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CORRELACIONES ENTRE PARAMETROS TERMICOS, ESTRUCTURA Y
MICRODUREZA EN ALEACIONES ZINC-ALUMINIO (ZA).

Correlations between Thermal Parameters, Structure and Microhardness in Zinc-Aluminum (ZA) Alloys

RESUMEN

En el presente trabajo se investigan las correlaciones entre los pardmetros
térmicos (velocidad de enfriamiento, velocidad y posicion de los frentes de
solidificacion, gradientes de temperatura), el tipo de estructura (tamafio de grano,
espaciamiento dendritico) y la microdureza en muestras solidificadas
direccionalmente de aleaciones Zn-Al (ZA). Se presentan correlaciones entre: la
velocidad de enfriamiento y el ancho de los granos columnares, la velocidad de
los frentes de solidificacion versus la longitud de los granos columnares, la
densidad de los granos equiaxiales y el gradiente de temperatura, el tamafio de
grano, el espaciamiento dendritico primario y secundario y las variaciones en
microdureza.

PALABRAS CLAVES: Aleaciones ZA, estructuras, parametros térmicos,
solidificacion.

ABSTRACT

In the present research we investigate correlations between thermal parameters
(cooling rate, velocity and position of solidification fronts, temperature
gradients), type of structure (grain size, dendritic spacing) and microhardness in
directional solidified samples of Zn-Al (ZA) alloys. We present correlations
between cooling rate and the width of columnar grains, velocity of solidification
fronts versus length of columnar grains, density of equiaxial grains versus
temperature gradients, grain size, primary an secondary dendritic spacing and
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1. INTRODUCCION

El proceso de solidificacion describe el fenémeno de un
liquido transformandose en un sélido como resultado de
la disminucion de la temperatura del liquido. Esto ocurre
en un amplio rango de procesos industriales y la
estructura mas comun en la solidificacion de aleaciones
metalicas es la dendritica, la cual a su vez puede ser
columnar, equiaxial y también es posible que ocurra la
transicion de estructura columnar a equiaxial (TCE) [1].

En las dltimas décadas se han dedicado extensas
investigaciones a tratar de entender el proceso de
fundicion y a disefiar medidas efectivas para controlar y
optimizar los procesos y estructuras de solidificacion a
fin de obtener productos de una alta calidad y resistencia
mecanica [2].

Estudiar las propiedades de las aleaciones Zn-Al (ZA) es
importante en la Industria de la Fundicién ya que las
mismas combinan una adecuada resistencia y dureza con
una buena maquinabilidad.

En este trabajo se presentan correlaciones entre: la
velocidad de enfriamiento y el ancho de los granos
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columnares, la velocidad de los frentes de solidificacion
versus la longitud de los granos columnares, la densidad
de los granos equiaxiales y el gradiente de temperatura, el
tamafio de grano, el espaciamiento dendritico primario y
secundario y las variaciones en microdureza en
aleaciones Zn-2%Al (ZA2), Zn-4%Al (ZA4), Zn-16%Al
(ZA16) y Zn-27%Al (ZA27).

2. METODOLOGIA

Se solidificaron unidireccionalmente probetas de
aleaciones ZA de 16 mm de didmetro en un dispositivo
experimental que consiste en una unidad de
calentamiento, un sistema de control de temperatura, un
sistema de adquisicion de datos, un sistema de
desplazamiento de las muestras y un sistema de
extraccion caldrica [3].

Se midieron las temperaturas en los diferentes puntos de
las muestras utilizando termocuplas tipo K, previamente
calibradas. Las termocuplas fueron localizadas dentro de
las muestras a distancias conocidas a partir de la base.

