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El presente trabajo fue realizado a fin de investigar experimentalmente el crecimiento direccional de aleaciones
Zinc-Aluminio, especificamente aleaciones Zn-20%Al con el agregado de 10%Si y 3%Cu bajo diferentes
condiciones de eficiencia en la transferencia de calor y en la interfase metal/molde. La transicion de estructura
columnar a equiaxial, TCE, es observada y relacionada a las observaciones de los parametros térmicos, tales
como; velocidad de enfriamiento, velocidad de crecimiento, gradiente térmico y recalescencia, determinados a
partir de las curvas de temperatura versus tiempo. Ademas, se observé un incremento en la velocidad del frente
liquidus mayor que en caso del frente solidus, lo cual incrementa el tamafio de la zona pastosa. Las observaciones
indican que la transicion es el resultado de la competencia entre los granos columnares y los granos equiaxiales.

The present investigation was undertaken to investigate the directional solidification of Zinc-Aluminum,
specifically Zn-20%Al with adding of 10%Si and 3%Cu alloys under different conditions of heat transfer at the
metal/mould interface. The columnar to equiaxed transition, CET, is observed and related to the solidification
thermal parameters such as cooling rate, growth rate, thermal gradient and recalescence which were determined
from the temperature versus time curves. The results indicate that there is an increase in the velocity of the
liquidus front faster than the solidus front, which increases the size of the mushy zone. The observations indicate
that the transition is the result of a competition between columnar grains and finer equiaxed grains.

I. INTRODUCCION

La solidificacién de aleaciones metalicas, que
se inicia en la region equiaxial externa (zona chill),
resulta en dos tipos de estructuras principales y
basicas en una misma aleacion: columnar y equiaxial.
La presencia de ambas indica la ocurrencia de una
transicion de estructura columnar a equiaxial ).

El estudio de la transicion de estructura
columnar a equiaxial, TCE, resulta de gran interés
tecnoldgico, para la evaluacion y el disefio de las
propiedades mecénicas de los productos de
solidificacion. Para este fin es necesario comprender
los mecanismos por los cuales se produce la misma.
Como se encontré en diversos estudios previos @, la
TCE ocurre por la competencia entre el crecimiento
columnar y el equiaxial. Principalmente esta
controlada por los parametros de la fundicion, tales
como la composicion de la aleacion, la densidad de
los nicleos presentes en el liquido, la capacidad de
enfriamiento de la interfase metal / molde, y la
conveccion en el liquido €2,

En experiencias propias realizadas
previamente con aleaciones de bajo punto de fusion
(plomo - estafio) “® y teniendo en cuenta factores
tales como; la velocidad de enfriamiento, las
velocidades de las interfases liquida, v, y solida, vs,
la composicion de la aleacion y los gradientes de
temperatura en el liquido adelante de la interfase
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liquida, se obtuvieron evidencias experimentales que
sugieren que la transicion de estructura columnar -
equiaxial ocurre cuando se presentan una
combinacién de factores en situaciones térmicas y
dindmicas; entre los factores se incluyen el
movimiento en el liquido, la transferencia de calor, el
proceso de solidificacion y el cambio de estructura ©.

El presente trabajo se determinan las
condiciones bajo las cuales se produce la transicién
de estructura columnar a equiaxial durante el
crecimiento direccional de aleaciones Zn-20%Al-
10%Si-3%Cu (% en peso), y se comparan los
resultados de la presente investigacion con los
obtenidos previamente en aleaciones Pb-Sn ¢®, Al-
Cu "2, Al-Si-Cu ®), Zn-Al 419,

Il. MATERIALES Y METODOS

El crecimiento direccional fue realizado en un
horno de solidificacion direccional, que consta de
una unidad de calentamiento y de sistemas de control
y de adquisicion de temperaturas, al que se le afiadio
un sistema de extraccion calérica direccional 14. Se
realizaron un total de cinco experiencias de
crecimiento direccional con la aleacion Zn-20%Al-
10%Si-3%Cu. Las temperaturas se midieron a
intervalos regulares de tiempo de 0.2 segundos,
utilizando seis termocuplas calibradas tipo K,
dependiendo de la experiencia (ver Figura 1).

