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Se obscrva un aumento creciente de las investigaciones de nuevas téenicas y procesos para la obtencion de
compuestos de matriz metdlica. Estos materiales hibridos, que poseen una clevada resistencia mecanica, se
presentan como una alternativa metalargica en relacion a los ‘materiales metalicos convencionales. Usualmente
estos compucstos corresponden a matrices metalicas reforzadas con fases ceramicas discretas, de elevada dureza y
resistencia, en forma de particulas o fibras. En ¢l presente trabajo se obtienen compuestos metélicos con refucrzo
fibroso ceramico en una matriz de aluminio y sc analizan los resultados de la solidificacion direécional, Para esto
sc investigo la utilizacion de la técnica de Infiltracién Reactiva, donde un oxido de sacrificio cs reducido por cl
metal de la matriz, dando origen a una fase mixta entre este metal y un nuevo oxido, resultado de la reaccion de
reduccion. Para la validacion de los resultados se realizaron ensayos de rayos-x de microdureza Vickers y de
microscopia Optica. Los mismos dicron evidencia de la obtencion de un micro-compucsto del tipo co - continuo
en la microestructura de la matriz, que validan la reaccion de reduccion descripta. Como clemento de refuerzo /
oxido de sacrificio se utilizaron fibras del sistema alumina - silice.

1t has been seen recently a progressive increase in the research of new techniques and processes for the obtention
of MMC. Thesc new materials, characterized by high mechanical strength, are shown to be metallurgical
alternative towards the ordinary metallic materials. These composites usually correspond to metallic matrixes
reinforced with discrete ceramic phases, of high hardness and strength, in the form of particles or fibers. This
paper shows the research for obtention of metallic composites with fibrous ceramic reinforcement into an
aluminum matrix and the results of the directional solidification. For this purpose. the possibility of utilizing the
technique of Reactive Infiltration was investigated. where a sacrifice oxide is reduced by the matrix’s metal,
creating a mix phase between this metal and a new oxide. resulting from the reduction reaction. The following
tests were carried out on the samples: EDS. Vickers microhardness and optical microscopy. ‘The results obtained

show the likcly existence ol a kind of co-continuos micro-composite into the matrix’s microstructure.

I. INTRODUCCION

1.1. Infiltracién reactiva
Breslin®”  desarrollé un  método  de
preparacién de un compuesto metéalico de Al,O;/ Al
en el cual un cuerpo macizo de SiO; puro se sumerge
en aluminio fundido a temperaturas entre 700 y 1300
°C. En este método ocurre la reducciéon de la silice
por el aluminio liquido obteniéndose .un material
compuesto de aluminio y ALO;. Estas fases se
interpenetran produciendo un compuesto integro con
ambas faseés continuas en su extensién (Figura 1),
siendo denominado material co - continuo.
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El proceso de formacion de este nuevo

compuesto se conoce usualmente como Infiltracion

Reactiva.

el aluminio, Breslin'” observé la siguiente reaccion
que involucra a los siguientes elementos

constituyentes:
3510,(s) +4Al(l) — 2A1,0,(s) + 3Si(s),

el compuesto final obtenido, después de un tiempo
suficiente para que ocurra toda la reaccion, presenta
una fraccion volumétrica (% en volumen) de alimina
de aproximadamente 65 %.
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Figura 1. Hustracion esquemdtica de la microestructura
obtenida en un compuesto del tipo co - continuo por la
transformacion de silice en alimina. La fase oscura
representa la alimina.

En el ensayo, el cucrpo de silice, ademas de
servir como fuente de oxigeno para la formacion de
alimina, define también la configuracion final del
compuesto deseado.

En los procesos convencionales de produccion
de compuestos de matriz metalica particulados o
fibrosos, su microestructura presenta fases dispersas y
aisladas de elemento de refuerzo, rodeadas por el
material constituyente de la matriz. Como ejemplos
se pueden citar, el proceso de Squeeze Casting, donde
el metal liquido es forzado a penetrar en un
preformado ceramico poroso formado por particulas
o fibras, o también procesos involucrando la
Metalurgia de Polvo, donde las particulas ceramicas
se adicionan al polvo metdlico antes de la
compactacion. Estos procesos convencionales con
refuerzo disperso cn la matriz, exigen una gran
atencion y cuidado con relacion a la calidad de la
unién metalGrgica entre la matriz y el refuerzo, de
forma de garantizar una transmisién de esfuerzos
apropiada entre ellos. Las reacciones indeseables en
la interfase del compuesto, que degradan ef elemento
de refuerzo, precisan ser evitadas en las condiciones
de proceso utilizadas. Las reacciones que mejoran la
adhesion entre estos dos constituyentes, sin causar
dafio al refuerzo, son consideradas ideales y son
inducidas cuando es posible, a fin de buscar un
compuesto con propiedades optimizadas.

