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RESUMEN

El objetivo de este trabajo es relacionar la conveccidon con el
crecimiento inestable de la fase solida y ver su influencia en la

homogeneidad quimica de los materiales solidos.

Normalmente en la interfase liquido-solido, la concentracion del
soluto en el lado liquido difiere de la del estado sélido. De hecho para
ciertos gradientes de temperatura y densidades, la concentracién en exceso
del soluto difunde hacia el liquido, el proceso de difusion es muy lento y
aparecen inestabilidades que provocan segregacion quimica, afectando asi

las propiedades del material.

Desde principios de este siglo, el fisico francés Henri Bénard fué el
primero en observar las inestabilidades de los fluidos al medir la
conductividad térmica de los liquidos entre dos caras paralelas
comprimidas e isotérmicas, comprobando que en diferentes soluciones se
presenta una misma orientacion de flujos convectivos, en su honor a estos

flujos se les llamé patrones de Bénard”.

Durante los ultimos 60 afios se han desarrollado nuevos estudios
sobre este comportamiento de los materiales tratando de meodular la

inestabilidad presente en las superficies de liquidos.



Estas inestabilidades se deben también a las diferentes densidades
que componen la materia y como nos encontramos inmersos en un sistema
gravitatorio, se forman canales o chimeneas por donde fluyen particulas,
provocando asi segregacion de los elementos quimicos que componen la
materia. Este fenomeno se puede apreciar de una manera sencilla cuando se
pone a calentar agua en un depdsito. Una placa de calentamiento suministra
energia a un contenedor y a un fluido. La transferencia de calor se lleva a
cabo por conduccién y por conveccion. El liquido que este en contacto con
el recipiente en la parte inferior eleva su temperatura (T+AT) y como
consecuencia de ello disminuye su densidad (p), por lo que tiende a subir.
Poco a poco crece la columna de liquido que va siendo calentada y origina
un movimiento del mismo. Las capas intermedias superiores son
desplazadas hacia abajo por su alta densidad y por efecto de la gravedad,

produciéndose asi un circuito.

El movimiento de un fluido en conveccion natural es el resultado de
fuerzas de flotacion impuestas sobre el fluido cuando la densidad varia

debido al proceso de calentamiento.

Cuando las diferentes partes del fluido presentan temperaturas
desiguales las corrientes provocadas por las diferentes densidades

transportan el calor por conveccion.



Entre los parametros que rigen la formacion de patrones de Bénard se

aceptan: La gravedad, temperatura, densidad y geometria del recipiente.

La formacion de patrones en aleaciones metalicas fundidas indica la
existencia del fendémeno de conveccion en el sistema. Los gradientes de
temperatura direccionan el flujo dentro del liquido debido a variaciones en

la densidad de la aleacion.

La aleacion bifasica Plomo-Estafio fue calentada hasta ser fundida.
En estado liquido se aplicaron tres formas diferentes gradientes térmicos
para provocar flujos convectivos diferentes. Estos flujos convectivos

provocan diferentes segregaciones quimicas

La primera forma de calentamiento fué provocando una diferencia de
temperatura de aproximadamente 200°C entre la base mas caliente y su

parte superior que se encuentra a una temperatura del agua congelada.

La segunda forma de calentamiento fué también por debajo del
contenedor y la parte superior al aire. Después de alcanzar la temperatura
de fusion en la muestra, la parte inferior se mantiene a 220°C y la energia
que se suministra al sistema se pierde por conveccion natural a traveés de las

paredes del contenedor y por la superficie libre del liquido hacia el aire.

La tercer forma de calentamiento consiste en calentar el contenedor

con la aleacion en una mufla cerrada y asi uniformizar la temperatura en la



aleacién fundida. El calor que suministra un hormo se puede considerar
uniforme en toda la cdmara de calentamiento, por lo tanto, no existen
gradientes de temperatura tan marcados como los formados en las pruebas
antes descritas. Al no haber gradiente de temperatura no existe tampoco

corrientes de conveccion que disipen el calor suministrado.

Al término de la experimentacion las probetas fueron preparadas
para su analisis en el microscopio electrénico de barrido por las técnicas de
espectrometria de rayos-x en dispersion de energia y de longitud de onda.
Por dispersion de longitud de onda las muestras fueron analizadas
detectando los rayos-x producidos por el plomo. En dispersién de energia
se analizaron las distribuciones de los elementos quimicos en las muestras.
También se realizaron analisis quimicos cuantitativos para obtener la
distribucion de densidades.

A partir de los resultados queda demostrado que al ser fundidos los
materiales presentan conveccidn la cual se lleva acabo en toda la columna
del metal del liquido. Ademads se presenta la formacién de circuitos por

donde fluyen las particulas de los elementos que componen la aleacién.

Asi mismo, los resultados muestran que no es posible obtener
aleaciones 100 % homogéneas quimicamente, ya que es necesario evitar la

formacion de gradientes de temperaturas.



CAPITULO1I
INTRODUCCION

En la fundicién de metales y en la cristalizacion de substancias, es
importante aprovechar el acoplamiento entre el flujo del fluido y el
crecimiento de la fase sélida. De este acoplamiento depende la morfologia
de la interfase sélido-liquido, la cual a su vez determina en buena medida la

calidad de los materiales solidos.

La morfologia de esta interfase se debe a la inestabilidad de los
gradientes de temperatura y composicion que tienen lugar durante la

solidificacion.

Se acepta la coexistencia de dos tipos de inestabilidades que
producen que el crecimiento de la fase s6lida no se lleve acabo en una sola

direccion.

La primera inestabilidad es debida a la existencia de muy pequefios
cristales y liquido en un medio poroso o esponjoso a través del cual el

material liquido puede fluir.

Cuando el enfriamiento del liquido es por la parte inferior, es posible
la aparicién de flujos convectivos que hagan flotar los componentes ligeros

de la mezcla antes que solidifiquen.



La segunda inestabilidad es debido a la aparicién de canales, bandas
o chimeneas, donde fluye el liquido orientado por la fuerza de gravedad y

la diferencia de temperaturas.