SALTA 2007 - 167


XP2200
   167 - ANALES AFA Vol. 19                                                                                                              SALTA 2007 - 167

MAQUINA1
ISSN (EN LINEA): 1850 - 1158

MAQUINA1
ISSN (EN LINEA): 1850 - 1158


Las termocuplas previamente revestidas con
ceramica refractaria, fueron introducidas en orificios
con una profundidad de 0.7 cm, los cuales coinciden
con el centro del didmetro de la probeta. La distancia
entre termocuplas utilizada en las probetas fue de 2
cm. Un esquema del dispositivo experimental
empleado se puede apreciar en la Figura 1.

Luego de la solidificacion direccional se
cortaron las probetas en direccion longitudinal, se
pulieron con lijas de diferentes granulometrias y a fin
de revelar la macroestructura se atacaron
qguimicamente con &cido clorhidrico concentrado
durante 2 a 3 segundos, a temperatura ambiente,
seguido de la remocion y limpieza de los depdsitos
negros. La posicion de la TCE fue localizada
mediante observacion visual y microscopia Optica, y
la distancia desde la base de las muestras fue medida
con una regla. El tamafio de grano en las regiones
columnar y equiaxial fue determinado a partir de las
macrograffas, utilizando una técnica estandar ®. En
la Figura 2 se observa una macrografia de aleacion
Zn-20%Al-10%Si-3%Cu.

111. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Determinacion de las Temperaturas Liquidus
y Solidus

Las temperaturas liquidus y solidus para cada
aleacion fueron determinadas mediante analisis
térmico diferencial (DTA) utilizando el sistema
NETZSCH STA 449 C con celda calibrada en forma
estandar con elementos puros. Estas mediciones
involucraron la pre-fundicion de 200 miligramos de
muestra en crisoles de alumina. Para el andlisis, las
muestras se calentaron y enfriaron a una velocidad de
10 °C/min en atmdsfera de argdn. Se realizaron
multiples ciclos para asegurar la reproducibilidad de
los resultados. La temperatura liquidus, T, se tomo
de la curva de calentamiento y la temperatura solidus,
Ts, se tomd de la curva de enfriamiento. Los valores
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determinados se pueden observar en la Figura 3. Los
resultados obtenidos estan dentro de lo que predice el
diagrama de fases ).

3.2. Velocidades de Enfriamiento

Las velocidades de enfriamiento en estado
liquido de las aleaciones se determinaron tomando
los valores promedios de las pendientes de las
graficas de temperatura versus tiempo para cada
posicion de termocupla. En la Figura 3 se observa la
variacion de la temperatura en funcion del tiempo
registrada por cada termocupla en una de las
experiencias.

Un resumen de las velocidades de
enfriamiento calculadas en las distintas experiencias
y las longitudes promedio de las zonas columnares,
medidas a partir de la base de las probetas para cada
una de las experiencias se presenta en la Tabla I.
Comparando los valores de velocidades de
enfriamiento en el liquido y de las longitudes méaxima
y minima de la zona de TCE para experiencias con la
misma concentracion de aleacion, se puede apreciar
gue a medida que aumenta la velocidad de
enfriamiento en el liquido, aumentan las longitudes
maxima y minima de la zona columnar.

3.3. Recalescencia

En las curvas de temperatura versus tiempo
determinadas en cada experiencia fue posible
identificar un  periodo  correspondiente  al
enfriamiento del liquido, un segundo periodo de
solidificacién y el periodo final de enfriamiento del
solido hasta la temperatura ambiente. En algunos
casos fue posible identificar un corto periodo de
recalescencia, en la posicién de la termocupla donde
ocurre la TCE. Se midio el sobrecalentamiento del
liquido necesario para que se restablezca el flujo de
calor entre los ndcleos equiaxiales formados. Los
valores promedios obtenidos para cada experiencia se
indican en la Tabla I.
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Los nucleos equiaxiales que comienzan a
crecer lo hacen adyacentes a la interfase solidus, pero
separados de la misma. Estos ndcleos estan
sobrecalentados y el liquido esta sobre enfriado. Al
solidificar se siguen recalentando los pequefios
granos equiaxiales y también se recalienta el liquido.
Cuando toda la zona se recalienta debido al calor
latente acumulado en forma uniforme y en mayor
grado que en la interfase solidus se produce la
recalescencia, alcanzandose un AT positivo. Esta

Termocuplas
tipo K

Conexion a
computadora

T1

Sistema de
enfriamiento
de cobre

Entrada de
agua

Figura 1. Esquema del dispositivo experimental.