Segin Liu” en el proceso de infiltracion

reactiva desarrollado por Breslin se tiende primero a
la formacion de Al,O; en la superficie del cuerpo de
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silice inmerso en cl aluminio liquido. En seguida se
observa el crecimicnto de esta fase ceramica hacia el
interior del cuerpo de silice con el auxilio de canales
que son originados por la alteraciéon volumétrica de la
transformacion SiQ, (2.20 g/cm}) = AlLO; (3.97
g/em’), provocando una reduccion en el volumen de
252 37,3 %™, Por estos mismos canales es liberado
el silicio que se dirige hacia la matriz de aluminio,
donde se disuelve y posteriormente precipita. En la
Figura 2 se tiene una ilustracion del proceso, donde
vemos la cxistencia de un frente de reaccion que
avanza hacia la izquierda hasta que toda la silice se
haya transformado. lLos ensayos realizados por Liu™
constatan claramente la presencia de este frente
reactivo  en la microestructura de los compuestos
obtenidos.

Si0, S

Figura 2. ustracion del mecanismo de propagacion del
13)

Jrente de reaccion™.

Una de las caracteristicas importantes en este
nuevo proceso es la posibilidad de produccion de
compuestos near-net-shape. Los cuerpos cerdmicos
de silice infiltrados en el aluminio liquido, cuando
son retirados al final de la reaccién de reduccion de la
silice, presentan menos del 1 % de alteraciones en sus
dimensiones lineales originales.

La cinética de la reacciéon de reduccion de la
silice por ¢l aluminio se puede considerar lineal de
tal forma que X =K.t. donde X representa el
espesor de la capa de reaccidon y t es el tiempo de
reaccion. La constante Kk para la silice/aluminio
procesados a 1100 °C fue de 1.6 mm/h en el
crecimiento de la capa de alimina.

En funcion de las caracteristicas morfologicas
de entrelazamiento de las fases en el compuesto
alimina/aluminio, sus propiedades mecanicas tienen
valores elevados muy superiores al obtenido en el
aluminio puro. Yoshikawa'® encontré valores medios
entre 400 y 550 MPa para la resistencia a la fractura
de compresion en compuestos alimina/Al obtenidos
por la técnica de Breslin, procesados a temperaturas
entre 1050 y 1550 K. La variacion de la dureza
Vickers en funcion de la temperatura de reaccion
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encontrada por el mismo autor, se reproduce en la
Figura 3, donde se verifica que el compuesto presenta
mayores durezas para temperaturas de proceso en

torno de 850 °C.
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Figura 3. Dureza Vickers en funcion de la temperatura de
. . 0,
reaccion entre SiQy/AI”.

t

1.2. Fibras silico - aluminosas

Las fibras ceramicas silico - aluminosas son el
resultado de la mezcla de partes iguales'” de ALO; y
Si0, de pureza industrial (> que 98 %) y existen en
el mercado mundial desdé 1942. La mezcla de los
granos es fundida a temperaturas superiores a 2200
°C, donde un filete del fundido se somete a un fuerte
chorro de aire, resultando en la fibralizacién vy
obtencion de una fibra- con microestructura amorfa,
con composicion quimica tipica de 49-51 % ALO; y
49-51 % SiO,.

Usualmente estas fibras presentan una fraccion
- eélevada (40 a 60 % en peso) de particulas no
fibralizadas denominadas shot®, resultado de la
ineficiencia del proceso -de fibralizacion, con un
tamafio que varia entre 20 micrones y algunos
milimetros (Figura 4). Estas particulas no fibralizadas
presentan la misma composicion quimica amorfa
encontrada en las fibras.

Las aplicaciones tradicionales para estas
fibras implican su uso como revestimiento refractario
/ aislante en equipamientos térmicos industriales a
una temperatura por encima de 1000 °C, en hornos de
forja, hornos de recocido, etc. Debido a sus
caracteristicas morfolégicas con un diametro inferior
a 5 pum, una baja densidad con alta porosidad, ademas
de la propia refractariedad de la composicion; se han
conseguido excelentes caracteristicas de aislamiento
en las aplicaciones a altas temperaturas.
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Figura 4. Imagen de MIEB de fibra cerdmica silico -
aluminosa _mostrando la presencia de una particula no
Jibralizada (shot).

En  funcion de los problemas en el
abastecimicnto del mercado de fibras de vidrio
ocurridos en la década del ochenta, comenzaron a
surgir algunas aplicaciones mas nobles de estas fibras
implicando el refuerzo de compuestos poliméricos'”
y metalicos'"”. En este periodo se realizaron los

primeros ensayos para la obtencion de compuestos de-

matriz metalica (CMM) por procesamiento Squeeze
Casting, a partir de pre-formas cerdmicas, infiltradas
con aleacion aluminio - silicio. Las fibras
inicialmente utilizadas para estos ensayos poseian
elevado tenor de alimina (95 %) ademas de fibras de
pura alimina, destacandose el uso de las fibras Saffil
(IC1) presentes en casi todos los estudios de la época.

