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En el presente trabajo se presentan los resultados de las mediciones de gradientes térmicos delante de la
interfaz s6lido-liquido en aleaciones de bajo punto de fusién (plomo - estafio) solidificadas unidireccionalmente
durante la transicién columnar equiaxial. Las condiciones de solidificacion resultaron en un rango de
estructuras que abarcaron desde estructuras completamente columnares a completamente equiaxiales. Se
analizaron los gradientes y las velocidades de solidificacion en funcion de los parametros del proceso como ser
-1a composicion de la aleacidén y la velocidad de enfriamiento.

In the present paper results of temperature gradients measured ahead of the solid-liquid- interface during
- directional solidification are reported for low melting point alloys (lead-tin). The solidification conditions were
such that the solidification structures covered a range from completely columnar to completely equiaxed. The
temperature gradients and the solidification velocities during the transition were studied as a function of alloy

i composition and cooling rate.

‘I. INTRODUCCION.

_ En aleaciones solidificadas direccionalmente,
la posicion de la transicién de estructura columnar a
iequiaxial (TCE) depende de la. distribucion de
.temperaturas en el sistema, ocurre cuando se alcanza
‘ fun gradiente de temperatura critico en aleaciones Al-
‘Cu Py Sn-Pb®?.

La presente investigacion se realiza a fin de
determinar los gradientes de temperatura en el liquido
adelante de la interfaz sélido-liquide. mediante la
mediciéon de temperaturas utilizando termocuplas
_calibradas en aleaciones Pb-Sn. Los parametros mas
.importantes del analisis constituyen la composicion de
?las aleaciones, la velocidad de enfriamiento y la
'estructura de solidificacion.
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Il. MATERIALES Y METODOS.

Para obtener las probetas con las aleaciones se
utilizd un equipo de solidificacién direccional que

consta basicamente de un equipo para calentamiento o

fusion , un sistema de control y regulacion de
temperatura, un sistema de extraccion
direccional, un sistema de medicion de temperaturas y
uno de adquisicién de datos experimentales.

Sistema de Calentamiento :

El sistema de calentamiento estd constituido
por un horno eléctrico de resistencias, del tipo
cilindrico y disposicién vertical, el cual se conecto a un
transformador de voltaje variable accionado por un
controlador de temperatura on-off conectado a una

termocupla tipo K (Chromel-Alumel) a fin de medir la
temperatura de la pared interior del horno cercana a las s

resistencias eléctricas.
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Sistema de extraccion caldrica direccional:

Para obtener la solidificacion direccional de
las aleaciones, se construyd un sistema de extraccion
calérica que consta de un serpentin de cobre para la
circulacion del refrigerante desde la parte inferior del
horno. Como refrigerante se utiliza agua cuyo caudal se
puede variar a voluntad. Ademads, la extraccion calérica
se puede controlar mediante la colocacion de discos de
diversos materiales y espesores entre el serpentin y la
base del molde.

Sistema de medicion de temperaturas y adquisicion de
datos: ’

Para la adquisicion de los datos de temperatura
se utiliz6 un adquisidor de datos (Datalogger) modelo
MM900 marca ELE International que dispone de 32

canales analdgicos y cuatro canales digitales®.

Un sensor de temperatura ambiente se conecto
a uno de los canales analdgicos del adquisidor a fin de
monitorear la temperatura ambiente del laboratorio
cada minuto durante las experiencias. Se conectaron
siete termocuplas del tipo K (Chromel-Alumel) a sicte
de los canales analégicos del datalogger®. Una de las
termocuplas se conecté en paralelo con las restantes, a
fin de ser utilizada como punta fria del sistema de
medicion de temperaturas. Cada termocupla fue
insertada en cilindros ceramicos y -enfundada en
capilares de vidrio a fin de evitar el contacto con el
material al fundir y al solidificar.

