a que el contenido de Si es mayor.

La toma de durezas se realiz6 en 5 puntos diferentes de la pieza desde la parte

superior hasta la parte inferior por duplicado tal como se muestra en la figura 49.

Figura 49.- Representacion de los puntos en los que se obtuvieron los valores de dureza, donde:

5 muestra la parte superior de la pieza y 1 la parte inferior de esta.

Comparando las figuras 50 y 51, la dureza de las piezas del molde (M) se mantiene
constante a lo largo de esta mientras que la de la cuiia (C) aumenta al disminuir el
espesor. Por otro lado si se comparan estas mismas piezas pero de la aleacion 355
con las de la aleacion 356, la dureza es mayor en la aleacion 356 debido al mayor

contenido de Si.
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Capitulo 4. Resultados y Analisis de Resultados

Al afiadir el agente refinador, se observa que la dureza de las piezas de la aleacion
355 que fueron sometidas al tratamiento de refinacion (Bajo, medio y alto) muestran
mayores durezas que las que no fueron sometidas a este proceso (M y C) (figura

50).

El cambio de durezas en los materiales indica que hay una mayor eficiencia de la
refinacion en aquellas en las que se tiene una refinacidon tanto térmica como quimica
gue en aguellas en las que solamente se tiene la refinacién térmica. Al variar la
cantidad de agente refinador se puede apreciar que no hay un cambio significativo

en los valores de dureza, estos se mantienen, en su mayoria, constantes.

Para las piezas patron de la aleacion 356, la dureza es mayor que las de la aleacion
355 esto debido principalmente al contenido de Si presente en la aleacién. De igual
forma se puede observar (Figura 51) que se presenta una variacion visible en la
dureza del material al ir aumentando la cantidad de agente refinador, caso contrario

en la aleacion 355.

Por otro lado, el empleo del agente refinador Al-5Ti-1B causa una notable diferencia
en la dureza del material en comparacion con los resultados obtenidos con el agente
refinador Al-10Ti, tanto como para la aleacion 355 y 356. Las figuras 52 y 53
muestran la variacion de la dureza de las piezas en funcién de la posicién y de la

cantidad de agente refinador afiadido.

42
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Figura 52.- Variacion de la dureza en funcion de la posicién para distintos niveles de refinacion
para la aleacion 355 empleando Al-5Ti-1B
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Comparando la figura 52 con la figura 51 se observa una disminucion de 20 puntos
de dureza Brinell del valor maximo obtenido con el agente Al-10Ti y el posterior
empleo del agente refinador Al-10Ti-1B, sin embargo aunque los valores de dureza
son similares para las piezas con y sin agente refinador es posible notar que los
valores de dureza se encuentran en intervalos mas acotados por lo cual aungque no
se logren obtener altas dureza se logra una mayor homogeneidad de esta a lo largo
de toda la pieza, fenbmeno que no es posible observar al emplear el agente
refinador Al-10Ti

De igual forma que con la aleacion 355, la aleacion 356 muestra una disminucion
de la dureza en comparacion con las obtenidas con el primer agente refinador.
Como se mencion6 anteriormente, la aleacion 356 presenta una mayor dureza que

la aleacion 355 debido al contenido de Si presente.

La figura 53 muestra las durezas de las pieza obtenidas para las distintas condicione
de trabajo, mostrando valores muy similares para las distintas zonas de estudio y
que no se aprecian en la figura 49 en la cual se estudié el empleo del agente Al-
10Ti.
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Figura 53.- Variacién de la dureza en funcion de la posicion para distintos niveles de refinacion

para la aleacion 356 empleando Al-5Ti-1B
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En este caso, los valores de dureza permanecen mas constante que la aleacién
355, se observa valores muy similares para cada una de las zonas en cada una de

los niveles de refinacion.

El empleo del agente refinador Al-5Ti-1B no causo un aumento en la dureza del
material como en el caso del agente refinador Al-10Ti sin embargo proporciono

una mayor homogeneidad
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Capitulo 5

Conclusiones

El estudio de la adicion de un agente refinador mediante aleaciones maestras

aunado al aumento en la velocidad de enfriamiento como consecuencia del empleo

de un molde metalico permite concluir lo siguiente con respecto a las aleaciones
355y 356:

Para piezas coladas en molde permanente el efecto conjunto de la velocidad
de enfriamiento y la adicion de una agente refinador incrementa al aumentar
el porcentaje de silicio.