En este periodo las fibras céramicas silico -
aluminosas fueron vagamente introducidas en esta
nueva aplicacion  en compueslos metalicos,
aprovechandose 'la gran diferencia en precio en
refacion a las fibras con un mayor tenor de aliimina
como fa Saffil.

Su morfologia se aproxima bastante a la de las
fibras de alta alimina en términos de didmetro medio
(1 a 5 m), ambas cilindricas con superficie lisa,
proporcionando preformados con caracteristicas
similares en cuanto a tamaiio y distribucion de poros.

1.3. Las fibras de silice

Las fibras de silice utilizadas en este trabajo se
presentan  como  agujas  cilindricas.  tubulares.
transparentes y con ambos extremos afinados (Figura
5). Estas fibras tienen un origen natural geol6gico
siendo  mas precisamente identificadas como
espiculas  silicosas de espongiarios. Estan
constituidas por SiO, (>99 %) y ALO; (~0.5 %) y
amorfas. Presentan un didametro medio de 15
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micrones (¢ = 3) y una altura de 200 micrones (o =
120), por lo tanto con baja relacion L/D. Son
materiales que se presentan en un cierto cstado de
abundancia en  Brasil y con pocas aplicacioncs
comerciales desarrolladas.

Figura 5. Imagen de MEDB de niicrofibras de silica aniorfua
de origen geologico utilizadas en el presente trabajo.

1.4. Solidificacion direccional

No existen trabajos previos que reporten
sobre el efecto de la solidificacion direccional en la
distribucion de las fibras en la matriz de aluminio, y
ademas, sobre el efecto de!l cambio de estructura
columnar a equiaxial, TCE, en la distribucion de las
mismas.

Si bien no existen muchos datos sobre el
efecto de los parametros de solidificacion direccional
tales como gradientes de temperatura y velocidades
de crecimiento; Dutta et al."'", Rohatgi et al. "' |y
Stefanescu et al.'¥; analizaron del cfecto de los
parametros de solidificacion direccional sobre ¢l
espaciamiento dendritico primario y sobre el radio de
la punta de la dendrita.

1.5. Objetivos del Trabajo

El objetivo del presente trabajo es la
producciéon de un compuesto metdlico fibroso con
matriz de aluminio donde las fibras de refuerzo sc
presentan dispersas y discontinuas en el metal. Para
solucionar los problemas que involucran una perfccta
adherencia mctal/ceramica, se intenta transformar
localmente las fibras, con composicion silicosa y
silico - aluminosa. en un microcompuesto de tipo co -
continuo, segan la técnica de Breslin descripta.

o
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valiéndose de la disponibilidad de silice en ambas
composiciones. Esta transformacion en la estructura
fibrosa posiblemente climinaria los problemas de
interfase discreta tipicos de la inclusion de refuerzos
en la matriz. Se espera que el aluminio de la matriz
tenga una continuidad con el aluminio obtenido en el
interior de las fibras, de tal forma que el compuesto
final estard constituido de fibras total o parcialmente
porosas de alimina; envucltas, rellenas e
interconectadas con la matriz.

Ademds, sc contribuye al analisis del efecto de
los parametros de solidificacion direccional sobre el
espaciamicnto  dendritico  primario 'y sobre la
distribucion de las fibras en la matriz, en probetas que
presentan  transicion  de  estructura  columnar a
equiaxial, TCE. Por ultimo, los resultados obtenidos
se compararon con los resultados obtenidos por Dutta
et al.'", Rohatgi et al. " |y Stefanescu et al.!';
quienes observaron que la presencia de particulas de
SiC alteran significativamente la morfologia del
avance de la interfase durante la  solidificacion
dircccional de compuestos de matriz de aluminio.

1. MATERIALES Y METODOS
2.1. Preparacién del material compuesto

Para las experiencias, polvo de aluminio
atomizado (Figura 6) con composicion quimica media
(Tabla 1) dcterminada por microanalisis, fue
mezclado mecanicamente utilizando las fibras de
silice y silice - aluminosas en proporciones de 5 y 10
% (fraccion volumétrica de fibra) sin adicion de
lubricantes. La mezcla fue prensada uniaxialmente en
frio en un molde previamente lubricado, con presion
de 325 MPa, produciendo cilindros de 24 mm de
didmetro y 15 mm de altura. Las piezas producidas
fueron posteriormente sinterizadas a temperatura de
entre 610 - 620 °C por un periodo de 1| hora sin
utilizacion de¢ curva de calentamiento y con un
enfriamiento al aire a partic de la temperatura de
sinterizacion. Las libras silico - aluminosas utilizadas
en los  ensayos, presentan una cantidad no
determinada de particulas no fibralizadas. Las fibras
de silice no presentaron particulas no fibrosas.
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Figura 6. Polvo de aluminio atomizado utilizadao en las

experiencias.

Tabla I. Composicion quimica del polvo de aluminio
utilizado en las experiencias.