Tubo de alimina
conteniendo la aleacion

condicion térmica hace que un mayor ndmero de
nucleos pequefios crezcan adyacentes a la interfase
sOlida y que desaparezcan algunos ndcleos a mayores
distancias de dicha interfase, produciéndose el
crecimiento de ndcleos equiaxiales mas grandes a
distancias mayores de la interfase sélida, como se
puede observar en la macrografia de la Figura 2.

"2, TCE

Salida de agua

Ceramica

(a) Escalal1.6:1

Figura 2. Macrografia de
Zn-20%AI1-10%Si-3%Cu.
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Figura 3. Curva de temperatura versus tiempo. Aleacion Zn-20%Al-10%Si-3%Cu.
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Tabla I. Velocidades de enfriamiento del liquido (V.E..iq.) y del sélido (V.E.so..), posiciones de la TCE minima
(TCE min) Y méxima (TCE wax.), gradientes criticos (G¢), esto es en el momento en que ocurre la TCE; y valores de
recalescencia (REC.), obtenidos a partir de las curvas de temperatura versus tiempo de las aleaciones Zn-20%Al-

10%Si-3%Cu.

N° V.E.|_|Q_ V.E. soL TCE MIN. TCE MAX. Gc REC.

(°CIS) (°CIS) (cm) (cm) (°C/cm)  (°C)
1 2.18 1.33 2.8 45 1.28 1.63
2 1.89 1.26 2.5 4.2 -1.02 1.12
3 2.12 1.18 3.9 5.1 0.86 1.09
4 2.38 1.35 3.2 6.9 2.40 0.87
5 241 1.87 5.7 7.4 -1.96 1.98

3.4. Posiciones de los Frentes de Solidificacion

Las posiciones de los frentes de solidificacion
en funcién del tiempo se determinaron al comienzo y
al final de la solidificacion de cada termocupla y que
corresponde a las temperaturas de liquidus y solidus,
respectivamente. Ambos puntos se detectaron por
los cambios en las pendientes de la curva de
enfriamiento en el comienzo y el fin de la
solidificacion.

3.5. Velocidades de los Frentes de Solidificacion

Las velocidades de los frentes de
solidificacion se calcularon como la relacion entre la
distancia entre termocuplas y el tiempo tomado por
alguna de las temperaturas liquidus o solidus para
pasar de la termocupla inferior a la superior. Estas
velocidades se denominan velocidad del frente o
interfase liquidus, V|, y velocidad del frente o
interfase solidus, VS, respectivamente. Ademas, se
calculé la velocidad de la interfase liquidus en el
momento de la transicion 6 “velocidad liquidus
critica”, Vc. Esta ultima se detalla en la Tabla Il para
las distintas experiencias.

Un resultado tipico de la posicion de los
frentes liquidus y solidus como una funcion del
tiempo se representa en la Figura 4 para la aleacién
Zn-20%Al-10%Si-3%Cu. En el caso particular de la
Figura 4 (b), se puede notar que después de 180
segundos, el frente liquidus avanza rapidamente. El
frente solidus se mueve detrés del frente liquidus, a
una velocidad, que después de la transicion, es
similar a la del liquidus, pero que se acelera mucho
menos después de la transicién. La posicién de la
interfase liquidus puede ser representada mediante
una funcidon potencial. La velocidad puede ser
derivada de esta funcion potencial, en funcién del
tiempo o de la posicion. Por ejemplo, para una
aleacion  Zn-20%Al-10%Si-3%Cu analizada, la
velocidad de la interfase liquidus se puede
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representar mediante la funcion que se expresa en la
Figura 5.