Luego de la solidificacion las muestras fueron cortadas
en direccion longitudinal, fueron pulidas y las aleaciones
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zinc-aluminio  fueron atacadas utilizando &cido
clorhidrico concentrado durante 3 segundos a
temperatura ambiente, seguido por la remocién y
limpieza de los dep6sitos negros; para el revelado de la
microestructura se utilizé una solucion de acido crémico
(50 g Cr,05; 4 g Na,SO, en 100 ml de agua) por 10
segundos a temperatura ambiente, que resultdé adecuado
para revelar la estructura [4]. La posicién de la transicion
de estructura columnar a equiaxial en las muestras fue
determinada por observacion visual a simple vista y
mediante el microscopio dptico.

El tamafio de grano equiaxial fue medido utilizando la
norma estindar ASTM E112 [5], a intervalos
equiespaciados. La region columnar fue dividida en
forma similar y se midieron tanto el ancho como la
longitud de los granos columnares. A fin de realizar la
correlacion con los parametros de solidificacién, la
medicién de los espaciamientos dendriticos fue realizada
utilizando la técnica de intercepcion lineal,
preferencialmente en regiones cercanas a las posiciones
de las termocuplas.

Las mediciones de microdureza fueron realizadas a
temperatura ambiente utilizando un microdurémetro
Buehler®. Las cargas aplicadas en las probetas variaron
entre 10 g y 1000 gr. Las mediciones fueron realizadas
utilizando la norma estdndar ASTM E 384-89[6] con un
tiempo de impresion de 15 segundos. Para determinar el
valor promedio se realizaron 10 mediciones de
microdureza Vickers (HV) utilizando la relacién:

1.854.4
HV = TQ (kgf/mm?) (1)

donde, Q es la carga en gramos y a es la longitud de la
diagonal en um.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Se realiz6 un nimero de 16 experiencias donde se obtuvo
la transicion de estructura columnar a equiaxial (TCE).
Los valores promedios de las TCE ocurrieron entre 0.8
cmy 10.6 cm desde la base de la muestra.

Medicién del Tamafio de Grano Columnar vy
Equiaxial

Se utilizé un histograma tipico mostrando la frecuencia
del tamafio de los granos equiaxiales para cada uno de los
intervalos definidos. A partir de estos histogramas se
determiné el tamafio de grano equiaxial [7]. Los
resultados que también incluyen el ancho de los granos
columnares, se dibujan como una funcién de la posicion
en la muestra solidificada para una probeta de aleacién
ZA27 en la Figura 1. En esta figura, el tamafio de los
granos equiaxiales se encuentra entre 1 y 2 mm en la

region de TCE y luego comienza a incrementarse el
tamafio hasta un valor de 4.5 mm en la parte superior de
la probeta. En el caso del ancho de los granos columnares
se observa que el tamafio se mantiene aproximadamente
constante, entre 1.9 mm y 2.1 mm en la region de
transicion. Un andlisis similar al detallado fue realizado
en las otras probetas.
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Figura 1. Tamafio de grano columnar y equiaxial en funcién de
la distancia desde la base de la muestra. Zn-27%Al.

Correlacién entre la Velocidad de Enfriamiento y el
Ancho de los Granos Columnares

El ancho de los granos columnares se puede relacionar
con la velocidad de enfriamiento mediante una funcién
del tipo:

r=a*(T)™ )

donde:
A el ancho de los granos columnares en mm, a y b son

constantes y T es la velocidad de enfriamiento en
°C/min.

Los valores de a y b dependen del sistema de aleacion y
de su composicion. Por ejemplo, ha sido demostrado
previamente que los valores de a y b son 3.02 y 1/3
respectivamente, para aleaciones Pb-2%Sn [8]. La
correlacion para el caso de aleaciones Zn-4%Al, que se
presenta en la Figura 2, muestra que el ancho de las
columnas disminuye cuando la velocidad de enfriamiento
se incrementa, el ajuste da valores de a y b iguales a
53.71 y 0.68, respectivamente. Similares correlaciones
realizadas en otros sistemas de aleaciones ZA dan los
valores de a y de b que se presentan en la Tabla 1.