Elemento Y% cn peso
Al 99.32
Fe 0.19
Cu 0.49

2.2. Solidificacion direccional

Utilizando barras de 18 mm de diametro y 120
mm de altura, se realizo una serie de scis experiencias
de solidificacion direccional en un dispositivo
experimental consistente dc  una unidad de
calentamiento, un sistema de control de temperaturas,
un sistema de adquisicion de datos, un sistema de
movimiento de muestras y un sistema de extraccion
caldrica direccional. El dispositivo experimental se
describio previamente!"". Previo a la realizacion de
los experimentos; las temperaturas liquidus, T,, y
solidus, Ts, fueron determinadas mediante analisis
térmico  diferencial (DTA). Para el material
compuesto fibroso, T;=639.05°C y T4=555.91°C.

Luego de la solidificacion direccional se
cortaron las probetas en direccién longitudinal, se
pulieron con lijas de diferentes granulometrias y sc
atacaron  quimicamente con rcactivo  Keller
concentrado, conteniendo |5 volimenes de HNO;, 10
volimenes de HCI, 5 volimenes de HIF. 70
volimenes de H,O a temperatura ambiente por un
tiempo de 20 segundos.

La caracterizacion de la microestructura se
realizé a través de analizador de imagenes acoplado a
microscopio optico (Neophot). Para ello, una de las
mitades longitudinales de la probeta fue cortada
transversalmente en varias secciones. Las muestras,
fueron embutidas, desbastadas y pulidas hasta pafio
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de 0.25 pum y luego atacadas quimicamente con
reactivo Keller durante un tiempo de 5 segundos. En
todos los casos la morfologia obtenida fue dendritica.
En Jas muestras transversales y a través de la técnica
de interseccion lineal se realizo la medida de los
brazos dendriticos primarios en las posiciones
préximas a las termocuplas.

1. RESULTADOS
3.1. Microscopia Optica

En la Figuwra 7 vemos la imagen de una
particula de shot silico - aluminoso con tamaiio
aproximado de 40 pun, obtenida por microscopia
optica, donde podemos observar claramente la
existencia de dos fases entrelazadas en la region de
rcaccion de la particula, asi como la existencia de
discontinuidad entre esta region de reaccion y la
matriz de aluminio. La apariencia general de esta
microestructura se asemeja en mucho con la obtenida
en procesos de infiltracion reactiva descriptos
anteriormente por Breslin'” y Liu™. De forma
general, las  particulas  encontradas en la
microestructura con didmetro inferior a 10 micrones
(incluidas todas las fibras con diametro cntre 1y 5
micrones), sc (ransformaron intcgramente en
microestructuras con reaccion similar a la de la
Figura 7.

Figura 7. Particula de shot ampliada donde es posible
verificar la presencia de dos fases en la region de
reaccion.

En las Figuras 8 y 9 se muestran imagenes de
fibras de silice en reaccion con la matriz de aluminio,
Las imagenes fortalecen los indicios de que existe
continuidad entre ¢l aluminio de la matriz y el
probable aluminio contenido en el interior de estas
regiones reactivas.
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Figura 8. Detalle de fibra de silice en microscopia dptica
mostrando la region intacta (fase oscura), la region
reactiva (entrelazamienio) v el deposito de Al-Fe-Si (fase
gris).

12.8 pum

Figura 9. Algunas fibras de silice gue reaccionaron total o
parcialmente con la matriz de aluminio. Imagen éptica.

3.2. Microanalisis

El pequeiio diametro de las fibras silico -
aluminosas imposibilita un andlisis composicional
preciso utilizando la técnica de microanalisis de rayos
- X, debido a la dificultad en posicionar un haz en su
interior, sin incluir parte de la matriz de aluminio.
Como la composicion quimica de las particulas no
fibralizadas (shot) es la misma que se encontré en las
fibras y como algunas de estas particulas se
encuentran en la microestructura del compuesto, se
decidio realizar en estas los ensayos de microandlisis.
La Figura 10 corresponde a la microscopia
clectronica hecha cen ¢t compuesto a partir de las
fibras silico - aluminosas, s¢ observa la presencia de
cuatro regiones distintas enumeradas cn la foto. Estas
regiones fueron microanalizadas y los resultados se
observan en la Tabla I1.
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Figura 10, hnagen  de la microestructura  obtenida
mostrando regiones de microandlisis en: particulas de shot
(1). con region aiacada (2). precipitado Al-IFe-Si (3), v
matriz de aluminio (4).

Tabla 1. Resultados del microandlisis efectuado en las
regiones 1, 2, 3 v 4 (%) identificados en la figura 10.

