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En ¢l presente trabajo se realiza un analisis de Tas obscrvaciones experimentales encontradas durante el estudio de
la transicion de estructura columnar a equiaxial (TCE) en diferentes sistemas de afeaciones, tales como Al-Cu. Al-
Mg. Al-Zn. Al-Si. Al-Si-Cu. Laton comercial. Accro 316 1. La transicion no ocwrre ¢n forma abrupta en fas
probetas y se presenta cuando el gradientc en ¢l liquido adelante de las dendritas columnares alcanza valores
minimos y criticos, siendo en la mayoria de los casos negativos. Se analizan y comparan dichos valores. También
se analizan las vetocidades de las interfases liguida y sélida y los valores que alcanzan antes. durante y después de
la PCE. Otro parametro que se'estudia. es ¢l sobreenfrimmiento medido. el cual se asocia con el sobreenfriamiento
necesario para la nucleacion y crecimiento de los granos cquiaxiales adelante det frente cotumnar. Teniendo en
cuenta las caracteristicas de las-aleaciones y los perfiles de temperatura en la-interfase de solidificacion se analizan
las estructuras obtenidas. :

An analysis of the experimental determinations during the columnar to equiaxed transition (CETY) in aloy systems

such as Al-Cu. Al-Mg; Al-Zn. Al-Li. Al-Si; Al-Si-Cu. commercial brass and stainless steel was carried out in the
present work., The CET was founded to occur in a zone and it is not abrupt. Furthermore the CET does occur
when the gradient in the liquid ahead of the columnar dendrites reaches critical and. minimum values, being
negative in most of cases. In the present work we analyze the:supercooling, macrostructure and the velocities of
two interfaces before and after the CET. The first interface is formed between the solid and mushy zone and the

second interface is formed between the mushy and liquid zone.

I. INTRODUCCION

En las altimas décadas se han realizado varios
trabajos con ‘la finalidad de entender la interaccion
entre los parametros involucrados en la transicion de
estructura columnar a equiaxial''™, TCE, tales
pardmetros son el sobrecalentamiento, el sistema de
aleacion, la composicion, el flujo de fluido, Ila
agitacion mecénica, la inoculacion, la adicion de
refinadores de granos y el tamaiio de-la fundicion.

En varios de los trabajos publicados se destaca
que la conveccion natural en el liquido es el
parametro que tiene mayor influencia sobre la TCE.
Muchas publicaciones analizan la nucleacién de
granos equiaxiales adelante del frente columnar, por
ejemplo, el trabajo de Doherty etal®. En una
investigacion experimental realizada por Fredriksson
y Hillert 7 se demostré que los -cristales crecen
libres en -el interior del liquido bloqueando
fi‘S'iCﬂlﬂGHﬁE el crecimiento de los cristales

columnares. Estos cristales se unen.al frente de
solidificacién y bloquean a los cristales en el interior
del liquido. Su efecto sobre la transicion columnar a

equiaxial fue analizado por Fredriksson y Olsson'™.

Mahupatra and Weinberg!” investigaron la

TCE en aleaciones Sn-Pb. Observaron que la
posicién.de la TCE es dependiente de la velocidad de
extraccion de calor desde la base en un lingote
solidificado  direccionalmente. Observaciones
experimentales indican que la posicion de la TCE es
independiente del sobrecalentamiento del liquido,
contrariamente a los informes previos. Encuentran
que la- TCE se produce en forma abrupta y que el
frente de solidificacién es plano, en forma contraria al
modelo propuesto por Hunt"*'?. El modelo de
Mahapatra y Weinberg!” predice la existencia de un
gradiente de temperatura minimo y critico en el
liquido que faverece la TCE, y predice un efecto
despreciable de la composicion de la aleacion sobre
el valor del gradiente de temperatura critico, con
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valores de 0.10 °C/mm para Sn-5%Pb y 0.13 °C/mm
para Sn-15%Pb. Ziv and Weinberg!"" demostraron
que la TCE ocurre cuando el gradiente alcanza
valores minimos de 0.06 °C/mm para aleaciones Al-
3%Cu. Lowe ¥ demostro, experimentalmente y
utilizando un modelo de transferencia de calor, que la
TCE ocurre con valores de gradientes criticos casi
nulos en aleaciones Pb-1.5%Sn. Encontré también,
que la TCE en aleaciones Sn-10%Pb ocurre a
aproximadamente 0.1°C/mm.