Un tamafio de grano adecuado (= 11 ASTM) se alcanza con un nivel de
refinacion del 0.087% Ti empleando Al-10Ti y de solo 0.063% Ti mediante Al-
5Ti-1B para la aleacién 355, mientras que para la aleacion 356 se alcanza
con un nivel de 0.093% Ti empleando Al-10Ti y de solo 0.08% Ti mediante
Al-5Ti-1B

Desde el punto de vista econémico, el agente refinador Al-10Ti representa
una opcién mas viable ya que el costo asociado a su empleo en el tratamiento
de refinacién es menor.

El agente refinador Al-5Ti-1B incrementa en mayor medida la temperatura de

formacion de la fase a-Al.
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Anexos

Anexo A.- Calculo de los porcentajes de refinador

Calculo para la cantidad necesaria de agente refinador a adicionar en forma
de aleacién maestra Al-10Ti

Base de calculo: 277.87g 355/356
Eficiencia de Ti: 90%

Composicion quimica requerida (CQR): 0.1%

0.1,7;
277.879 (157—2-

gAleacion

Ti requerido — = 0309g Ti

90
(Too

Cuando el Ti se adiciona en forma de aleacidon maestra Al-10Ti

1047; . .
Xg <100 2 )Al — 10T i4gicionar = OBOgngrequerido
gAleacion

0.309,7;

gAl — 10T pgicionar = <%>
100gAleacic')n

=3.09g Al — 10Ti



Anexo B
Uso del software de analisis de imagenes (Image-Pro-Plus) para medicion del SDAS

Calculo para la cantidad necesaria de agente refinador a adicionar en forma
de aleacion maestra Al-5Ti-1B

Base de calculo: 277.87g 355/356
Eficiencia de Ti: 90%
Composicion quimica requerida (CQR): 0.1%
Composicion quimica aportada por analisis quimico (CQA): 0.052%
Ti equeridzo = CQR — CQA = 0.1% — 0.052% = 0.048%

0.048

100gA1eacion — 01489 Ti

30
o0

277.879 (

Cantidad de Ti necesario: Ti requerido =

Cuando el Ti se adiciona en forma de aleacion maestra Al-5Ti-1B

Sgri . .
X-g <100 e )Al — 5Ti — 1BAdicionar = 0-1489Tlrequerido
gAleacion

0.148,7;

gAl — 5Ti — 1B agicionar = 5
gTi
<100gAleacién >

=2.96 gAl— 5Ti — 1B
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Anexo B.- Uso del software de andlisis de imagenes (Image-Pro-
Plus) para medicién del SDAS

En este anexo se muestra de manera resumida cada uno de los pasos para emplear

el analizador de imagenes.

Primeramente se hace la calibracion del programa, para esto es necesario el empleo
de una reglilla la cual tiene una graduacién de 1 mm, se procede a tomar una foto
de estd empleando un el microscopio 6ptico a 100X; esta foto se ingresa al
analizador y se procede a crear la calibracion tal como se muestra en la figura B.1.
Las lineas mas chicas de la reglilla miden 10 micras mientras las mas grandes miden

100 micras.

Calibration Spatial Calibration Wizard... I" | o ’\H TE] ﬁ
Select Spatial... e e

Spatial... = E.E!I
Set System...

Intensity...

Step Tablet...

Count/Size...

Sort Objects...
Measurements...
Measure Distances...

Manual Tag...
Open...

Save Active...
Save All...

Linearize Image

Caliper...
Co-Localization...
Track Objects...

Snap Measurements...

Linearize New
Histogram...

Line Profile...
Bitmap Analysis...
Surface Plot...

3D Viewer...

Report
Data Collector

[0 Cregte imane or reference calibations 1386 6 [54107:

Figura B.1. Calibracion del analizador de imagenes para la medicion del SDAS

Una vez realizada la calibracion, se abre la imagen para la medicién del SDAS, para
esto en la opcion “open document for disk” se selecciona la imagen con la que se

va a trabajar.(figura B.2).
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Uso del software de analisis de imagenes (Image-Pro-Plus) para medicion del SDAS
43 Image-Pro Plus - M100Xjpg (1/1) (B X

File Edit Acquire Sequence Enhance Process Measure Macro Window Help |
‘ﬁﬂiiiiééﬂg\mﬁ‘nﬁ'ljo6@:/\@@ Qe HSRMEL 0l BN IaLeu@E BE B