Desde nuestro punto de vista, la aparicion de esta segunda
inestabilidad es una consecuencia natural de los flujos de conveccion que

dan origen a los patrones de Bénard.

El objetivo de este trabajo es relacionar la conveccion con el
crecimiento inestable de la fase sdlida y ver su influencia en la

homogeneidad quimica de los materiales sélidos.

Normalmente en la interfase liquido-solido, la concentracién del
soluto en el lado liquido difiere de la del lado sélido. De hecho para ciertos
gradientes de temperatura y densidades la concentracién en exceso del
soluto difunde hacia el liquido, el proceso de difusién es muy lento y
aparecen inestabilidades que provocan segregaciéon quimica, afectando asi

las propiedades del material.



CAPITULO IT

ANTECEDENTES.

A través del tiempo el hombre ha tratado de predecir el
comportamiento de la materia en cualquiera de sus estados en que este
presente. Se ha preocupado por la transferencia y la transformacion de la
energia que puede ocurrir entre materiales' como resultado de una

diferencia de temperaturas o variaciones de su estado de energfa.

En nuestro estudio nos enfocaremos a caracterizar la segregacion
quimica que ocurren debido a la conveccidén natural cuando existe un

gradiente de temperatura en metales.

Desde principios de siglo, el fisico francés Henri Bénard, fue el
primero en observar la inestabilidad de los fluidos, al medir la
conductividad térmica de liquidos entre dos caras paralelas comprimidas e

. . . 2
1sotermicas .

Cuando los diferentes puntos de un fluido presentan temperaturas

desiguales, las corrientes provocadas por las diferentes densidades

4 2
transportan el calor por conveccién”,



H. Bénard fué uno de los cientificos pioneros en el campo de la
hidrodindmica. Empleando el principio de la conveccion estudio el
movimiento de liquidos viscosos, para lo cual disefié un sistema, en el que
calentaba al recipiente por abajo en forma controlada mediante placas
perpendiculares a la direccidn de la gravedad. En la figura 1 mostramos el
equipo experimental que Bénard construy6 para realizar sus observaciones;
se trata de un camara perfectamente aislada para evitar la pérdida de calor
por las paredes laterales. Al calentar las placas mediante vapor de agua,
entre la parte inferior del recipiente y la superior se establecia una
diferencia de temperatura que se mantenia constante. En estas condiciones
el calor genera una expansion del liquido, provocando que el fluido mas
caliente con una densidad menor, tienda a subir mientras que el que se
encuentra en la superficie baje. En el experimento original, Bénard empleo
una delgada capa de aceite de ballena, quedando la superficie en contacto
con el aire. Para estudiar la conveccion utilizd como detcctor un
corpusculo solido, de densidad igual a la del aceite, el cual tiene el mismo
movimiento que el liqguido que reemplaza, pues sus dimensiones eran
despreciables; en este caso fueron granos de licopodio. Tomando placas
fotograficas en distintos momentos, observdo que bajo condiciones de
calentamiento precisas el liquido subia por el centro del recipiente,

mientras que el de la superficie descendia por los bordes.
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Figura 1 Méquina térmica de Bénard.

D = Cono exterior.

C = Cono interior.

P P = Placa condensadora de vapor.

U = Linea de retorno del vapor.

G = Pequefios agujeros de distribucion equidistante.

Y = Linea de alimentacion de vapor.

Como los granos de licopodio son de igual densidad que el fluido no
se sumergen, por lo tanto, cuando Bénard afiadio el polvo y esperd cierto
tiempo observd la formacién de celdas hexagonales con ejes verticales,

como las de la figura 2.
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Figura 2 Formacion de las celdas.

El observo que las diferentes soluciones estudiadas presentaban una
misma orientacién de flujos convectivos, en su honor se les llama patrones

de Bénard.

Durante los Ultimos 60 afios se han desarrollado nuevos estudios
sobre este comportamiento de los materiales, tratando de modular la

inestabilidad presente en las superficies del liquido.



11

Algunos ejemplos de los trabajos realizados, sobre la base de este

fendmeno son:

e La débil segregacién en co-polimeros bifasicos en funcion de la
conveccion Bénard-Rayleigh3.

e Estudio de la formacion de la espiral en los patrones de conveccion
Bénard-Rayleig114.

e La teoria de la estabilidad lineal en conveccion Bénard- Ma.rangoniS.

o El desarrollo de problemas con conveccion de Bénard. Teoria Lineal.

e La longitud-larga de onda superficial, tension y direccionamiento de la
conveccién Bénard. Experimentacion y teorfa’.

e La teoria planar de la conveccion Bénard-Rayleigh en cristales liquidos
nematicos"’.

e [a teoria homotropica de la convecciéon Bénard-Rayleigh en cristales

(/1 .9
liquidos nematicos’.

Estos trabajos intentan predecir la presencia de una inestabilidad en
la capa superior del fluido en contacto con la atmoésfera cuando se le
suministra energia en la capa inferior. Se simula un avance frontal del

calentamiento en la solucion.

Debido al mal calentamiento de un fluido, se generan zonas
0 . : :
concentradoras de calor’ , que modifican el comportamiento de la materia

creando en ellas perturbaciones (inestabilidades).



12

Estas inestabilidades se deben también a las diferentes densides que
componen la materia, y como nos encontramos inmersos en un sistema
gravitatorio, se forman canales o chimeneas por donde fluyen las
particulas, provocando asi segregacion de los elementos quimicos que

componen la materia.

En la conveccidn o transferencia de calor en un fluido se reconocen
dos regimenes: el laminar y el turbulento. Dentro del régimen turbulento
existen grandes coeficientes de transferencia de calor, mientras que en el
régimen laminar se presenta un orden parcial y un deslizamiento de capas
en forma paralela, ademas los coeficientes de transferencia de calor son
bajos. Nuestro trabajo se realizo dentro del régimen laminar el cual sufre
modificaciones por causa de las inestabilidades, ya que estas ocasionan un
direccionamiento del flujo asi como una ondulacion en la superficie del

liquido.

Describiremos las segregaciones quimicas presentes en el régimen
laminar con tres gradientes térmicos en el calentamiento de metales

liquidos.