En lafigura 1. se muestra el horno del sistema
de calentamiento junto con el sistema de refrigeracion.
la disposicién de la termocupla del controlador y las
termocuplas del sistema de medicion de temperaturas.
Para lograrla extraccion caldrica direccional desde la
parte inferior de las probetas se coloca un disco adosado
al serpentin de refrigeracion:

~Los moldes .de vidrio conteniendo las
aleaciones se apoyaron directamente sobre el disco del
sistema de refrigeracion. Todo el sistema se aislo
convenientemente mediante discos de amianto en la
parte superior y lana de vidrio a fin de evitar pérdidas
de calor por la parte superior del horno.

En el adquisidor de datos cada termocupla esta
conectada en paralelo con la termocupla que actia
como punta fria y la cual se mantiene durante las
experiencias . en . un Dbafio agitado de agua
desmineralizada y hielo en equilibrio. Las sefiales
analogicas son almacenadas en el datalogger y
transferidas a una computadora mediante una conexion
RS232. , : )

El sistema de control de temperaturas del
horno, consta de un controlador, un relevador eléc_:tricq
y un autotransformador variable.
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Figura 1. Esquema del dispositivo experimental .
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Se calibro cada termocupla utilizando
agua desmineralizada en equilibrio con hielo
(0°C), y determinando los puntos de fusion del
plomo de 99.9% de pureza y estafio de 99.999%.
Primero se midi6 la temperatura de fusiéon del
plomo y luego la del estaiio, en cada experiencia
se midid la temperatura del cero de referencia
mediante tres termocuplas. Con los valores
promedios del cero de referencia de las tres
termocuplas, cada valor medido fue corregido por
el correspondiente valor de la temperatura
promedio de la punta fria para cada instante. Las
lecturas se tomaron a intervalos de un minuto. A
partir de los valores corregidos por las variaciones
en la temperatura del cero de referencia se
determind la diferencia entre las temperaturas
tedricas de fusion de cada elemento y dichos
valores (AT). Esta diferencia promedio permite
corregir los valores medidos durante las
experiencias. En la tabla 1. se resumen los valores
de AT calculados para cada termocupla tanto para
el plomo como para el estafio. En funcion de los
valores medidos y los tedricos se determinaron las
rectas de regresion calculadas para cada
termocupla que se utilizan para corregir las
temperaturas medidas por cada termocupla
mediante el software de adquisicién de datos.

Haciendo la  diferencia entre la
temperatura promedio del platé y la temperatura
tedrica de fusidon, el error maximo en las
mediciones de temperatura es de + 0.4 ° C. La
calibracion de las termocuplas vy la mejora
implementada para la correccidn de los valores de
la temperatura medida por pequefias variaciones
en la temperatura del cero de referencia, permitié
reducir los errores en la determinacion de las
temperaturas (tipicamente de un 2% para este tipo
de termocuplas) a errores relativos porcentuales
menores al 0.2%. Sin embargo. algunas
fluctuaciones ocasionales en £ 0.5 °C fueron
detectadas especialmente a altas temperaturas,
posiblemente debidas a: a) variaciones de la
diferencia de temperaturas entre las uniones
termocuplas - cables de compensacion proximos a
la unién fria, b) interferencias por corrientes
parasitas que ingresan al sistema de medicion
desde el horno y/o desde la computadora a pesar de
que todos los dispositivos fueron convenientemente
conectados a tierra.

Con el sistema de medicion y adquisicion
de datos se midieron las temperaturas durante la
solidificacion  direccional de las aleaciones
mediante termocuplas calibradas colocadas en el
interior de las probetas cilindricas a diferentes
alturas desde la base y en el centro de las mismas.
como se indica en la figura 2.

TABLA 1. VALORES DE DELTA T CALCULADOS PARA LA CORRECCION DE CADA TERMOCUPLA A LAS
TEMPERATURAS DE FUSION DEL PLOMO Y DEL ESTANO , RECTAS DE CALIBRACION Y CONSTANTES DE TIEMPO.