43 M100Xjpg (1/1)

amenh.ascm -] eBEckEr

Bbmacas

Euuw
Red
5100%

Tipo: ]M Fomats _| uancuu
Infa, Preview. I~ BestFit Display

2 4 [153153 [W.H: 16001200 Image: escala 100« (um) System: macro mm (/|

[0 RGB24(5.760.000 bytes), Zoom:50%

Figura B.2.selecion de la imagen de interés

Posteriormente, se procede a realizar una cuadricula sobre la imagen, para que la
medicion del SDAS obtenido sea de forma representativa. En la barra de
herramientas se selecciona la opcion “measurements” se abrira una ventana de
trabajo en la cual, en la parte superior izquierda se encuentra la opcion “create click
and drag line feature” se selecciona y se procede a crear la cuadricula de forma

manual (figura B.3) .

L1{,693,4 i e

W.H: 16001201

1568, 922

=] 152152 [image: escala 100x (um) System: macro mm m

RGB 24(5,760,000 bytes), Zoom:50%

Figura B.3.cuadriculacion de la imagen para medicién del SDAS
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Posterior a la elaboracion de la cuadricula se procede a la medicion de los brazos secundarios con

la misma opcion con la que se crea la cuadricula (Create click and drag line feature). Se

realizan minimo 5 mediciones por cuadrante (figuraB.4).

Acquire ~ Sequence Enhance Process Measure Macro Window ~ Help

aCSBR2PO0CHZ QA HLw i =088

Features Measurements | Input/Output | Options | Advanced Opt. |

\6: 34,64 pim b i R ; Lose_ it

4795

N
L7: 22|54 ym MG 2955

¥ - 2679
L5:723.50 ym L11: 20.16 pym

/ ~

L3: 29.55 um L1: 23.85 ym
Update
Basic...

, Measurements——
Select Meas:

L10:922.27 pm [moh 5]

s
L15: 24.27 pm
L9: 23.25 ym

P
L14: 26.20 um

[0 RGB 24(5.760.000 bytes), Zoom:50% 1586, 186|150 150 [W.H: 16001201

image: escala 100« (um) System: macro mm (n /|

Figura B.4.Medicion del SDAS de manera estadistica

Finalmente, se hace un promedio con todos los valores obtenidos para obtener el SDAS promedio
correspondiente a esa pieza en esa zona. El procedimiento se repite para cada pieza y para cada

una de las zonas, de esta misma manera se realiza la medicion del tamafio de grano.
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Anexo C. - Standard Test Methods for Determining Average Grain
Size, ASTM E 112-96

A continuacion se muestra la tabla empleada para la determinacion del tamafio de
grano ASTM a partir de la medicion del diametro promedio de los granos mediante
el analizador de imagenes image-Pro-Plus, la tabla pertenecen a la NORMA ASTM
E 112-96.