Elemento 1 2 3 4
Al 45.98 89.74 67.88 99.31
Si 54.02 8.55 7.05 0.63
Fe 0 1.71 25.07 0.06

La regidn |, mas oscura, representa el interior
de una particula shot con cerca de 40 micrones de
diametro. fista region se presenta inalterada en
relacion al material original en lo que se refiere a
posibles reacciones de transformacion en su
microestructura, con composicion quimica idéntica a
la de la materia prima fibrosa utilizada. En la region 2
tenemos una pequefia fraccion del mismo shot, en la
interfase con fa matriz de aluminio, que sufrié una
visible reaccion y donde el microanalisis detectd
menos del 9 % de Si en su composicion. Por la
pronunciada disminucion en la cantidad de silicio y
también por la gran concentracién de aluminio en esta
region, se cree que ocurrio una reaccion de reduccion
de la silice presente en la composicion de la fibra con
formaciéon de un compuesto a base de Al
probablemente un oxido estable a la temperatura
utilizada, por los mismos mecanismos descriptos por
Breslin en la técnica de infiltracion reactiva. Un
andlisis de la region 3 (fase clara) sostiene aiin mas el
indicio de que los mecanismos de reaccion sean
similares.  Su composicion Al-Fe-Si, solo podria ser
obtenida con silicio  proveniente de la reaccion de
reduccion de la silice, ya que este elemento existe en
una baja concentracion en el polvo de aluminio
utilizado, y no existe en la fibra en forma de Si
metilico. En la observacion de fa microestructura del
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compuesto, alrededor de toda la particula o fibra
donde ocurre una reaccién similar, puede constatarse
la presencia de este precipitado, en distancias del
orden de 2 a 5 veces el tamafio de grano del aluminio,
indicando que posiblemente el silicio camind por el
contorno de grano desde la fibra, de donde fue
fiberado. La presencia de algin silicio en la region 4
(matriz de aluminio) posiblemente se debe a la
difusion del mismo ocurrida hacia el interior del
grano, cuando ocurre su paso por el contorno.

La Figura 11 .obtenida por electrones
retrodifundidos muestra un compuesto obtenido con
fibra de silice donde una fibra aislada se presenta

Figura 1. Imagen de electrones retrodifundidos del
compuesto hecho con fibra de silice.

3.3. Microdureza Vickers

Para evaluar las propiedades mecanicas de la
region que reacciond, se escogio una particula de shot
(Figura 13) en el compuesto hecho con fibras silico -
aluminosas, que presenten una gran area de ataque,
haciendo posible la comparacién de microdureza
Vickers entre esta region y puntos no reforzados de
la matriz con cargas de 40 y 65 gramos. En la Figura
13 se observa la parte de la marca de indentacion
hecha en {a matriz sin refuerzo en fa esquina superior,
derecha de 1a foto, asi como dos indentaciones hechas
en la parte inferior de la particula de shot.

Los resultados medios de microdureza
encontrados en mediciones de varios puntos de la
microestructura se pueden ver en la Figura §4. La
matriz no reforzada presenté una dureza media de
42.4 Hv (c = 6.3), en tanto que en las regiones de
reaccion se encontraron valores medios de 995 Hv
(o = 140). A pesar de que no sca posible visualizar
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rodeada por la matriz de aluminio. En la region 1
(fase oscura de la fibra) no hubo ocurrencia de
reaccion, siendo visibles apenas los picos
caracteristicos de SiO, (Figura.12 (a)). En la region 2

verificamos la presencia de algin silicio, que
probablemente  permaneci6 en fla region sin

transformarse. La gran concentracion de aluminio
(Figura 12 (b)) nos da evidencia de que ahi ocurri6
reduccion de silice y formacion de una nueva fase,
probablemente un dxido de aluminio, similarmente al
ya obtenido -en el compuesto con fibras silico -
aluminosas. '

Figura 12. Resultados del microandlisis por rayos - x-
realizados en el compuesto hecho con fibras de silice.
a) region no reactiva. b) Region reactiva.

con perfeccion las indentaciones en las regiones de
reaccion de la Figura 13 (las marcas visibles fueron
obtenidas  por retoques) las  observaciones
microscopicas demostraron que esta region es capaz
de sufrir  deformacion plastica, presentando
indentaciones perfectas, con cantos vivos y aristas
bien definidas. No se constaté la propagacion de
rajaduras a partir de fas indentaciones hacia el interior
de la particula shot, lo que ocurriria si intentasemos
realizar una indentacion directamente en la region
oscura de la foto donde ho hubo transformacion,
permaneciendo una fase ceramica dura.
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Figura 13. Detalle del shot utilizado para el ensavo de
microdureza.
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Figura 14. Microdureza Vickers en la matriz de aluminio
en la region reactiva. -

3.4. Solidificacion Direccional
3.4.1. Parametros de solidificacion direccional
3.4.1.1. Posicion de la TCE

Se determinaron las posiciones en las que
ocurrio la transicion de estructura columnar a
equiaxial (TCE) en las probetas, las que se
presentaron entre 2.7 cm y 6.8 cm desde la base.

