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Resumen

En este trabajo se llevaron a cabo experimentos de solidificacién unidireccional en un horno tipo Bridgman

con aleaciones Al-4%Si y Al-6%Si (porcentajes en peso), empleando diferentes velocidades de enfriamiento, V..
La curva de enfriamiento se utiliz6 para determinar los valores de las velocidades de enfriamiento, Ve, las

velocidades de crecimiento dendritico, V., y los gradientes de temperatura, G:. Se observd que el tamafio de
grano columnar (longitud y ancho) y el espaciamiento dendritico secundario (A.) disminuyeron con el aumento
de la V.. También, se observd la presencia de una zona de transicién de granos columnares a equiaxiales, TCE,
en las probetas. Asimismo, se midieron los valores de la microdureza Vickers, HV, determindndose que los
valores de HV aumentan conforme lo hace la V. y también el contenido de Si, debido al aumento de la fase -Si

y al refinamiento de las laminillas del eutéctico.

Palabras clave: Solidificacion direccional, TCE, Velocidad de enfriamiento, Gradientes de temperatura, Microdureza.
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Abstract

In this work, unidirectional solidification experiments were carried out in a Bridgman type furnace with Al-
4wt. %Si and Al-6wt. %Si alloys, using different cooling rates, V.. The cooling curve was used to determine the
values of cooling rates, V. and dendritic growth rates, V., and temperature gradients, G:. It was observed that
columnar grain size (length and width) and secondary dendritic spacing (A;) decreased with increasing V.. Also,
the presence of a columnar-to-equiaxed transition zone, CET, was observed. Likewise, the values of the
microhardness Vickers, HV, were measured, determining that the values of HV increased as it does the V. and
the content of Si, due to the increase of the phase 8 and the refinement of the lamellae of the eutectic.

Keywords: Unidirectional solidification, CET, Cooling rate, Temperature gradients, Microhardness.

Introduccién

El silicio (Si) es uno de los elementos de aleaciéon importantes incorporados en las aleaciones base aluminio
(Al). Su adicién se utiliza para mejorar la colabilidad, reducir la contraccién y para obtener propiedades
mecdnicas superiores. Las aleaciones Al-Si forman parte de los sistemas eutécticos debido a que la adicién de
aleantes causa una disminucién de la curva liquidus, la cual une los puntos de fusién de los aleantes puros
(aluminio y silicio) con el punto eutéctico. Este ultimo, indica la composicion eutéctica, y es el punto de fusion
minimo donde la fase mixta sélido-liquido (L+a 6 L+f) desaparece y corresponde a la concentracion de Si de un
12,6% a una temperatura de 577°C. La microestructura consiste en dos fases sdlidas independientes del
aluminio (a) y silicio (B) cuyas estructuras cristalinas permiten el acomodamiento entre si de atomos
provenientes de ambas partes [1]. En ciertas condiciones de enfriamiento se observan estructuras mas
complejas compuestas por granos equiaxiales y columnares. Esta forma de solidificacién ocurre si los granos
equiaxiales pueden nuclear y crecer en el liquido adelante del avance del frente columnar, resultando en una
transicién de la zona columnar a la zona equiaxial central (TCE) [2-4]. Generalmente, los parametros que
controlan la estructura y en consecuencia las propiedades mecdnicas son la composicion quimica, el
tratamiento de los metales liquidos, la velocidad de enfriamiento y el gradiente de temperatura. Entre ellos, la
V. juega el papel mds importante. El efecto de la Ve en las caracteristicas estructurales de las aleaciones base
aluminio, como el tamafio de grano, el A, la estructura y morfologia del silicio [5-6]. Como conclusién general,
estos autores encontraron que al aumentar la velocidad de enfriamiento, se refina el tamafio del grano, se
modifican las particulas de silicio y disminuye el A,.