La primera es un calentamiento donde la muestra es calentada por la
parte inferior, las paredes y la parte superior de la muestra, sufren una

perdida de calor por conveccion natural al aire.
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El segundo tipo, es un calentamiento por la parte inferior de la
muestra y un enfriamiento por la parte superior, con lo que se crea un

gradiente de temperatura importante entre la parte superior y la placa de

calentamiento.

El tercero, es un calentamiento uniforme ya que la muestra es

sometida en una mufla cerrada a un calentamiento uniforme.

Las muestras del metal fundido son enfriadas bruscamente en agua

para asi fijar sus microestructuras.

Las muestras son comparadas y analizadas entre si de manera de ver
la influencia de la forma de calentamiento y la homogeneidad quimica de

las muestras solidas.
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2.2.- PATRONES DE BENARD.

2.2.1.- Formacion de los Patrones de Bénard

Durante el calentamiento de liquidos, se presenta en el régimen
laminar un ordenamiento o direccionamiento. Este ordenamiento se le
conoce como patrén de Bénard. Esta inestabilidad debida a la aparicion de
canales, bandas 6 chimeneas donde fluye energia, es una consecuencia de
la conveccion y de la fuerza de gravedad, que dan origen a la segregacion

quimica en presencia de un gradiente de temperatura.

Este fenomeno, se puede apreciar de una manera sencilla cuando se

pone a calentar agua en un depdsito.

Una placa de calentamiento como la de la figura 3, suministra
energia a un contenedor y a un fluido. La transferencia de calor se lleva a

cabo por conduccidn y por conveccion.
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Figura 3 Arreglo experimental para el calentamiento por la parte inferior.

La conduccién es a través de toda la placa de calentamiento hacia el
recipiente y por toda la columna del liquido hasta la superficie libre. Existe
conveccién natural dentro del recipiente hacia el fluido y de éste hacia la
atmosfera. Asi mismo existen perdidas de calor, a través de las paredes del

contenedor.

El liquido que esta en contacto con el recipiente en la parte inferior
eleva su temperatura (T+AT) y como consecuencia de ello disminuye su

densidad (p), por lo que tiende a subir.

Poco a poco crece la columna del liquido que va siendo calentada

(figura 4), y origina un movimiento muy lento del mismo.
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Figura 4 Formacién de los patrones de Bénard.

Las capas intermedias superiores son desplazadas hacia abajo por su

alta densidad y por el efecto de la gravedad, produciéndose asi un circuito.

En el inicio del calentamiento se presentan varios circuitos, por lo
que no se pueden aprecia los patrones debido al movimiento cadtico como
se muestra en la (figura 4a), después cuando toda la columna se calienta,

los circuitos se pueden ver con mayor claridad, (figura 4b).

El movimiento del fluido en conveccidn natural es el resultado de las
fuerzas de flotacion impuestas sobre el fluido cuando la densidad varia
debido al proceso de calentamiento. Las fuerzas de flotacion no estarian

presentes si el fluido no sufriera la accion de la gravedad.
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2.2.2.- Paramétros que Rigen la Formacion de los Patrones.

Se acepta que los parametros que regulan la formacion de estos

5-7
patrones son” :

El Gradiente Térmico.- Medida de la cantidad de energia en
nuestro sistema, si disminuimos el gradiente térmico podemos desaparecer

los patrones.

La Gravedad.- Esta fuerza origina el movimiento ciclico del
liquido, su existencia produce que los materiales menos densos esten arriba
de los més pesados.

Los materiales de baja densidad tienden a subir y los mas densos

descienden al fondo del contenedor produciendo asi un ciclo.

La Densidad.- Es una caracteristica inherente a la materia, que es la

masa por unidad de volumen.

La Geometria del Recipiente.- Los canales o chimeneas del fluido

varian con la forma del recipiente.
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2.3.-ANALISIS DE LAS MUESTRAS UTILIZANDO EL
MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO.

El microscopio electronico de barrido es una herramienta que
combina una alta resolucion, con una gran profundidad de campo, ver tabla
[.LEn el microscopio se pueden generar diferentes fuentes de informacion:
electrones secundarios, electrones retrodispersados, rayos x, etc., todos son
producidos cuando un flujo de electrones incidentes entra en contacto con
la muestra. Se obtiene, en un solo aparato, informacion topografica quimica

en una escala microscopica donde la resolucidon es hasta de 2,000 A.

Tabla L.- Caracteristicas del microscopio electrénico de barrido.

M.E.B.
Resolucion
- rutinaria 2,000 A
- especial 5 A
Profundidad de Campo elevada
Preparacion de la Muestra muy fécil
Sefial varias imagenes
Aumentos 107 X
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Un haz de electrones con una tension aceleradora de 5 a 50 kV es la
fuente luminosa que se usa para analizar la muestra™. Un sistema de lentes
electromagneticas forman un haz de electrones bastante fino. La bobina de
barrido produce un barrido cuadrado en la superficie de la muestra, el
mismo barrido es reproducido sobre un tubo catédico T en perfecta
sincronizacién. El haz de electrones que choca contra la muestra produce
una emisién de seflales, que es recolectada por sistemas de deteccion.Ver

figura 5.

Las sefiales producidas en la muestra son de electrones secundarios,

retrodispersados y rayos-x. A partir de estas sefiales se obtiene una imagen
T 22 .

caracteristica de la muestra™. Cuando el haz de electrones incide sobre la

muestra, esta puede reaccionar de tres formas diferentes:

a).- La primera de ellas es cuando ¢l electrén del haz de luz incidente
choca contra otro electrén de las ultimas capas de valencia del atomo
provocando la desviacion del electron incidente. A estos electrones se le

conoce como retrodispersados.
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Figura 5 Principales partes del microscopio electronico de barrido.

b).- La segunda forma de reaccionar es cuando el electrén incidente

llega a la superficie de la muestra con gran fuerza y es capaz de arrancar un

electron de las ultimas capas del atomo.



El lugar de este, es ocupado por el electron incidente, este electron
que es desalojado de su orbital se le conoce como electron secundario.
Existe un detector que ayuda a la formacion de imagenes caracteristicas de

la muestra.