En las Figuras 15 (a-c) se observan las
posiciones de la transicion de estructura de tres
probetas obtenidas (a) en la experiencia N°1 con el
material compuesto fibroso, (b) experiencia N° 3 con
Al-5%Si sin fibras, y (c) experiencia N°S con Al-
10%Si-2.5%Cu. Se puede apreciar en las tres figuras
que la TCE no ocurre en una linea sino ¢h una zona
de transicién del orden de 1 cm o mayor.

En las Figuras 15 (d-g) sc obscrvan las
micrografias de distintas zonas de la probeta obtenida
en la experiencia N°l. En la Figura 15 (d) se pueden
apreciar las fibras, las mismas estan distribuidas
uniforme y regularmente en la zona de la probeta que
qued6 sin solidificar direccionalmente, ya que
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permanecio dentro del sistema de enfriamiento (zona
debajo de la regla en la Figura 15(a)). Posteriormente
a la solidificacion direccional, se observé una
diferencia en el ordenamiento de las fibras entre la
zona solidificada direccionalmente (parte superior de
la micrografia 15(e)) y el compuesto sin solidificar
(parte inferior de la micrografia 15(e)). En la zona
superior las fibras se distribuyen en forma irregular,
ademds, se puede observar la gran cantidad de poros
que se forman en esa zona (Figura 15 (f)). Existe una
gran cantidad de fibras distribuidas
desordenadamente hasta aproximadamente los 2.5 cm
de probeta. En la zona superior, y hasta
aproximadamente los S cm de probeta, las fibras se
distribuyen solamente en los bordes. Mds arriba, el
namero dc fibras observado fue escaso, solo se
visualizaron algunas pocas fibras en los bordes de las
dendritas  equiaxiales. También, disminuye Ia
porosidad en la parte superior de las probeta (Figura

15 (2))-

En la experiencia realizada con aleacion Al-
5%Si sin fibras (Figura 15 (b)), bajo fas mismas
condiciones de extraccion caldrica que en el caso de
la experiencia N°1, se obtuvo la misma posicion de
TCE en la probeta, que en caso de la aleacion con
fibras (Figura 15 (a). Esto indica que la presencia de
fibras en la matriz del compuesto no afecta a la
posicion de la TCE. Ademas, no se observo
formacion de poros en la longitud de la probeta.

Por tltimo. en la Figura 15 (c) se aprecia la
macrografia obtenida en la experiencia N°5 con
aleacion Al-10%Si-2.5%Cu. También, se obtuvo la
TCE en aproximadamente la misma zona de la
probeta (entre 4 y S cm desde la base).

3.4.1.2.  Determinaciéon de las temperaturas
liquidus y solidus

Mediante andlisis térmico diferencial (DTA)
se determinaron las temperaturas liquidus y solidus de
la aleacion compuesta. Los valores obtenidos en el
analisis fueron: Tiiguiaus = 639.05 °C y Tsgiigus =
555.9°C.

3.4.1.3. Velocidades de enfriamiento

Las velocidades de enfriamiento en estado
liquido de la aleacion se determinaron tomando los
valores promedios de las pendientes de las graficas de
temperatura versus tiempo para cada posicion de
termocupla. En la Figura 16 sc observa la curva de
variacion de la temperatura en funcion del tiempo o
curva de enfriamiento registrada por cada termocupla
en la experiencia N°I con la aleacion compuesta
fibrosa.
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Figura 13, Macroestructuras. (a) Compuesto fibroso. (b) A1-53%Si. (¢) A-10%S5i-2.5%C u.

(d-g) Microesiructuras de las distintas zonas de la probeta de material compuesto.

En la curva de la Figura 16 es posible
identificar un periodo correspondiente al enfriamiento
del liquido, un segundo periodo de solidificacion y el
periodo final de enfriamiento del sdlido. También,
fue posible identificar un corto periodo de
recalescencia en la posicion de la termocupla mas
préxima a donde ocurre la TCE, los valores medidos
de recalescencia para las experiencias se detallan en
la Tabla I.

3.4.1.4. Gradientes de temperatura

Los gradientes de temperatura para cada par
de termocuplas contiguas sc calcularon como el
cociente entre la diferencia de temperaturas a la
diferencia de distancias entre termocuplas''”. En la
Figura 17 se puede observar la grafica de variacion
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de gradientes en

funcion del tiempo para la

experiencia N°I con material compuesto.
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Figura 16, Curva  de temperatura  versus — tiempo.

lxperiencia N°1. Ala,

terial compuesto fibroso.
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Se observa que el gradiente G, mantienc
valores por encima de 15°C/cm hasta un tiempo de
aproximadamente 220 segundos, cuando se vuelve
negativo hasta el final de la experiencia. El gradiente
G; mantiene valores positivos durante toda la
experiencia, en cambio, el gradicnte G, calculado
entre las posiciones de las termocuplas ubicadas mas
proximas a la zona de TCE, alcanza un valor minimo
de —2.701°C/ecm a = 160 segundos y posteriormente
alcanza un valor positivo de 30°C/em y luego
disminuye hasta finalizar la experiencia. Similares
resultados se obtuvieron en el andlisis de las curvas
de gradientes versus tiempo de las expericencias
realizadas con Al-5%Si y Al-10%Si-2.5%Cu. En la
Tabla 111 sc detallan los valores de gradientes criticos
para todas las experiencias, asi como los valores de
velocidad de enfriamiento y posiciones minima y
maxima de TCE.