Se puede ver en la Figura 5 que la velocidad
del frente solidus permanece mas baja. Como
resultado de esto, la zona pastosa se incrementa muy
rapidamente. Ademas, hay una direccién especifica
de movimiento de las interfases, que es hacia arriba,
indicando que la extraccion caldrica es desde la base
y que la nucleacién de los nuevos granos equiaxiales
adelante del frente columnar es en forma de cascada.
Este comportamiento ha sido observado en las otras
experiencias con distintas concentraciones. Los
valores numéricos de velocidades de ambas
interfases para las diferentes experiencias se pueden
apreciar en la Tabla Il. Los valores de V| resaltados
en esa tabla corresponden a los valores de
velocidades de interfase liquidus critica, V¢, esto es
cuando ocurre la TCE, los mismos son mayores que
los obtenidos en aleaciones Pb-Sn @® los cuales
fueron del orden de 0.01 cm/s *® y valores del
mismo orden de magnitud que los obtenidos en el

caso de aleaciones Al-Cu ®, Al-Si-Cu ™ y zn-Al
(14,15)

3.6 Gradientes de Temperatura

Los gradientes de temperatura para cada par
de termocuplas contiguas se calcularon como el
cociente entre la diferencia de temperaturas a la
diferencia de distancias entre termocuplas(2-5).

En la Figura 6 se puede observar la grafica
de variacion de gradientes en funcion del tiempo para
una experiencia con aleacion Zn-20%Al-10%Si-
3%Cu. Se observa que cuando ocurre la TCE, el
gradiente de temperatura adelante de la interfase
alcanza un valor minimo y critico de 1.28 °C/cm. En
la Tabla | se detallan los valores de gradientes
criticos para todas las experiencias. Estos resultados
coinciden con los obtenidos previamente en otros
sistemas de aleaciones (Pb-Sn (2-5), Al-Cu (12), Al-
Si-Cu (13), Zn-Al (14,15)) y con los obtenidos por
Gandin en aleaciones Al-Si (17).
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Figura 4. Posiciones de las interfases liquida (IL) y s6lida (IS). (a) Periodo que dura la solidificacion en la
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Tabla I1. Velocidades de las interfases liquida, V, y sélida, Vs, en las posiciones de cada termocupla para
aleaciones Zn-20%AI-10%Si-3%Cu.

N° Velocidades de la Velocidades de la
Interfase Liquida, V Interfase Solida, Vs
(cm/S) (cm/S)
Vil V2 Vi3 V4 Vsl V2  Vs3 Vs
1 017 017 @22 o040 005 006 018 0.29
2 009 M6 020 025 008 009 017 0.20
3 013 017 (@28 023 004 008 014 015
4 008 04 o026 042 002 005 010 019
5 011 018 @21 029 008 011 014 017
70
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Figura 6. Gradientes versus tiempo. Aleacion Zn-20%Al-10%Si-3%Cu.
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IV. RESUMEN Y CONCLUSIONES

En resumen, los principales resultados pueden
enunciarse como sigue:

1. La transiciéon ocurre en una zona del orden
de 1 cm o mayor, adonde coexisten ambos tipos de
granos, columnares y equiaxiales.

2. En los tres sistemas de aleaciones, cuando
ocurre la TCE, el gradiente de temperatura adelante
de la interfase alcanza valores minimos de entre —
1.96 °C/cm y 2.40°C/cm para las aleaciones Zn-
20%Al-10%Si-3%Cu.

3. A medida que aumenta la velocidad de
enfriamiento en el liquido, aumenta la longitud de la
zona columnar.

4, Los valores de velocidades de interfase
critica son del orden de 0.16 a 0.25 cm/s para estas
aleaciones.

5. En las experiencias se observo recalescencia
en las posiciones de las termocuplas ubicadas en la
zona de TCE y equiaxial de las probetas. Los valores
estan en el rango de entre 0.87 °Cy 1.98 °C.

6. Los resultados obtenidos son consistentes
con los encontrados en aleaciones zZn-Al ®* 19 y
ademas, en otros sistemas de aleaciones ¢ 1317,
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