Asi, importantes estudios [7-9], se han llevado a cabo en las tultimas décadas con el objetivo de establecer de
manera sistematizada la influencia de los diversos parametros térmicos y operativos implicados en el
fenémeno de la solidificacion sobre la estructura resultante, buscando aumentar las propiedades mecdnicas y,
en consecuencia, el rendimiento de los materiales solidificados a través del desarrollo de métodos matematicos
de caracter analitico o numérico y procedimientos experimentales en su gran mayoria implementados en
sistemas de solidificacion direccional vertical ascendente [9-11].

En el presente trabajo se estudio la solidificacién direccional de las aleaciones Al-4%Si y Al-6%Si (porcentajes
en peso), se llevaron a cabo experimentos de solidificacion unidireccional en un horno tipo Bridgman,
empleando diferentes velocidades de enfriamiento, V.. Determindndose ademads, los valores de las velocidades
de crecimiento dendritico, V., y los gradientes de temperatura, G:. Por ultimo, se determind el tamafio de la
macro y la microestructura y los valores de microdureza.

2. Experimental

Las aleaciones Al-4%Si y Al-6%Si (porcentajes en peso), se prepararon en un horno tipo mufla marca FAC
utilizando aluminio al 99,99 % de porcentaje de pureza, y una aleacién madre de Al-50%Si, se realizaron tres
repeticiones por concentracién, con diferentes velocidades de enfriamiento. Se analizaron un total de 6
probetas. Se pesaron cantidades suficientes de metales Al y Al-Si en una balanza electrénica marca CAS Modelo
CUX620H" (Max. 620 g, d = 10 mg), se fundieron en un crisol cerdmico a aproximadamente 100°C por encima de

8vo. Encuentro de Jévenes Investigadores / \
en Ciencia y Tecnologia de Materiales — JIM 2023 JIM

Facultad Regional Cérdoba \203}/


https://rtyc.utn.edu.ar/index.php/ajea/index

Universidad Tecnologica Nacional AJEA — Actas de Jornadas y Eventos Académicos de UTN
7y 8 de septiembre de 2023

la temperatura liquidus del diagrama de fase Al-Si, para posteriormente realizar la colada cuando la aleacién
estuvo completamente fundida. Luego se procedié a realizar la solidificacién direccional ascendente en un
horno tipo Brigdman, ver el esquema de la Figura 1. El mismo consiste en un horno cilindrico que posee un
enfriador en la base de bronce. La misma separa el molde con el metal fundido del sistema enfriador (por
circulacién de agua), de esta manera la extraccién de calor es Unicamente desde la base del horno
(direccional). Los experimentos de solidificacion se realizaron de tal manera de verter el metal fundido dentro
del molde cerdmico contenido dentro del horno de solidificacion. El sistema de refrigeracién se activé cuando
comenzo el enfriamiento de la masa de aleacion liquida.

El registro de temperatura vs tiempo se monitored durante todo el proceso de solidificacién por medio de 6
termocuplas tipo K revestidas en tubitos de ceramicos para aislar las mismas del metal fundido, y colocados
equi espaciadamente (a 5, 25, 45, 65, 85,105 mm de la base). Todas las termocuplas se conectaron mediante
cables coaxiales a un adquisidor de datos Novus® interconectado con una computadora.

Con el fin de investigar los pardmetros del procesamiento de solidificacién y el efecto del contenido de silicio
de aleacién en la morfologia estructural, dendritica y la microdureza, se tomaron muestras en lugares cercanos
a las termocuplas, en la longitud de las piezas fundidas.

Las velocidades de enfriamiento se calcularon mediante la pendiente de la curva de enfriamiento en la zona
liquida, esto es la diferencia de temperatura en punto superior con respecto a uno inferior, en un diferencial de
tiempo, con respecto a los gradientes térmicos, estos fueron calculados como el cociente entre el valor medido
de la DT entre dos termocuplas contiguas, con respecto a un diferencial de distancia conocida DX.