Tabla C.1.- Relacion de tamafio de grano macroscopico calculada para granos

equiaxiales uniformes, orientados al azar.*

Macro Grain N, Grains/Unit Area A Average Grain Area d Average Diameter T Mean Intercept Ny N
Size No. Mo./mm? No.Jin 2 mm? in.2 mm in. mm in. mm™’ 100 mm
M-0 0.0008 0.50 1200.3 200 3559 1.41 32.00 1.2 0.031 313
M-0.5 0.0011 0.71 9124 1.41 30.2 1.19 26.91 1.0 0.037 3r2
M-1.0 0.0016 1.00 f45.2 1.00 254 1.00 22.63 0.89 0.044 442
M-1.5 0.0022 1.41 456.2 0.707 214 0.841 19.03 0.74 0.053 526
M-2.0 0.0031 200 3226 0.500 18.0 0.707 16.00 063 0.063 6.25
M-2.5 0.0044 283 2281 0.354 15.1 0.585 1345 0.53 0.074 743
M-3.0 0.0062 4.00 161.3 0.250 127 0.500 11.31 0.44 0.088 8.84
M-3.5 0.0038 5.66 114.0 0177 10.7 0.420 9.5 0.37 0.105 10.51
M-4.0 0.0124 8.00 B0.64 0.125 g.98 0.354 8.00 0.3 0.125 12.50
M-4.5 0.0175 11.31 57.02 0.0884 7.55 0.297 6.73 0.26 0.149 14.87
M-5.0 0.0248 16.00 40.32 0.0625 6.35 0.250 586 0.22 0177 1768
M-5.5 0.0351 2283 28.51 0.0442 534 0.210 476 0.18 0.210 21.02
M-8.0 0.0496 32.00 20.16 00312 449 0177 4.00 0.15 0.250 25.00
M-6.5 0.0701 4526 14.26 0.0221 3.78 0.149 3.36 0.13 0.297 29.73
M-7.0 0.099 £4.00 10.08 0.0156 317 0.125 283 0.1 0.354 35.26
M-7.5 0.140 90.51 7.13 0.0110 267 0.105 238 0.093 0420 4205
%1073 %107 %1073
M-8.0 0.198 128.0 5.04 T.812 225 88.4 2.00 Ta.r 0.500 50.00
M-8.5 0.281 181.0 3.56 5.524 1.89 74.3 1.68 66.2 0.595 59.46
M-9.0 0.397 256.0 2.52 3.006 1.59 §2.5 1.41 55.7 0.707 70.71
M-9.5 0.561 3621 1.78 2762 1.33 52.6 1.19 46.8 0.841 84.09
M-10.0 0.794 5120 1.26 1,953 1.12 442 1.00 394 1.00 100.0
M-10.5 1122 7241 0.8M 1.381 0.994 ar2 0.841 331 1.19 1189
M-11.0 1.587 1024.1 0.630 0.977 0.794 N2 0.707 278 1.41 1414
M-11.5 2.245 1448.2 0.0445 0,690 0.667 26.3 0.595 234 1.66 168.2
M-12.0 3175 20481 0.315 0.488 0.561 221 0.500 19.7 2.00 200.0
M-12.3 3.008 25218 0.256 0.397 0.508 190 0.451 177 222 2218
M-12.5 4.490 2896.5 0.223 0.345 0472 18.6 0.420 16.6 2.38 237.8
M-13.0 6.349 4096.3 0.157 0.244 0.397 15.6 0.354 130 283 2828
M-13.3 7817 50431 0.128 0.198 0.358 14.1 0.319 125 3.14 338
M-13.5 8.079 5793.0 011 0173 0.3 131 0.297 1.7 336 3364
M-13.8 11.055 71321 0.091 0.140 0.3M 11.8 0.268 10.5 373 373.2
M-14.0 12.699 81926 0.079 0.122 0.281 11.0 0.250 9.64 400 400.0
M-14.3 15.634 10086.3 0.064 0.099 0.253 096 0.225 8.87 444 4438

*Los tamafios de grano macrocopicos M-12.3, M-13.3, M-13.8 y M-14.3 corresponde,
respectivamente, a tamafio de grano microscépico (G) 00, 0,05y 1
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Anexo D.- Nivel de modificacion de las aleaciones de la serie
3XX.X

En la tabla D.1 se muestran los patrones empleados para la evaluacion de la
modificacion de la morfologia del Si eutéctico en aleaciones de la serie 3XX.X

Tabla D.1.- Estandar para evaluar el nivel de modificacién de la matriz (Kanicki, David P.)

Nivel de modificacién Microestructura

- "
g . | '~.\ wWh ’|

1. Estructura SIN modificar :
El Silicio esta presente como laminas largas, | & WS
gruesas y de forma acicular

2. Estructura MAL modificada
El silicio esta presente en su mayoria en forma
de laminas finas y también en forma acicular

3. Estructura LIGERAMENTE modificada Lald
La estructura laminar empieza a fragmentarse en -
pequefias partes, aunque todavia existen
algunas estructuras aciculares

4. Estructura MODIFICADA ,
La estructura laminar se ha fracturado
completamente, pero pequefias cantidades de 4 A ¥
fase acicular permanecen. . .

7
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Tabla D.1.- Estandar para evaluar el nivel de modificacion de la matriz (Kanicki, David P.)

(Continuacion )

Nivel de modificacion

Microestructura

5. Estructuras BIEN modificada.
El silicio esta presente en forma de particulas fibrosas
redondeadas

N_,L"f’-, - '\‘M B
\"(' -\s'w .' .-‘)v

6. Estructura SUPERMODIFICADA
El silicio esta presente en forma de particulas
globulizadas extremadamente finas

7. Estructura SOBREMODIFICADA
Los granos de aluminio tiene forma de onda, las
particulas de silicio son gruesas mostrando
morfologias fibrosas.
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