¢).- Otra sefial surge cuando el electrén del haz de luz incide llega a
la muestra base plomo provoca una ionizacion del atomo de plomo. En el
momento que ocurre el salto del electron existe un desprendimiento de
energia en forma de rayo-x. Esta energia es igual a la diferencia de las
energias de los orbitales del atomo. Existen dos métodos de deteccion de
estos rayos-x, el método de deteccion en dispersion de longitud de onda y

el de dispersién de energia.

El método de deteccion en dispersion de longitud de onda compara la
longitud de onda con que emite el atomo de plomo con la de un patrén y
determina cuantitativamente la cantidad del elemento presente en la
muestra analizada. La longitud de onda es caracteristica del namero
atémico del dtomo de plomo. Para este analisis se trabajo el microscopio

electrénico con una tension aceleradora de 20 KV

El método de dispersion de energia, cuantifica la intensidad de los
rayos-x emitidos por los 4tomos y los distribuye entre uno de los 30 canales
de pendiendo de la intensidad de energia con que llegue. Posteriormente la

scfial es cuantificada y procesada.
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Este método sirve para analizar las distribuciones de los elementos,
ademads, proporciona un espectro de energia de los 4tomos que componen

la muestra y se obtiene asi un andlisis semicuantitativo de los elementos.
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CAPITULO 111

TRANSFERENCIA DE MASA Y ENERGIA

3.1.- Introduccion.

En el problema que nos interesa existen dos tipos de transferencia de
calor, por conduccién y por conveccién. En este trabajo la conveccion es la
mas importante de las dos ya que gobierna toda la experimentacion que se
realizé. Las bajas temperaturas en las que se realizd la experimentacion nos

permiten despreciar la transferencia por radiacion.

CONVECCION: La transferencia de calor debida a la conveccion se
relaciona con el cambio de energia que ocurre entre la superficie y un
fluido adyacente. Por conveccidn se entiende el proceso de transporte de
calor que tiene lugar en virtud del movimiento de las moleculas del liquido
o0 gas en el espacio, desde una regién a otra de distinta temperatura'”. La
conveccion so6lo es posible en un medio fluido, en el cual el transporte de
calor esta directamente ligado al movimiento del propio fluido. Las
propiedades fisicas que afectan la transmision de calor son las siguientes:
conductividad térmica A, calor especifico c, densidad p, difusividad
térmica a, y viscosidad p; como ya sabemos é€stas son funcion de la

1
temperatura .
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La naturaleza del flujo durante la conveccion influye
considerablemente en el proceso de transmisién de calor, esto es,
dependiendo de el tipo de flujo que se tenga se puede disminuir o aumentar
la transferencia. En nuestros experimentos el flujo que gobierna la
conveccion es el laminar. El flujo laminar se debe a las bajas temperaturas
a las se realizaron las pruebas. Laminar se define al movimiento de

particulas que tienen una trayectoria paralela entre si.

3.2.- Calculo de la Temperatura en Muestras Expuestas a Diferentes

Gradientes Térmicos.

Después de que el metal ha sido fundido se puede hacer un célculo
tedrico para estimar la distribucion de temperaturas en funcion de la altura.

Hay dos formas de obtener la distribucién de la temparatura, la
primera es la solucion analitica, que permite la determinacién de la
temperatura en cualquier punto del sistema. La segunda solucidon numeérica

! / ; . 1
permite determinar la temperatura sélo en ciertos puntos™ .

La solucion numeérica consiste en subdividir el sistema en pequefias
regiones y asignar a cada una un punto de referencia en su centro, figura 6.
El punto de referencia suele denominarse punto nodal, y el agregado de
puntos se conoce como red nodal o malla. Cada nodo representa una
medida de la temperatura promedio de la regiénu. La precision depende en
gran medida del nimeros de puntos nodales designados. Si este nimero es

grande (una malla fina), es posible obtener soluciones muy precisas.



25

m-1,n : m+ln

-1

Figura 6 Esquema de la discretizacion de la pieza en mallas nodales.

La temperatura de un nodo al centro Tm,n se calcula a partir de:

T i T ot I R T n _Tm n
—kAy( m,n 7 m+l,n) . kAy( m.n Z m—1, ] _ kAJC( m, T 5 +])
" X

Y
Tm,n I Tm.n—]j - @

—kAx(

Ay
donde:
k = coeficiente de conductividad h = conductividad del aire
promedio.
T n = Temperatura del punto Ty, 041 = Temperatura del nodo
deseada. continuo.
Ax = discretizacion en el eje x Ay = discretizacion en el eje y

La temperatura de un nodo al extremo Tm+1,n se calcula a partir de:

/ S T T . —T r . —-T
—kAJC( m,n m,n IJ _ kAy[ m,n m—I,nJ . kAJC( m,n m,n+1J
Ay Ax Ay

~hAY(Ty, — Ty )= 0
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La temperatura de un nodo en esquina se puede calcular con la siguiente
expresion:

Tmn—l] (Tmn—Tm—in)
: - kA ' | AP, - T
y Y Ax y( i a)

~hAx (T, — Ty )= 0

Tmn -
—kAx[ :
A

Los parametros que rigen el calculo de la temperatura son:

Para el plomo se tiene un coeficiente de conductividad térmica es de 31
W/mK a 227°C.

Para el estafio se tiene un coeficiente de conductividad termica de 62
W/mK. a 127°C.

El coeficiente de conductividad promedio es:
K=K Xpp + Ko X

Donde:

K, = Conductividad térmica del plomo.

P
K., = Conductividad térmica del estafio.
X = Fraccion en peso de plomo.
X, = Fraccion en peso de estaiio.

K = (0.60)(31.4) + (0.40)(62.2) = 43.72 W/m K

Conductividad del aire:

a25°C=0.0262 W/m K a 0°C =0.0240 W/m K
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En el caso donde existe un gradiente de temperatura de 200°C, la probeta es
calentada por la parte inferior y enfriada con hielo la discretizacion tiene

los valores siguientes: Ax =2 mm, Ay = 2mm.