En general, el valor de a da el tamafio relativo de los
granos columnares, mientras que b indica el grado de
dependencia del ancho de las columnas con el cambio en
la velocidad de enfriamiento. Por ejemplo, comparando
los resultados para aleaciones las aleaciones ZA en la
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Tabla 1, se aprecia que, los valores de a se incrementan
notablemente entre 2%Al y 4%Al y se mantiene
aproximadamente constante entre 4%Al y 27%Al. Esto
indica la relativa sensibilidad del espaciamiento
dendritico a bajas concentraciones de Zn.
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Figura 2. Ancho de los granos Columnares versus velocidad de
enfriamiento. Aleacion Zn-4%Al.

Aleacion a b C

Zn-2%Al 31.19 0.59 0.33
Zn-4%Al 53.71 0.68 0.25
Zn-16%Al | 62.76 0.69 0.31
Zn-27T%Al | 69.12 0.71 0.29

Tabla 1. Valores de las constantes a, b y C obtenidos en los
diferentes sistemas de aleaciones.

Relacién entre la Longitud de los Granos Columnares
y la Velocidad y Posicion de los Frentes de
Solidificacion

Se ha demostrado en trabajos previos que en nuestras
condiciones experimentales la transicion columnar a
equiaxial no es plana sino que ocurre en una region de
transicion [8]; debido a esto, la longitud de los granos
Columnares no esta definida por la posicion del frente
solido en el momento de la TCE, pero se encuentra entre

el inicio y el final de la transicion. Si x5eg y X5ce  son

las posiciones de los frentes liquidus y solidus en el
momento de la TCE, la longitud de la zona columnar
estara dada por:

_ L * [yl s
LCoI = Xree -C (XTCE _XTCE) A3)

donde C es un parametro a ser determinado y su valor es
menor que la unidad.

El valor de C se obtiene realizando una correlacion entre
el valor medido de la longitud de las columnas en la zona
columnar y los correspondientes valores de las posiciones
de los frentes liquidus y solidus.

La constante C se vuelve un parametro asociado a la
aleacion respectiva, y se lo puede utilizar para propdsitos
de modelizacién de la solidificacion. Los valores de C
calculados mediante este procedimiento se indican en la
Tabla 1.

Relacién entre el Tamafio y la Densidad de los Granos
Equiaxiales con el Gradiente de Temperatura

El nimero de nlcleos que estan presentes en la transicién
0 en posiciones posteriores a la TCE, que exceden el
tamafio del radio critico, define el ndmero inicial de
granos Equiaxiales. El crecimiento posterior estard
impulsado por el grado de sobreenfriamiento del metal
liquido. Después del periodo inicial, el tamafio de los
granos equiaxiales puede ser establecido mediante la
siguiente relacién con la fraccion de sélido presente en la
zona pastosa. La fraccion de sélido se puede determinar
asumiendo condiciones de equilibrio y conociendo el
sobreenfriamiento, definido como la diferencia
instantanea la temperatura liquidus y la temperatura local
en una dada posicién y tiempo especificos, como
AT(t) = AT s« fs(t) . Donde fg(t) es la fraccion de

solido y AT, es la mayor diferencia entre las

temperaturas de liquidus y solidus para el comienzo y el
final de la solidificacion [9]. De otra manera, la fraccién

se solido se puede calcular como fg :Ng(4/3)rc§3
donde R es el radio del grano promedio y Ng es la

densidad de los granos equiaxiales, uniendo ambos, se
obtiene que

N R zin*( AT j @
4 AT hax

La ecuacion anterior es descriptiva y requiere conocer los
valores de Ng. Si se asume que la densidad de ndcleos
iniciales no cambia y que define la densidad de granos,
en funcién a la densidad final de granos equiaxiales como
una funcién de los parametros de crecimiento, puede ser
una manera simple de describir la evolucién de la
fraccion de sélido y el tamafio de los granos equiaxiales
durante la solidificacién.