Termocupla | AT promedio del estano AT promedio del plomo Recta de regresion Constante de tiempo
(a 231.9 °C) (a 327.4°C) (s)
T18 -3.424 -2.081 Y = 0.989X + 0.438 9
T19 -4.901 -2.081 Y = 0.989X - 0.364 8
T20 -2.862 -0.971 Y =0.994X - 0.158 12
T21 -2.868 -2.072 Y =0.988X + 0.881 8
T22 -0.079 -1.116 Y =0.993X +1.105 19
T23 -0.279 -1.674 Y = 0.993X + 0.691 13
Donde: X = temperatura teérica (°C)
Y = temperatura medida (°C)
123
AXg
T21
Axg
e ¥4~ 123
AXai x3
T20 x5
Axq xy
T18 xq= X118

Figura 2. Disposicién de las termocuplas utilizada en las experiencias.
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Las temperaturas se midieron cada 10
segundos registrandose dichos valores durante todas
las experiencias. Los datos fueron almacenados en la
memoria del equipo de adquisicion de datos
(datalogger) y transferidos a una computadora
personal mediante una conexion RS 232.

Luego de la calibracién de las termocuplas y
de la configuracion del datalogger se efectud el
tratamiento estadistico de los valores medidos
tomando los promedios en intervalos de un minuto
de los valores adquiridos cada 10 segundos”.

A fin de conocer el funcionamiento del
hormo, es decir, conocer la distribucion de
temperaturas en el horno y el flujo de calor se realizé
la determinacién de los gradientes de temperatura
radiales y longitudinales en el horno con y sin
carga®?.

Se utilizaron tres tipos de moldes de vidrio;
cilindricos rectos, cilindricos con estrangulamiento y
moldes cilindricos rectos con un cono de vidrio

invertido soldado en su parte interna. Los moldes de
vidrio se recubrieron con una pelicula de carbon
activado a fin de simular las condiciones de
solidificacion durante la colada y para evitar que el
material esté en contacto con el vidrio. El
recubrimiento interno de los moldes se efectué a
partir de la evaporacion de una solucién de carbon
activado y acetona.

Luego de la solidificacién se cortaron las
probetas en direccion longitudinal. se pulieron con
lijas de diferente granulometria y se atacaron
quimicamente mediante una solucién conteniendo 4
partes de 4acido nitrico, 3 partes de acido acético
glacial y 16 partes de agua a una temperatura de
entre 38 y 42 °C durante aproximadamente 10
minutos"'?.

Se determinaron las posiciones en las que
ocurri6 la transicién de estructura columnar a
equiaxial en probetas, las que se presentaron entre
4.5y 10 cm desde la base.
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Figura 3. Macrografias correspondientes a distintas probetas de aleaciones Pb-2%Sn.

a) Experiencia N° 6. Probeta cillndrica recta, la transicién columnar a equiaxial ocurre a 7.5 cm de la base.
b) Experiencia N° 5. Probeta cillndrica recta, la transicién columnar a equiaxial ocurre a 10 cm de la base.
©) Experiencia N° 3. Probeta con estrangulamiento, la transicién columnar a equiaxial ocurre a 7 cm de la base.
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. En la figura 3. se observa la posicion de la
transicién de estructura en algunas probetas
cilindricas rectas y con estrangulamlento de
aleaciones Pb-2%Sn.

Para cada experiencia, a partir de los
valores de temperatura medidos en funcién del
tiempo y de las posiciones de cada termocupla se
calcularon: las velocidades de enfriamiento; las
velocidades de solidificacion, y los gradientes de
temperatura promedios en el liquido y en el sélido.