110

3.4.1.5. Velocidades de solidificacion

Las velocidades de solidificacion se
determinaron a partir de los tiempos de inicio y de fin
de la solidificacion y a partir de las posiciones de las
termocuplas. Con los datos obtenidos se elaboraron
graficos de posicion de la interfase en funcion del
tiempo para cada termocupla o velocidad de
solidificacion. A partir de las graficas de posicion de
las interfases en funcion del tiempo se determinaron
los valores de velocidades de las interfases liquida y
solida, como las pendientes de las curvas posicion
versus tiempo!', Los valores numéricos de las
velocidades de las interfases liquida (V) y solida
(Vs) sc presentan en la Tabla 1V. Los valores
resaltados en la Tabla IV corresponden a los valores
criticos, V¢, esto es cuando ocurre la TCE. Se puede
apreciar en la Tabla IV que los valores de V¢ son
similares en las aleaciones de Al-5%Si con fibras
(experiencia N°1) y sin fibras (experiencia N°3), y
son de! mismo orden que los obtenidos en alcaciones
Al-10%Si-2.5%Cu (experiencias N°5 y 6).

90
70
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10

-10

100

400
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Figura 17. Gradiente versus tiempo. Experiencia N°l. Material compuesto.

Tabla 11l Temperatura liquidus (T;), temperatura solidus (Ty), velocidades de enfriamiento del liquido (V.E. 1) y
del solido (V.E.qy.), posiciones de la TCE minima (TCE yyy.) y maxima (TCE y,x.), gradientes criticos (G¢) y
valores de recalescencia (REC.) obtenidos a partir de las curvas de temperatura versus tiempo de cada aleacion.

No ALEAC]ON TI, Tg V.E.”Q. V.E. SOL. T‘CE MIN. TCE MAX. G(' leC.
(°C) | (°C) | (°C/seg) | (°C/seg) (cm) (cm) (°C/em) | (°Q)
1 Compucsto fibroso 639.05 | 5559 2.63 1.21 3.2 4.4 -2.701 0.81
2 Compucsto fibroso 639.05 [ 5559 242 1.37 2.7 39 -1.15 1.12
3 Al-5%Si 630 577.2 2.68 1.15 3.2 4.3 0.09 0.63
4 Al-5%Si 630 577.2 3.10 2.55 3.8 4.9 -0.42 0.72
5 Al-10%Si-2.5%Cu 585.8 578.5 2.65 1.32 4.3 5.7 0.49 0.58
6 Al-10%Si-2.5%Cu 585.8 578.5 3.23 2.16 5.4 6.8 -3.1 1.1
Tabla 1V, Velocidades de las interfases liquida (V) y sélida (V) en las posiciones de cada termocupla.
Ne ALEACION V. (em/s) Vs (cm/s)
V(T | Vi (T2) | Vi(T3) | Vi.(T4) | Vs(T1) | Vs(T2) | Vs(T3) | Vs(T4)
1 Compucslto fibroso 0.02 0.04 0.006 0.11 0.02 0.03 0.06 0.09
2 Compucsto fibroso 0.102 ).25 0.38 0.50 0.06 0.12 0.22 0.35
3 Al-5%Si 0.02 0.04 0.16 0.31 0.09 0.10 0.11 0.13
4 Al-5%Si 0.14 0.33 (.55 (.72 0.14 0.23 0.41 0.62
5 Al-10%Si1-2.5%Cu 0.02 0.04 0.11 0.16 .02 0.03 0.06 0.1
6 Al-10%Si-2.5%Cu 0.14 0.21 (.27 (.40 .07 0.09 (.14 (.22
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3.4.5. Espaciamiento dendritico primario- .
Ed

Similares resultados fueron obtenidos por Rohatgi
et'? al., y Stefanescu et al.?