En la Tabla 2 se presentan los valores de Ng calculados
en tres posiciones en la regidn equiaxial, las posiciones
seleccionadas son; en la zona de transicion, a2 cmy a4
cm a partir de la TCE. Hay una relacion lineal de Ng con
el gradiente de temperatura en el liquido, G, para todas
las aleaciones y condiciones en la transicién. A 2 cm la
relacion lineal no se mantiene en todos los casos y a 4
cm, la relacion lineal ocurre pero con una constante de
proporcionalidad diferente. Esto es una clara evidencia de
que existen otros parametros, como el sobreenfriamiento
en el liquido, que podria tener alguna influencia en la
definicion del nimero de ndcleos que sobreviven después
de la nucleacién, particularmente, cuando el gradiente de
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temperatura es bajo como en el caso de la transicién y en
el final de la solidificacién. Una indicacion de esto es que
cuanto mayor es el gradiente, mayor es la dispersion en el
tamafio de grano.

Aleacion Ng Ng Ng
(TCE) (2 cmdesde | (4 cm desde
la TCE) la TCE)
Zn-2%Al 1.619 0.596 0.418
Zn-4%Al 1.412 0.715 0.696
Zn-16%Al 1.322 0.927 0.715
Zn-27%Al 1.257 0.928 0.792

Tabla 2. Densidad de granos, Ng [1/mm°], calculadas en tres
posiciones de termocuplas diferentes.

Espaciamiento Dendritico Primario (Ay)

Los valores de 1,GY2VY* estan en el rango entre 40 y

510 um”K”s™*. La correlacién entre &, y G=*V*¥?2,
donde V es la velocidad del frente de solidificacion,
muestra una fuerte dependencia con la concentracién de
la aleaci6n para cada sistema de aleacién, como puede
apreciarse en la Figura 3.

Espaciamiento Dendritico Secundario (A,)

Las mediciones de los espaciamientos dendriticos
secundarios incluyen a los brazos dendriticos activos e
inactivos. Los resultados se compararon con las
predicciones de dos modelos; el modelo teérico de Feurer
[10] y el modelo empirico de Grugel [11]. Para el caso
del modelo de Feurer, los pardmetros termofisicos y los
datos para cada sistema de aleacion fueron tomados de la
literatura [5]. Utilizando estos datos, se correlacion6 el
valor de A, con el tiempo de solidificacion local, ts, para
cada aleacion, las ecuaciones que resultaron de los
calculos se presentan en la Tabla 3.

Los resultados experimentales también se compararon
con el modelo de Grugel. Ambas ecuaciones fueron
estimadas para cada sistema de aleacién y composicion
en la Figura 4, junto con los valores experimentales de
A2. En esta figura se puede apreciar que en todos los
casos, un incremento en el tiempo de solidificacién local
produce un incremento en los tamafios de los A,. Sin
embargo, cuando se consideran las predicciones, se
observa que el mejor ajuste entre los resultados
experimentales y las predicciones se alcanza con los
coeficientes y funciones dadas por el modelo de Feurer.
El modelo de Grugel predice espaciamientos que estan
muy por encima del rango de los valores experimentales.
Ademas, se puede concluir que en ningln caso el A,

sigue una ley del tipo raiz cuadrada con el tiempo de
solidificacion local.

10000
~ 1000 ™~
S
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N
N & Zn-2%Al
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A Zn-16%Al
® Zn-27%Al T
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Figura 3. Espaciamiento dendritico primario,A;, como una

funcién de G *V *'2 para Zn-Al (% en peso).

Aleacion Ecuacion de Feurer
-20, 1/3
Zn-2%Al 2, =11.19%ty

-49 1/3
Zn-4%Al A, =9.84%ty
Zn-16%Al A, = 9'38*tSL1/3
Zn-27%Al

A, =9.16%t,'°

Tabla 3. Ecuaciones obtenidas para el espaciamiento dendritico
secundario utilizando el modelo de Feurer [10] para los
diferentes sistemas de aleaciones.
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Figura 4. Influencia del tiempo de solidificacién local en el A,

experimental y comparacion con los valores obtenidos a partir
de los modelos tedrico y empirico para la aleacion Zn-27%Al.