Para el caso donde no existe un gradiente de temperatura significativa, la
probeta es calentada por la parte inferior y enfriada al aire en la parte

superior, la discretizacion toma valores de: Ax =2 mm, Ay =4 mm.

El esquema dentro del cual se pueden apreciar las condiciones a las

cuales se efectuardn los célculos estan representados en la figura 7.

T=273.15°C T=298.15°C
Aleacion Aleacion
Pb + Sn Pb +Sn
Ensayo Ensayo
I Il
T+AT=473°C THAT=473°C

Figura 7 Esquematizacién de los ensayos para el cdlculo de las temperatura esperadas.

Una consideracion dentro del célculo de las temperaturas en las
muestras es, que la atmdsfera circundante a las paredes de la probeta tiene
una temperatura de 25°C en ambos casos. Ademads, las paredes del
contenedor de vidrio son de un espesor muy delgado y se considera que no

absorben calor. El calor se disipa al aire.
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Dentro de nuestro analisis obtuvimos las siguientes temperaturas, figura 8.

Lisd s St y

Feagaae 1y W"‘%" foont
et 34 PR, 3
% «»;asxz %:%zm: ,;g:;ﬁmg ising
5 R Snt pop e 08085 &
gﬁﬁo\ T

HHP L

Py

L
Xl
e
223t

3

%

2%

¥

2

1

B

B &
T 3
’* e, yé .a»swavww“x PRI IT IS
Tk ff?;;;::?; rnbe e L ey e
IR
HiaEs 13:’:&::;2‘ s Enoe e
%

! oy R B SRS TS 4 SED
S Seuiy b, iav*amt::’;*’“* i35

s

£oe FAT g TER Ty ey sy hdRe
Qutu‘v yw«

'“33“‘*“ .,«nvn SEs *«ar peipa 23us g vaddiny

bgd wr
i
BRI '" ”g §. ] ,& e
”t!:”“ 'ntgg x: 3 ij" Q:m“
ﬁwﬁm«.
g::g n«ﬂ«*«% £ aen) =
‘zgﬁﬁ 5_# [

6&&6!’&"'3& I

B RSEES \gf\\/,«
NG ‘\4’\

A X
‘ \\«}»
'f}'“ 5
//\v/\, ”;\%s\/
e AN e (@\,\v :
ReIisreTT - “‘*““::w.«auma”i
3 %%AW 7 RS 2 B SHEAG )
; 9 56 555
e pas B Y&& oyt b 2K £ 3
2 3 Ly sy B L g2
: feint 2 23&14&‘ ;{ux&gv ey
Sudienas T o e n i T EEDR LY SRR o rran AP E oA
TICOe Tk i
Eorbeae e IERR R AR] FERgAeetin th i
Lpess IR i
4 S
ks
497 1
5499 e 9-
R 2 wAwEdnmel
rrraas bl e s eagadn
ahes Lh
4 o
bEs <
Faw PEYES
2| BHE B &
“é&«’:‘::’z"“ e R
$hos SL T M eeis halhi e tade
Faeeres ot Ry
P A
i o
by " perit]
-5 u« AN TR 83
‘}}%iﬁam = . ,unssuz“!
SRad
s 2
o & > ey
T Svpey e SO QRGNS m

Figura 8 Distribucion de temperatura en un sistema con un gradiente térmico de 200°C.

Como el contenedor es cilindrico existe una simetria en las temperaturas de

la muestra como se puede observar en las figuras 9 y 10.

Durante la experimentacion, el metal liquido gue entra en contacto
con la placa a alta temperatura eleva su temperatura y sufre una expansion

térmica.
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Cuando no existe un gradiente de temperatura, es mas dificil que
exista movimiento, para este caso, cuando exist¢ solo conveccion libre al

aire se obtienen las siguientes temperaturas figura 9.

La temperatura de 200°C es en la base de la aleacion metalica y la
temperatura de 198°C es en la superficie libre de la muestra que tiene

conveccion natural al aire.

470,00 -
470.20 ]
470.40
470.60 ]
47080 2
47100 -
47120 -
471.40
471 60
471 20
47200
47220
472.40

R Bm R g

ol

[FN
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Figura 9 Distribucion de temperatura con conveccion libre al aire.
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La distribucién de temperaturas en la pieza cuando existe un
gradiente térmico de 200°C entre la base y la parte superior, se muestra en
la figura 10 ademas, se aprecia la isometria en las temperaturas, debido a la

geometria del recipiente que contenia a la muestra.

T 2600
fq O 2300 ]
£ 3000
hininis320.0f 1
i [l
3600
2e010]
N s0p
& annd
Y% amwp]
b 4600 -

480.0

500.0

1 2 3 4
NODOS

Figura 10 Distribucién de temperaturas con un gradiente térmico provocado por un

calentamiento por debajo y enfriamiento por arriba.
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CAPITULO IV

EXPERIMENTACION

La formacién de flujos en las aleaciones metélicas fundidas indican
la existencia del fenomeno de conveccion.
Los gradientes de temperatura direccionan el flujo dentro del liquido

debido a variaciones en la densidad de la aleacion estudiada.

Las aleaciones bifasicas Plomo-Estafio fueron calentadas hasta ser

fundidas.

Para la aleacion Pb-Sn en la que se tiene una relacion 62-38 que
corresponde al punto eutéctico, la temperatura de fusion es 183°C como se

observa en el diagrama de fase de la figura 11
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250 1 nm__ % 3P b G gl 7 i Gl 0
327.502°C
300+ [
250+
231 968 1%
200 1 peL
183 619 978
150
100 ~ difﬂ
(6Sn}—
50—
a r 1 T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Pb .

Figura 11 Diagrama de fase plomo-estafio.

Una vez en estado liquido se aplicaron tres condiciones distintas de

calentamiento para provocar flujos convectivos diferentes. Estos flujos

convectivos provocan diferentes segregaciones quimicas.
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4.1.- Equipo y Material para la Experimentacion

En la tabla II se enlistan los equipos y materiales utilizados en la

experimentacion.

Tabla II.- Lista de materiales utilizados en los experimentos.

1.- Placa de Calentamiento. 6.- Deposito de Acero.
Mareca Lindberg Modelo 5306 Capacidad 20 Litros
2.- Termometro de Mercurio. 7.- Contenedor de Vidrio.