lll. RESULTADOS EXPERIMENTALES.
Velocidades de enfriamiento. -

Las velocidades de enfriamiento en estado
liquido de la aleacion se determinan tomando los
valores promedios de las pendientes de las graficas
temperatura vs. tiempo para cada termocupla en
las aleaciones Pb-2%Sn en estado
utilizando 1a misma geometria cilindrica de las
probetas para efectuar la comparacién. En la
figura 4. se observa la variacion de la temperatura
en funcion del tiempo - registrada .para cada
termocupla en una dada experiencia, durante la
solidificacion direccional de una aleaciéon Pb 2%
Sn. La respuesta de las cuatro termocuplas que se
encuentran en la zona columnar, es diferente a la
respuesta de la termocupla ubicada en la zona
equiaxial. La termocupla T23 ubicada en la zona
de crecimiento equiaxial mide una recalescencia
que no fue detectada por las otras termocuplas
ubicadas en las zonas de crecimiento columnar.
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Figura 4. Variacién de la temperatura vs. el tiempo durante la
solidificacién de una aleacion Pb-2%Sn.

Un resumen de las velocidades de
enfriamiento  calculadas en las  distintas
experiencias y las longitudes promedio de las
zonas columnares medidas a partir de la base de
las probetas para cada una de las probetas se
observa en la tabla 2.
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Se puede apreciar en la tabla 2. que a
medida que se aumenta
enfriamiento en el liquido aumenta la longltud de
la zona columnar.

Velocidades de solidificacion.

Las velocidades * de solidificacion se
determinan a pamr de los tiempos determinados
para el inicio y el fin de la solidificacion y a partir
de las posiciones de las termocuplas. Con los datos
obtenidos se elaboran grificos de posicion de la
interfaz en funcién del tiempo para cada
termocupla o velocidad de solidificacién como se
muestra en la figura 5.
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Figura . Posicion de la interfaz vs. tiempo durante la
solidificacion de una aleacion Pb-2%Sn.

La posicion de la interfaz en funcién de la
diferencia de tiempos para cada termocupla
durante la solidificacion permite determinar la

velocidad de solidificacion local como se muestra

enla ﬁgura 6.

la velocidad de
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T
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Figura 6. Posicion de la interfaz vs. diferencia de tiempos
durante la solidificacion de una aleacién Pb-2%Sn.
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TABLA 2: VELOCIDADES DE ENFRIAMIENTO PROMEDIOS Y LAS CORRESPONDIENTES LONGITUDES DE LA ZONA
COLUMNAR DETERMINADAS A PARTIR DE LA BASE.

Longitud de la zona columnar
Numero de Velocidad de )
experiencia enfriamiento promedio minima (cm) mdxima (cm) | promedio (cm)
(°C/min)
2 3.93 3.7 4.5 4.1
1 4.50 4.5 55 5.0
6 4.80 7.5 8.0 7.75
5 5.55 9.5 10.0 9.75
Gradientes. o - 1,
Los gradientes de temperatura para cada K \.\_\ ' ! 5' !
par de termocuplas contiguas se calculan como el ' ' é! !

cociente entre la diferencia de temperaturas a la
diferencia de distancias entre termocuplas.
Considerando que los errores en la medicion de las
temperaturas son de A7 =0.5°C y que el error en
la medicion de la distancia entre termocuplas es
AX = 0.cm el error en el gradiente medido sera:

AG——£—+004 G
T, -T

i-1 i

En la figura 7. se puede observar la
gréfica de la variacion de los gradientes en funcion
del tiempo obtenidas en una dada experiencia para
cada par de termocuplas contiguas en el intervalo
de temperaturas entre el inicio y el fin de la
solidificacién que comprende un periodo de
aproximadamente 30 minutos. En la figura se
indica con una linea y con un nimero de la
termocupla utilizada el instante de inicio del platé
que detecta cada termocupla segin su posicion en
la probeta.

De acuerdo con la posicion de la
transicion de estructura en la probeta interesan
analizar los gradientes G, y G,. Como se observa

en la figura 7, el gradiente G3 al igual que G y
G, se mantiene en valores muy altos, siendo su
valor minimo de 4°C/cm a los 18 min, instante en
que termina de solidificar la zona donde se
encuentra la termocupla T19. El gradiente Gg
comienza con un valor de 3°C/cm donde esta la
termocupla T18, cuando el frente de solidificacion
pasa por la termocupla T20 su valor es de
1.5°C/cm. Desciende a 1°C/cm al pasar la T19. En
el punto critico donde ocurre la transicién su valor
es 0.5°C/cm, el valor minimo de 0°C/cm se obtiene
un minuto después cuando el frente de
solidificacion estd en la posicion de la termocupla
T23. Finalmente cuando todo solidifica el
gradiente G4 alcanza un valor miximo de
4.5°C/cm.