. L
La Figura 18 nmuestra la variacién del R
espaciamiento dendritico primario con la velocidad
de crecimiento del material compuesto fibroso 3.4.6. Microdureza Vickers <
solidificado con diferentes gradientes de temperatura.
Como es de esperar, el espaciamiento dendritico Se analizé la variacion de la microdureza en la
primario, A,, disminuye con un incremento de la longitud y el ancho de las probetas solidificadas
velocidad de crecimiento y/o un incremento del direccionalmente. En {a Figura 19 (a) se observa la
gradiente de temperatura (rombos blancos). variacion de la microdureza en la longitud de la
Resultados experimentales de la solidificacion de probeta obtenida en la experiencia N°2 con aleacion
aleaciones Al-5%Si en las mismas condiciones que compuesta fibrosa.  Se puede apreciar que la
las del material compuesto, también se colocaron en microdureza va aumentando desde la zona columnar
la grafica a fin establecer una comparacion (rombos a la zona cquiaxial de . la probeta. Similar
grises). Se puede apreciar que para una determinada comportamicnto se observé para la aleacion Al-5%Si;
condicion de solidificacion, el A, del compuesto en cambio, en el caso de la aleacion Al-10%Si-
fibroso es menor que el de {a aleacion base. Este 2.5%Cu, la microdureza es mayor en la zona de TCE
efecto es mas pronunciado a bajas velocidades de y luego disminuye levemente hacia la zona equiaxial.
crecimiento. También se incluyeronen ¢l grafico los En la Figura 19 (b) se graficé la variacion de la
resultados obtenidos por Dutta y Surappa’’' en el microdureza con el ancho de la probeta, se puede
material compuesto Al-4:5%Cu-%%SiC (los rombos apreciar que la microdureza es menor en el centro de
negtos corresponden al compuesto y la linea liena a la la probeta, obteniéndose los mayores valores en los
‘ aleacion sin particula). Sé puede apreciar que si bien bordes, en las tres aleaciones. Se puede apreciar
| “la tendencia en la variaciéon de A, con la velocidad de también que la aleacién con fibras solidificada
crecimiento es la misma, los valores son mucho direccionalmente tiene un mayor = valor de
menores que los obtenidos en el compuesto fibroso. microdureza que la aleacién Al-5%Si sin fibras.
2500 : e :
s i ¢ Compuesto fibroso i
i\ 2000 . o Aleacion Al-5%Si : ‘ =
| . * Compuesto Al-45Cu-SiC [11] j «
| 21?00 y=149.64x°%%
| %1000 R?=0.9935
| y=51962x°%7 | w
\‘ 500 R?=0.9652
| : °
| 0! . . ‘ d J
} 0 - 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1 0.12
VELOCIDAD DE CRECIMIENTO (cm/s)
Figura 18. Variacion del espaciamiento dendritico primdrio, A, con la velocidad de crecimiento.
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LONGITUD DE LA PROBETA (cm) ANCHO DE LA PROBETA (cm)
(a) (h) =
Figura 19. Variacion de la microdureza. (a) con la longitud, (b) con el ancho de las probetas. e
Los valores de microdureza posteriores a la fibroso son similares a los valores de microdureza de
solidificacion direccional del material compuesto : *
) &

240 - ANALES AFA Vol. 15

BARILOCHE 2003 - 240



”

la 'matriz no reforzada previo a la solidificacion
direccional , = 42.4 Hv (ver Figura 13).

1V CONCLUSIONES

(%)

“fibroso  son

" El método de infiltracion reactiva de un oxido de -

sacrifico se presenta como una -alternativa

_tecnologica interesante debido a las propiedades

“morfolégicas inéditas- obtenidas en la
microestructura  del  compuesto, donde el

- entrelazamiento mecanico de las fases ofrece una
_nueva solucién para los problemas interfaciales
tipicos de estos materiales.

Las fibras ceramicas silico - aluminosas y las
fibras / espiculos de silice utilizadas en este
trabajo demostraron ser candidatos viables para

“la utilizacién como oxido de sacrificio, donde la
“silice amorfa presente en su composicion puede

utilizarse en ta reaccion de reduccion del método

"de breslin.

El contenido de fibras del material compuesto no

_afecta a la posicion de la TCE.

Cuando ocurre la TCE, el gradiente de
temperatura adelante de [a interfase alcanza
valores minimos entre -2.701°C/cm y -

1.15°C/em  para el material compuesto fibroso.
‘Los valores de velocidades de interfase critica
“obtenidos en

las experiencias con material
compuesto fibroso estan entre 0.04 cm/s y 0.25

.cmy/s.

Un aumento de la velocidad de crecimiento
produce una disminucién del espaciamiento
dendritico primario, A,. : '
El calculo del espaciamiento dendritico primario

“indica una disminucion en el A, del material
-compuesto fibroso comparado con.el de la

aleacion base, coincidiendo con los resultados
(1)

-obtenidos por Dutta y Surappa’ .

En la aleacion con fibras la microdureza aumenta

.de la zona columnar a la equiaxial de {a probeta.
~También, la microdureza aumenta. desde el

centro a los bordes de las probetas. - :

Los valores de microdureza posteriores a la

solidificacion direccional del material compuesto
similares a los valores de
microdureza de la matriz no reforzada previo a la
solidificacion direccional (z 42.4 Hv).

. Los resultados obtenidos en el presente trabajo

estan en buena concordancia con los obtenidos

por por Dutta et al."" y ademas, con los de

Rohatgi et al.("?, y Stefanescu et al." quienes

observaron que la presencia de particulas de SiC -

alteran significativamente la morfologia del
avance de la interfaz durante la solidificacién

“direccional de compuestos de matriz de alumimio.
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