Mareca Brannan Rango de -5 a 400°C 0.8 em de didmetro por 2.20 cms de

Precision de 2°C Error £ 2°C altura

3.- Placa de Aluminio. 8.- Termémetro Digital.

Dimensiones: 2 * 8 * 8 plg. Marca Extech Modelo 421509
Resolucién 0.1°  Error 0.05°

4.- Estaio. (Sn) 9.- Horno de Resistencia Eléctrica.

Por ciento de pureza 99.9 Marca Lindberg Modelo 51894
Error = 5°C

S.- Plomo. (Pb)

Por ciento de pureza 99.8

4.2.- Desarrollo Experimental
En la tabla III se puede apreciar el tipo de pruebas a las que se

sometio la aleacion.



34

Aleacién Pruebas con Pruebas con Pruebas sin
Gradiente de Gradiente de Gradiente de
Temperatura de | Temperatura de 2°C Temperatura
200°C
62% Pb-38% Sn X X X

Tabla I11.- Experimentos realizados a la aleacion.

[.a primer prueba de calentamiento fué provocando una diferencia de
temperatura de aproximadamente 200°C entre la base del calentador y su
parte superior que se encuentra a una temperatura del agua congelada. Esto
se llevd acabo de la manera siguiente: ver figura 12, la placa de
calentamiento proporciona la energia suficiente para llevar la aleacidon
metalica al estado liquido, el calor atraviesa una placa de aluminio, la cual
se encarga de uniformizar el frente de calor evitando la existencia de zonas

concentradoras de energia que inestabilicen los flujos.

En su avance frontal el calor llega al depdsito que contiene la
muestra y es direccionado hacia la zona mas fria del sistema, ya que se
encuentra a una temperatura de 0°C. Durante las pruebas la temperatura de
esta zona  siempre se mantuvo constante ya que era alimentada
periédicamente con hielo, credandose asi el diferencial de temperatura.

Es de esperarse que entre los componentes que constituyen las
muestras, los mas pesados (los del plomo) tienda a descender y los més

ligeros (los del estafio) tiendan a ascender.
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Figura 12 Arreglo experimental para provocar un gradiente de temperatura usando hielo.



Componentes del arreglo experimental
1.- Termometro de mercurio.
2.- Placa de calentamiento.
3.- Interruptor de encendido.
4.- Controlador de temperatura.
5.- Placa de aluminio.
6.- Cubierta de hielo.

7.- Aleacion metalica.

La segunda prueba fué calentando también por debajo del
contenedor, mientras que la parte superior se mantiene a la temperatura del

aire.

Después de alcanzar la temperatura de fusion, la parte inferior de la
muestra se mantiene a 200°C y la energia que se suministra al sistema se
pierde por conveccion natural a través de las paredes del contenedor y por

la superficie libre del liquido hacia el aire.

El arreglo experimental para esta forma de calentamiento se

esquematiza en la figura 13.
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Figura 13 Arreglo experimental para el calentamiento al aire.

Componentes del arreglo experimental
1.- Termometro de mercurio.
2.- Placa de calentamiento por resistencia eléctrica.
3.- Interruptor de encendido.
4.- Controlador de temperatura.
5.- Placa de aluminio.

6.- Aleacion metalica.
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La tercer prueba de calentamiento consiste en calentar el contenedor
con la aleacion en una mufla cerrada y asi uniformizar la temperatura en la
aleacion fundida. El calor que suministra un horno se puede considerar
uniforme en toda la camara de calentamiento, por lo tanto, no existen
gradientes de temperatura como los formados en las pruebas antes
descritas. Al no haber gradiente de temperatura no existen tampoco
corrientes de convecciéon por donde se disipe el calor suministrado.
Después de encender el horno se dio tiempo suficiente para que la camara
alcanzara la temperatura de 200°C. Luego se procedio a colocar la muestra
en el interior de la mufla hasta fundir la aleacién. En la figura 14 se

muestra el arreglo experimental de como se llevo a cabo la prueba.

Sty
2000,

Figura 14 Calentamiento uniforme.



Componentes del arreglo experimental.
1.- Aleacion metalica.
2.- Camara de calentamiento.
3.- Horno de resistencia eléctrica.
4.- Interruptor de encendido.
5.- Controlador de temperatura.

En todos los casos después de que las aleacidnes metalicas eran
fundidas se mantuvieron éstas en los diferentes arreglos experimentales
durante 120 minutos.

Al término de cada ensayo las muestras fueron enfriadas
bruscamente en un deposito con agua a temperatura ambiente. Para grabar
la conveccion que se presenta en cada experimento.

Las muestras asi obtenidas fueron observadas por Microscopia
Electrénica de Barrido para después hacer un analisis cuantitativo de las
imégenes y observar la distribucion de los elementos de las aleacion y su
microestructuras.

Con esta técnica es posible determinar la composicion en regiones
tan pequefias como de upas cuantas micras. En la tabla IV se dan las

condiciones en la que se opero el microscopio para las dos aleaciones.

Tabla IV.- Condiciones de operacidn del microscopio eléctronico de barrido.

Aleacion Cristal Voltaje Nivel de Elemento
utilizado utilizado Energia analizado
Plomo-Estafio PET' 20 kV Mot plomo

PET' .- Pentaery Thritol
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CAPITULO V

RESULTADOS

El objetivo de este estudio es demostrar que la conveccién presente
durante la fusion de aleaciones metalicas trac como consecuencia la
inhomogeneidad quimica del metal en estado solido. Como los experimentos
no son independientes del sistema gravitatorio €ste ejerce su influencia
modificando el movimiento ascendente de los elementos quimicos. La
precipitacion de los elementos mas pesados es debida a la gravedad, lo que

trae como consecuencia nuevamente inhomogeneidad quimica.

La geometria del contenedor provoca que el movimiento del fluido
adopte formas particulares, variando con la altura del nivel de la aleacién en el
recipiente.