252 - ANALES AFA Vol.8

. ORADENTE ("Clom)
{
}

Figura 7. Grdfica de los gradientes vs. el tiempo durante la
solidificacion de una aleacion Pb-2%Sn.

En la figura 8. se pueden observar los
gradientes en el instante en el cual el frente de
solidificacion se encuentra entre las termocuplas
en funcién de la posicion entre termocuplas para
distintas experiencias en aleaciones de Pb 2% Sn.
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Figura 8. Gradientes vs. posicion’entre termocuplas durante la
solidificacion de diversas aleaciones Pb-2%Sn.

De acuerdo a los valores del gradiente
determinados en la zona de transicion se puede
concluir que la TCE ocurre alli donde el gradiente
es minimo y critico en el liquido adelante de la
interfaz como se observa en la figura 8 para
distintas experiencias.

En la tabla 3. se puede observar un
resumen de los resultados obtenidos en algunas
experiencias efectuadas.
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TABLA 3: GRADIENTES EN LA ZONA DE TRANSICION COLUMNAR A EQUIAXIAL Y POSICIONES DE LA TRANSICION
MEDIDAS A PARTIR DE LA BASE DE LAS PROBETAS OBTENIDOS A PARTIR DE LAS EXPERIENCIAS

Experiencia N° Tipo de probeta Aleacion Gradiente(°C/cm) Transicion (cm)

1 Recta Pb-2%Sn | = emeecmeemeee- 5.5

2 Recta Pb-2%Sn 0.5 4.5

3 Con estrangulamiento | Pb-2%Sn 0 7

4 Con estrangulamiento | Pb-2%Sn 0 7.7

5 Recta Pb-2%Sn 0 10

6 Recta Pb-2%Sn 0.5 7.5

7 Con estrangulamiento | Pb-2%Sn | ----cceceeecemee | oo

8 Recta Pb-4%Sn 0.5 5

9 Recta Pb-10%Sn 0 crecimiento cooperativo a
equiaxial de dendritas a 9.5 cm

10 Recta Pb-20%Sn 1 crecimiento cooperativo a
equiaxial de dendritas a 9.5 cm

11 Recta Pb-30%Sn 0 crecimiento cooperativo a

‘ equiaxial de dendritas a 6 cm
12 Recta Pb-40%Sn | = —-meememmeeeeee | e
13 Con cono Pb-2%Sn 0 9.5
RESUMEN Y CONCLUSIONES. REFERENCIAS.

1) El sistema de mediciéon de temperaturas permitid
determinar los gradientes de temperaturas en el liquido
y en el solido durante la solidificacion.

2) De acuerdo a los valores del gradiente determinados
en la zona de transicion se puede concluir que la TCE
ocurre alli donde el valor del gradiente es minimo y
critico en el liquido adelante de la interfaz sélido-
liquido como puede observarse en la figura 8. obtenida
para diversas experiencias. Estos resultados coinciden
con los obtenidos por Mahapatra y por Lowe.

3) El valor del gradiente critico es independiente de la
concentracion de soluto y de la geometria del molde o
crisol.

4) En aleaciones Pb-2%Sn, a medida que se aumenta la
velocidad de enfriamiento en el liquido aumenta la
longitud de la zona columnar .

S) En la mayoria de las probetas se observa
recalescencia en la zona de crecimiento equiaxial, no
habiéndose observado recalescencia en la zona de
crecimiento columnar.

6) La transicion de estructura columnar a equiaxial
observada en las probetas no es abrupta sino que se
produce en forma gradual, observandose en las probetas
una zona de TCE en lugar de una linea de transicion.
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