Microdureza (HV)
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Primero, analizamos la variacion de la microdureza como
una funcién de la distancia desde la base de la muestra
para las distintas aleaciones ZA, utilizando cargas que
variaron entre 10 g; y 1000 gr. La Figura 5 muestra los
resultados de estas mediciones. Se puede apreciar en la
misma que los mayores valores de microdureza se
obtienen en la zona equiaxial, comparados con los
valores de las zonas columnar y con TCE. Ademas, en la
Figura 5 se puede apreciar que los valores de
microdureza tienden a disminuir con el incremento de la
carga, y estos valores son casi constantes para grandes
cargas, entre 500 gr y 1000 gs .

Luego se analiz6 la variacion de la microdureza con la
concentracion de la aleacion. En la Figura 6 se presentan
los resultados para las aleaciones ZA analizadas. De esta
Figura se puede deducir que en el caso de aleaciones ZA
la microdureza se incrementa con el incremento del
contenido de aleante.
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Figura 5. Valores de microdureza versus longitud de la muestra.
Zn-4%Al.
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Figura 6. Valores de microdureza versus concentracion
utilizando una carga de 200 gr. Aleaciones ZA.

Correlacién entre el Tamafio de Grano Equiaxial y la
Microdureza

Para bajas concentraciones de Al, ZA2 y ZA4, se observo
que los valores de HV tienden a disminuir cuando
aumenta el tamafio de grano, en cambio para las
aleaciones ZAl16 y ZA27, los valores de HV se

incrementan con el incremento en el tamafio de grano.
Ver la Figura 7 para Zn-27%Al.
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Figura 7. Tamafio de grano equiaxial versus HV. Zn-27%Al.

Correlacion entre el Espaciamiento Dendritico
Secundario (A;) y la Microdureza (HV)

En la mayoria de las muestras de aleaciones ZA se
observé que cuando el espaciamiento dendritico primario
se incrementa, también aumentan los valores de HV (Ver
Figura 8).

Correlacién entre el Espaciamiento Dendritico
Secundario, el Tamafio de Grano Equiaxial y la
Microdureza

El efecto de la variacion del espaciamiento dendritico
secundario ha sido analizado en dos aspectos. Primero,
los resultados de la Figura 9 indican que un incremento
en el A, disminuye levemente los valores de microdureza
en aleaciones Zn-Al. Segundo, los resultados de la Figura
10 indican que el A, se incrementa con el incremento en
el tamafio de grano.
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Figura 8. Ayversus HV. Zn-27%Al.
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4. CONCLUSIONES

Los principales resultados de la presente investigacion
son los siguientes:

1) Se realizaron experiencias de solidificacion direccional
en las que se obtuvo la TCE.

2) El ancho de los granos columnares disminuye con la
velocidad de enfriamiento siguiendo una relacién del tipo

L=a*(T)™, donde a y b dependen del tipo de aleacion

y de la concentracion.

3) La longitud columnar puede estimarse dentro de la
region de transicion para cada aleacion, a partir de las
posiciones de los frentes de solidificacion y de la
determinacion del parametro C.

4) La densidad de los granos equiaxiales esta relacionada
linealmente al gradiente de temperatura, sin embargo la
relacién exacta no ha sido establecida.

5) El espaciamiento dendritico secundario se incrementa
con el incremento en el tiempo de solidificacion local.

6) El modelo de Feurer predice un espaciamiento
dendritico secundario que se encuentra en Buena
concordancia con los valores experimentales.

7) La microdureza Vickers es mayor en la zona equiaxial
que en las zonas columnar y con transicién columnar a
equiaxial (TCE).

13) Para las probetas analizadas, la microdureza se
incrementa con un incremento en el A, y disminuye con
un incremento en el A,.
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