Los resultados que sc presentan en este trabajo
corresponden al estudio de la transicion de estructura
columnar a equiaxial cn dilerentes sistemas  de
alcaciones, tales como, Al-Cu, Al-Mg, Al-Zn, Al-Si.
Al-Si-Cu, Laton comercial y Acero 316 L. Los
parametros que se incluyen en el andlisis son: ¢l tipo
de aleacion, la velocidad de enfriamiento del liquido,
la velocidad de la interfase liquidus critica, las
posiciones minima y maxima de la TCE, el gradiente
critico, y los valores de recalescencia obtenidos a
partir de las curvas de temperatura versus tiempo.

Il. MATERIALES Y METODOS

Se realizaron un total dc sesenta y cinco
experiencias de solidificacion direccional en un horno
de solidificacién direccional, que consta de una
unidad de calentamiento, sistemas de control y de
adquisicion de temperaturas y un sistema de
traslacion de las muestras al que se le afadido un
sistema de extraccion caldrica direccional. Para la
medicion de las temperaturas se utilizaron
termocuplas tipo K, revestidas con cerdmica
refractaria con un diametro externo de 0.18 cm.

Las probetas se prepararon a partir de la
obtencién de barras cilindricas fundidas en moldes de
acero con un diametro externo de 1.4 cm y una altura
de 18 cm, Para introducir las barras en el sistema de
solidificacidn direccional, cada una de ellas recibié
cuatro orificios de 0.3 cm de diametro por 0.7 cm de
profundidad, distanciados 2 cm uno de otro y
posicionados a partir de 4.5 cm desde la base de la
barra para permitir la insercion de las termocuplas.
Para la proteccion y posicionamiento correcto de las
termocuplas cada orificio fue revestido con pasta
refractaria. Las muestras cilindricas se insertaron en
tubos de altimina con didmetro interno de 1.6 cm y 20
cm de altura. De la misma forma que se cfectud en las
muestras  cilindricas, se perforaron los tubos
apropiadamente en los mismos puntos para el
posicionamiento de las tcrmocuplas en forma
horizontal. Un esquema del dispositivo experimental
se puede observar en la Figura I.
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Luego de la solidificacion direccional se
cortaron las probetas en direccion longitudinal, se
puliecron con lijas de diferentes granulometrias y se
atacaron quimicamente con diferentes soluciones!**.
La posicion de la TCE fue localizada utilizando
microscopia optica, y la distancia desde el inicio de la
solidificacion se midié mediante una regla.

Il1. RESULTADOS EXPERIMENTALES

3.1, Determinacion de las temperaturas liquidus y
solidus.

Las temperaturas liquidus y solidus para cada
aleacion fueron determinadas mediante andlisis
térmico diferencial (DTA) utilizando el sistema
NETZSCH STA 449 C utilizando una celda calibrada
en forma estandar con elementos puros. Estas
mediciones involucraron las pre - fundiciones de 0.2
¢ de cada mucstra cn crisoles de alimina. Para el
analisis, las muestras sc¢ calentaron y enfriaron a una
velocidad de 10 °C/min. en atmdsfera de argon. Se
realizaron multiples ciclos para asegurar Ia
reproducibilidad de los resultados, la temperatura
liquidus, T, se tomo de la curva de calentamiento y
la temperatura solidus, T, de la curva de
enfriamiento. Los valores determinados se pueden
observar en la Tabla I. Los resultados obtenidos estan
dentro de lo que predice el diagrama de fases para las
distintas aleaciones''™.