Antes de presentar los resultados de este trabajo, vale la pena recordar
que cuando una aleacién de composicién eutectica como la del plomo-estafio
se enfria lentamente al aire hasta una temperatura inferior al punto eutéctico,
una de las fases del eutéctico crece. Suponiendo que esa fase es o, durante el
crecimiento el liquido se enriquece de 3, aumentando asi el sobre enfriamiento
del liquido con respecto a la fase . Tomando a la fase a como un buen
catalizador de nucleacidn, en su superficie, aparece la fase 3, que crece a lo
largo de o'”. Llega el momento en que ambas fases alcanzan un tamafio que
les permite formar un frente comun y es entonces cuando puede ocurrir el
crecimiento del grano eutéctico, ver figura 15. El crecimiento puede ocurrit en

varias direcciones y las fases forman un bicristal eutéctico que es llamado
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grano eutéctico. En un liquido contenide dentro de una cavidad, en las zonas
mas sobre enfriadas cerca de las paredes aparecen granos eutécticos orientados

aleatoriamente, la conveccion del liquido ocasiona esto. Se sabe que las fases

15,21

crecen perpendicularmente al frente de la solidificacion

Figura 15 Solidificacion tipica de una aleacién eutectica plomo-estafio, fotografia

tomada en un microscopio metalografico a una magnificacién de 375X.

Durante el crecimiento del eutéctico la fase o rechaza los dtomos de
soluto B, mientras la fase B rechaza 4tomos de soluto de o. Bajo condiciones
de crecimiento estable, el flujo de d&tomos rechazados del elemento A es igual
al flujo de atomos rechazados de elemento B. Esto hace posible el
establecimiento de un gradiente de concentracién constante en el liquido del
frente de solidificaciébn y establece asi un proceso de difusion como
mecanismo de transporte, lo cual determina a su vez la distancia interfésica,

ver figura 16.
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Figura 16 Solidificacion de una aleaciéon con un enfriamiento convencional, la

fotografia fue obtenida a una magnificacion de 150X.

3.1.-Distribucion Elemental Quimica en las Muestras Estudiadas.

Para las diferentes muestras se realizaron mapeos quimicos elementales

en diferentes zonas tal como se indica en la figura 17.

SUPERIOR

/]\

IZQUIERDO |<~| CENTRO |—| DERECHO
¢

INFERIOR

Figura 17 Mapeos en las muestras.
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En la figura 18 se presenta la distribucion caracteristica de las
composicionies quimicas de los elementos constituyentes de las aleaciones,
cuando las muestras se mantuvieron 2 horas con un gradiente térmico de
200°C y son enfriadas rapidamente en agua. Ademas de notar la
inhomogeneidad quimica entre las columnas al centro y los extremos. Es la
parte de abajo la que presenta una menor densidad en todas las muestras. Las
diferencias de densidad son del orden de 0.4 entre la zona menos densa y las
mas densas. La parte superior de esta imagen no muestra una gran
inhomogeneidad por el orden de largo alcance que prevalece en ella, ya que se

encuentra a una temperatura de 0°C.

Sn43.1 Sn 39.2 Sn 35.7
Ph 56.3 Pb 60.7 Pb 64.2
d=8.1 = 8.3 d=8.5
Sn 39.6 $n38.9

Pb 60.3 Pb:61.0

d=8.3 d=3.4

a1 40.5
- Pb 59.4
d=8.2 d=8.3

Figura 18 Distribucién de las densidades [gr/cm’] de una aleacion con gradiente

de temperatura de 200°C.
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En la figura 19 se presenta la distribucion elemental caracteristica de las
muestras que se mantuvieron con un gradiente de temperatura entre su parte
inferior y superior de 2°C. Nuevamente las aleaciones fundidas se
mantuvieron 2 horas y luego fueron enfriadas bruscamente en agua, para asi

fijar las distribuciones quimicas como la que se presenta.

Se noté que con respecto a las muestras con un gradiente térmico
mayor, la densidad en la parte baja de las muestras era de 0.2 mayor. En esta
imagen se alcanza apreciar una alta inhomogeneidad quimica en la parte
superior, ya que existe una mayor conveccion en toda la columna del metal

liquido. La densidad esta en gr/cm’.

Sn49.5 //mm 43.1

Pb 50.4 Ph 68.2 Ph 56.8
d=3.3 =838 d=31
Sn 40.1 Sn 46.8 Sn43.8
Pb 59.8 Pu 531 Ph 56.2
d=8.3 =79 d=81

Sn 384
: Eb6lLE i
d=84

Figura 19 Distribucion quimica de una aleacién con un gradiente de temperatura de 2°C.
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Muestras mantenidas a 200°C dentro de un horno de resistencia
eléctrica durante 2 horas, v después enfriadas bruscamente en agua tienen
distribuciones quimicas con densidades mayores en la parte de abajo, como se
muestra en la figura 20. En las muestras con gradientes térmicos la densidad es
menor debido seguramente a la fuerza de flotacion impuesta por los gradientes

térmicos existentes.

sna17," Snd07 TN
Ph 582 Ph 59.2 '
d=82 d=8;2
Sn4s.3 Sn44.2- Sn42.6
Ph 54.1 Pb 55.7 Pb 577
d=8.1 =81 d=8.1
Sn 38.8 v Sn 37.0
Fhal.1\ , Ph62.9

_ 5n35.2 d=3 5
=0 FPb 64.9

=8.6

Figura 20 Distribucion de elementos quimicos donde existié un calentamiento uniforme,

la densidad esta en gr/em”.
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La imagen de la figura 21 es caracteristica de los experimentos donde
la parte superior de la muestra se mantuvo a una temperatura de agua
congela y la parte inferior a 200°C. Aqui se aprecia un orden de largo
alcance en la microestructura de la muestra ya que se encuentra a una
temperatura de 0°C, también se ve que el tamaiio de las celdas es mayor que
el de la figura 24 que fue tomada en la parte inferior de este mismo
experimento, esto se debe a la alta temperatura que ahi se alcanzo. La
fotografia fue tomada con el microscopio electrénico de barrido en un corte

transversal superior de la muestra.

e

electrénica de barrid

Figura 21 Imaen pr microscopia o de la microestructura
caracteristica de la zona mantenida a 0°C, fotografia obtenida por dispersion en longitud

de onda,

La fotografia 22 es representativa de los experimentos donde se
presentd una conveccidn al aire en la parte superior de las muestras y la

temperatura en la base fue de 200°C.
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Esta fotografia fue tomada en un microscopio electronico de barrido en un
corte transversal en la parte superior de la muestra, en la cual se aprecia un
tamafio de celda muy parecido al de la figura 25 que corresponde a las
microestructuras que se observan en las partes inferiores de las muestras, ya
que las dos se mantuvieron a temperaturas muy proximas y pertenecen al

mismo tipo de experimento.