Finalizado los ensayos de solidificacién, se obtuvieron probetas cilindricas (entre 120 a 130 mm de altura),
las mismas fue seccionadas a lo largo de su eje vertical, pulidas y atacadas quimicamente con una solucién de
reactivo Keller, para el estudio de la macro y la microestructura. Las medidas del tamafio de grano se
realizaron mediante un programa de procesamiento de imagenes Tsview® y mediante fotografias tomadas con
microscopios épticos y camaras digitales. La posicion de la TCE se delined claramente mediante observacion
visual y microscopia dptica en la superficie grabada y se midié su distancia desde la base, lugar donde se
encuentra el enfriador del horno de solidificacién.

Los espaciamientos dendriticos secundarios, A;, se midieron promediando la distancia entre las ramas
laterales adyacentes a la seccién longitudinal de una dendrita primaria, cabe sefalar que solo se observaron
microestructuras dendriticas a lo largo de todas las piezas fundidas para cualquier aleacién examinada
experimentalmente. Se midieron alrededor de 150-200 espaciamientos secundarios del brazo dendritico (A2)
para cada probeta.

Las fases eutécticas que forman la aleacion se caracterizaron mediante el microscopio optico a diferentes
magnificaciones. La microestructura también se investigé mediante microscopia electrénica de barrido con un
equipo SEM-FEI-Quanta 200.

Las mediciones de dureza por micro indentacién se realizaron con un dispositivo FM-800® de prueba de
medicién de dureza modelo Future-Tech FM-700 con una carga de 100 gry un tiempo de permanencia de 10 s.
La microdureza obtenida fue el promedio de al menos 30 mediciones en cada seccion medida, en la fase a y la
fase (a+pB).
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Figura 1: Esquema del equipo de solidificacion direccional empleado en el presente trabajo.

3. Resultados
3.1 Obtencidon de parametros térmicos

En la Figura 2 se observa la curva de enfriamiento de la aleacién Al-4%Si. La Solidificacién comienza a la
temperatura de liquidus aproximadamente a 645°C, al alcanzar la temperatura eutéctica del Al-Si, la
solidificacion procede a una temperatura casi constante, dando lugar a la formacion de la fase solida eutéctica
en el espacio que queda entre los brazos dendriticos a una temperatura de 687 ‘C aproximadamente. Se puede
observar ademads que las temperaturas disminuyen mds rapido en las regiones mas cercanas al fondo de horno
(base refrigerada con agua). Esto provocé que velocidad de enfriamiento disminuya gradualmente hacia la
finalizacién de la solidificacién local, ubicada en la zona superior de la probeta.
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Figura 2: (a) Curva de enfriamiento de la aleacién Al-4%Si con (b) micrografia sefialando areas de las fases precipitadas.
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Los datos de temperatura versus tiempo obtenidos del adquisidor fueron empleados para determinar los
valores de los pardmetros térmicos (la velocidad de solidificacidn, Vs, la velocidad de enfriamiento Ve, los
gradientes térmicos Gi). Haciendo el analisis de las curvas de enfriamiento observado en la Figura 2 (a ) se pudo
encontrar una correlacion de la posiciéon (P) en mm de las isotermas liquidus y solidus en la posicién de cada
termocupla en funcién del tiempo (t), obteniéndose asi curvas de posicidn de la isoterma liquidus y solidus para
ambas aleaciones estudiadas respecto al tiempo, como se aprecia en las Figuras 3 (a) y (b). Mediante este
analisis se puede observar que la fase sélida no puede existir mas alld de la interfase liquida ([L/(S+L)]) y que el
liquido no puede existir mas alla de la interfase sélida ([(S+L)/S]). Es solo en la zona blanda o zona pastosa ([L +
S]) donde existen todas las "interfases", y la zona blanda esta a temperaturas entre la temperatura liquida local y
la temperatura sélida local (o eutéctica).
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Figura 3: Posicién de la isoterma liquidus y sélidus (P) respecto del tiempo a lo largo de la longitud de las probetas: (a) Al-
4%Si, (b) Al-6%Si.

Seguidamente se realizd de manera comparativa graficas de Ve y Vs respecto de la posicién, como se
muestra en las Figuras 4(a) y (b) para las dos aleaciones. Se observé que en ambas curvas la velocidad
disminuye mas rapidamente en la zona cercana a la base y haciéndolo de manera mds gradual hacia la zona
superior de la probeta. Los demas resultados experimentales de velocidades promedio de enfriamiento se
pueden observar en la Tabla 1.
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Figura 4: (a) Ve promedio en funcion a la posicion de las diferentes termocuplas. (b) Vs respecto en funcion de la posicién de
las diferentes termocuplas.
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3.2 Estudio de la macroestructura

Seguidamente se analiz6 la macroestructura, se presenta una imagen en la Figura 5. La misma consiste en
granos columnares alargados alineados y aproximadamente paralelos a la direccidn del flujo de calor, asi como
de granos equiaxiales de tamafios variables y orientaciones aleatorias. La TCE se forma en el limite compartido
en el que se encuentran las dos zonas. Las morfologias de los granos columnares se estudiaron midiendo su
ancho promedio en las zonas cercanas a la base, se encontré una dependencia con la Ve como se presenta en la
Figura 5(b). También, se encontr6 que el mayor contenido de soluto género que los granos sean mas finos.
Igualmente este fendmeno de refinamiento ocurrié en la microestructura, tema que sera abordado mas mads
adelante.

A partir de las macrografias de la Figura 5 (a), es posible apreciar que la transicion en el tamafio del grano no
es nitida. La distancia de la posicién media del TCE se muestra en la Tabla 1. Se observé que la transicion se
produce en una region en la que coexisten ambos tipos de granos columnares y equiaxiales y que en ningin
caso se restablece el crecimiento columnar, mismo resultados fueron obtenidos por otros autores en otras
aleaciones [12]. Los valores de TCE minima (TCEuin) y TCE maxima (TCEwmax) se indican en la Tabla 1.

En la Figura 5 (c) se observa que cuando ocurre la transicion, los valores de los G; disminuyen gradualmente, y
el gradiente de temperatura en el liquido se vuelve pequefio y negativo. En este caso, en la posicion del Gu;
lugar donde ocurre la TCE, la misma estd comprendida entre la termocupla 4 y la 5, respectivamente. Este es el
valor del gradiente de temperatura critico (al momento en que ocurre la TCE), G, este comportamiento se
atribuyé al calor latente liberado por los granos equiaxiales que nuclea, en la masa fundida del frente liguidus,
este efecto de calor latente liberado hace que la termocupla 4 sufra una leve suba temperatura con respecto a la
5. En la GT4 se marca con un circulo rojo la posicién del gradiente de temperatura minimo y critico cuando se
produce la TCE. Los valores para todas las experiencias se presentan en la Tabla 1.

Aleacién # T. (°C) Ts (°C) Ve (°C/min) Gic (°C/cm) TCE Min (mm) TCE Max (mm)
Al-4%Si 1 629 577 7,81 -1,.2 70 80
Al-4%Si 2 628 577 6,39 -2,1 66 74
Al-4%Si 3 630 579 8,30 -1,5 78,5 82,5
Al-6%Si 1 625 573 6,10 0,1 57 63
Al-6%Si 2 628 575 11,05 3.2 119 121
Al-6%Si 3 627 577 6,20 0,4 63 67

Tabla 1: Pardmetros térmicos de solidificacién y valores de la TCE respecto de la base para los diferentes ensayos de las
dos aleaciones estudiadas.
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Figura 5: (a) Macroestructura con TCE de la aleacién Al-6%Si. (b) Ancho de grano respecto de la Ve. (c) Gradiente de
temperatura versus tiempo.

3.3 Estudio de la microestructura

La microestructura de las aleaciones Al-4%Si y Al-6%Si se muestran en la Figura 6. Dado que nos
encontramos ante aleaciones de composiciéon hipoeutéctica, se puede observar un micro constituyente
primario en forma de dendritas de a-Al con estructura fcc, rodeado del microconstituyente eutéctico
solidificado en los espacios interdendriticos compuesto por una matriz a-Al+B-Si de composicién 12,6 % de Si
(porcentaje en peso), con formas de finas agujitas. También, en algunas zonas aparecen cristales primarios de
B-Si en forma de cuboides o aciculares de estructura bce con pardmetro de red a=(2,353 +/- 0,0002) A, formando
una configuracion del tipo (a-Al )+(a-Al+f3-Si)+ -Si.