#423021
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Belolel

Figura 22 Distribucion ql’mic de temperatura de 2°C,

fotografia obtenida por dispersion en longitud de onda.

La figura 23 fue tomada en la parte superior transversal de una
muestra de Pb-Sn, en el microscopio electronico de barrido, la imagen es
caracteristica de un calentamiento uniforme proporcionado por un horno de

resistencia eléctrica; en ella se aprecia la formacién de celdas producto de la

conveccion.
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Figura 23 Distribucion de elementos en una aleacién que se¢ mantuvo en un

calentamiento uniforme por 2 horas, fotografia obtenida por electrones secundarios.

El siguiente bloque de fotografias fue tomado en la parte transversal

inferior de las diferentes muestras expuestas a diversos gradientes.

La figura 24 fue tomada en la parte inferior de una muestra, con un
microscopio electrénico de barrido, pertenece al experimento donde existié
un gradiente de 200°C. Se puede observar la baja densidad que se mantiene
en la parte inferior de la probeta debido a la alta temperatura que prevalece
en esa zona, ademas un tamafio de celda menor que en la figura 21 que
pertenece a la parte transversal superior y pertenecen al mismo tipo de

experimento.
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Figura 24 Fotografia de una region que semantuvo a alta temperatura, la imagen inferior
es de una magnificacion de 2X de la imagen superior, la fotografia fue obtenida por
dispersion en longitud de onda.

La imagen 25 pertenece al experimento donde la parte superior de la
aleacién se mantuvo en conveccidn natural al aire con una duracidn de 2 horas,
la fotografia fue tomada en la parte inferior de la muestra, ademas se aprecia
un tamafio de celda igual al de la figura 22, seflal de que la temperatura de la

parte superior € inferior de la muestra son muy parecidas.

" 9423017

IRZCnlE
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Figura 25 Distribucion de elementos en un gradiente térmico de 2°C que se mantuvo

constante por 2 horas fotografia obtenida por dispersién en longitud de onda.
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La figura 26 muestra un mayor ordenamiento de las celdas debido a la
uniformidad con que se les suministr6 el calor comparado con las
microestructuras de las figuras 24 y 25 donde la inhomogeneidad es alta por la
existencia de los gradientes térmicos. La imagen fue tomada en la parte

inferior transversal de la muestra, utilizando el microscopio electronico de

barrido.

U.AM.L.- F.IME. 11-Kar-1999  15:22

EHf28.60 k¥ Mg« S0 X 19m |

. - - 24 mm Photo o.=2331 Dotecto= SE{ _
Figura 26 Solidificacion de una aleacion en ausencia de gradientes de temperatura

fotografia obtenida con ¢l detector de electrones secundarios.

De los del andlisis quimicos realizados a las diferentes probetas se
observa que los gradientes de temperatura impuestos a las muestras muestran
su influencia en la distribucion quimica de los elementos. Esto es, cuando
existen grandes gradientes de temperatura se presenta inhomogeneidad
quimica en la distribucién de los elementos, a medida que los gradientes
térmicos disminuyen la inhomogeneidad también disminuye. En ausencia de
gradientes de temperatura, la presencia de la gravedad se manifiesta; esto es,
cuando el gradiente térmico es nulo existe una precipitacion de elementos

pesados, lo cual provoca el aumento en la densidad.
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CONCLUSIONES

Apartir de los resultados obtenidos podemos concluir que para
obtener aleaciones 100 % homogéneas se tienen que eliminar los gradientes
de temperatura, la gravedad y las zonas concentradoras de calor ya que

estos factores alteran el comportamiento del metal fundido.

En este estudio las probetas que se sometieron a un gradiente térmico
de 200°C presentaron una inhomogeneidad alta en la distribucién de los
elementos, comparados con los analisis realizados a las probetas que se
mantuvieron con un gradiente de 2°C donde la inhomogeneidad en la
distribucién de los elementos es menor. En los estudios realizados a las
probetas que tuvieron un calentamiento uniforme, la inhomogeneidad
quimica es menor debido seguramente a la no existencia de gradientes de
temperatura. Se aprecia el efecto de la gravedad provocando la
precipitacion de elementos pesados en la base de las muestras y

aumentando asi la densidad.

Asi, cuando aparece el gradiente térmico aparece la inhomogeneidad
quimica dentro de la aleacton. Cuando el gradiente térmico tiende a cero la
inhomogeneidad quimica también tiende a cero. Sin embargo, aun si se
eluminara el gradiente de temperatura, faltaria eliminar la gravedad, ya que

esta provoca la precipitacion de elementos pesados en las aleaciones.

102012645
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Las densidades que se presentaron en las muestras con gradientes
térmicos reflejan el acomodamiento mds o menos compacto de los atomos.
La parte de abajo de las probetas tiene una mayor temperatura y por ende
una menor densidad lo que provoca una tendencia a la flotacién de los

elementos en la aleacion.

Se comprobd la existencia del movimiento de los dtomos debido al
gradiente de temperatura y a la gravedad, ademés que puede ocurrir uno o

varios de estos movimientos dentro de un mismo contenedor.

La gravedad es una fuerza que siempre hay que tomar en cuenta ya
que esta nos modifica los resultados en el momento en que ocurre la fusion,

y nos impide al movimiento ascendente de los atomos.



RECOMENDACIONES

l.- El estudio de la formacién de las inestabilidades cambiando la

geometria del recipiente, y observando la forma que toma la segregacién

quimica de los elementos.

2.- El analisis de la conveccién dentro de materiales poliméricos, asi como

la segregacion quimica que aparece.
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