Figura 6: Imagenes SEM. (a) Al-4%Si. (b) Al-6%Si.

También, se obtuvieron los valores experimentales promedio de A, en funcién de la distancia desde la
interfaz enfriador-molde (ver Figura 7(a)). Se observé un aumento del A; con la distancia desde la superficie de
extracciéon de calor. A fin de hallar una relacién de A, con Vs se realizo la gréfica de la Figura 7(b) con los
valores promedios. Se observa que los valores mas altos de la V; se obtuvieron en la zona cercana a la base del
horno (enfriador con agua), con un perfil decreciente a medida que nos alejamos de la base. De esta forma, los
valores de A, disminuyeron a medida que aument? la Vs.
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Figura 7: (a) Valores de A2 en funcién de la distancia desde la base del horno. (b) Valores de A, en funcién de Vs.
Aleaciones Al-4%Si y Al-6%Si.

Finalmente a para obtener algun valor de caracterizacién mecanica, En la Tabla 2 se presentan los datos de HV vs A2 de
las aleaciones estudiadas. Se observa que los valores de HV son mayores cuando los A2 son menores, asi como también los
valores de HV aumentan gradualmente conforme aumenta la distancia desde la base de la probeta, y ademds, con el
aumento del contenido de silicio.

Al-4%Si Az (pm) HVa HVa+B Al-6%Si A HVq HVa.p (kg/mm?)
(kg/mm?) (kg/mm?2) (um) (kg/mm?2)

Columnar 89,04 47 65,1 Columnar 82 49,55 74,1

(5mm) (5mm)
TCE 130,23 45,9 61,5 TCE 106 46,7 65,4

(70mm) (70mm)

Equiaxial 135,80 44,8 59,8 Equiaxial 113 45,1 62,2
(95mm) (110mm)

Tabla 2: Valores de microdureza versus A; a diferentes distancias de la base.

Conclusiones

En el presente trabajo se estudiaron las caracteristicas macroestructurales y microestructurales de
aleaciones Al-Si solidificadas direccionalmente para examinar la dependencia de estas con respecto a los
parametros de solidificaciéon y ver como afectan a las propiedades mecanicas (la microdureza HV). Las
principales observaciones se pueden resumir de la siguiente manera:

1. La isoterma liquida con respecto a la posicion de cada termocupla, presenté un comportamiento del tipo
potencial.

2. El fenémeno de la TCE ocurri6 en forma gradual desde la estructura de granos columnares a los equiaxiales.
3. Se obtuvieron granos columnares mas finos para velocidades de enfriamiento mayores y para un mayor
contenido de silicio.

4. El parametro térmico con el que se obtuvo una relaciéon directa en la zona de ocurrencia de la TCE fue el
gradiente térmico. El gradiente térmico critico, G, presenté valores minimos o negativos al momento de la
TCE.

5. Se observd que la posicion de la TCE se alejo de la base metal-molde con valores de velocidades de
enfriamiento, V., mas altas en los ensayos. Por otra parte, y poniendo en juego la composiciéon quimica, se
observd que esta influye de manera tal que a valores similares de V. y mayor con tenido de silicio, tiende a
achicarse la zona columnar.
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6. Se observé que la microestructura de la aleacién Al-Si estd compuesta por cristales primarios de B-silicio y
una matriz dendritica de a-aluminio, ademas de una zona eutéctica compuesta por a-aluminio + f-silicio. Se
demostrd que la fase eutéctica es la que aporta mayor microdureza y que aumenta su volumen a medida que
aumenta el contenido de silicio.

7. Se demostr6 que aumentando la Ve, los parametros microestructurales se refinan, en este caso el A,. Este
parametro microestructural también se pudo refinar por medio del aumento del contenido de silicio.

8. Se realizaron medidas de HV a lo largo de la probeta, arrojando como resultado un valor decreciente de este
parametro respecto de la posicion.
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