3.2. Observaciones de la TCE

Se determinaron las posiciones en las que
ocurrieron la transiciones de estructura columnar a
cquiaxial, TCE, en las probetas; las mismas
ocurrieron a una distancia de entre 0.5 cm y 7.9 cm
desde la base. En las Figura 2 (a) a (n) se observan
las posiciones de la transicion de estructura columnar
a  equiaxial en las probetas cilindricas rectas
obtenidas con diferentes aleaciones. Se puede
apreciar en las Figuras 2 (a) a (n) que la TCE no
ocurre en una linea sino en una zona de transicion del
orden de I cm o mayor.

3.3.Velocidades de enfriamiento

Las velocidades de enfriamiento en estado
liquido, V.12, ,,.. de las aleaciones se determinaron
tomando los valores promedios de las pendientes de
las graficas de temperatura versus tiempo para cada
posicion de termocupla. Un resumen de las
velocidades de enfriamiento calculadas en las
distintas experiencias y las longitudes promedio de
las zonas columnares, medidas a partir de la base de
las probetas para cada una de las experiencias,
también se puede apreciar en la Tabla .

BARILOCHE 2003 - 243



olde de altunin . o
L Molde de aldmina Sistema de enfriamiento de cobre
Salida dc agua

Cerdamica

[™

Conexion a
computadora

4 termocuplas tipo K
espaciadas cada 2 cm

Sistema de calentamicnto por
induccion

; L

s 8 R
(@) Escala 2.2 - | (b) Escala 2.2

iy (('j l:scu/(l..?.j o (d) /f.s"ca/a 22:1 (e) Lscala 2.1 : 1

() lscala 1.3 1

244 - ANALES AFA Vol. 15 BARILOCHE 2003 - 244



[}

(k) Escala 1.8 : 1
Figura 2. Macroestructuras de diferentes aleaciones. (a) Al-2%Cu, (b) Al-4%Cu, (c) Al-10%Cu, (d) Al-20%Cu, (e) Al-33.2%Cu,
() Laton comercial, (g) A1-5%Si, (h) Al-7%Si, (i) Al-10%Si2.5%Cu, (j)Acero 316 L, (k) Al-2%Mg. (DAl-4%Mg, (m)Al-2%7n,
()Al-4%7n.

Comparando los valores de velocidades de
enfriamiento en el liquido y de longitudes maxima y
minima de la zona de TCE para experiencias con la
misma concentracion de alcacion; se puede apreciar
que a medida quc aumenta la  velocidad  de
enfriamiento en el liquido, aumentan las longitudes
minima, TCE \yn, y maxima, TCE yayx., de la zona
columnar.

3.4. Recalescencia

En las curvas de temperatura versus tiempo
determinadas en cada experiencia fue posible
identificar un periodo correspondiente al enfriamiento
del liquido, un segundo periodo de solidificacion y el
periodo final de enfriamiento del sélido hasta la
temperatura ambiente. En algunos casos fue posible
identificar un corto periodo de recalescencia, en la
posicion de la termocupla donde ocurre la TCE,
como se observa en la Figura 3. Se midio el
sobrecalentamiento del liquido necesario para que se
restablezca el flujo de calor entre los nicleos
equiaxiales formados y la interfase solidus cuyo
valor, por ejemplo, para la experiencia N° 2 es =
0.63°C como se muestra en la Figura 3. Los niicleos
equiaxiales que comienzan a crecer lo hacen
adyacentes a la interfase solidus, pero separados de la
misma. Estos nucleos estan sobrecalentados y cl
liquido esta sobreenfriado. Al solidificar se siguen
recalentando los pequefios granos cquiaxiales y
también se recalienta el liquido. Cuando toda la zona
se recalienta debido al calor latente acumulado en
forma uniforme y en mayor grado que en la interfase
solidus se produce la recalescencia, alcanzandose un
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() Escala 1.7 : 1

(m) Escala 1.5 : 1 (n) Escala 1.5 : 1

AT positivo como se indica en la Figura 3. Esta
condiciéon térmica hace que un mayor nimero de
nucleos pequeiios crezcan adyacentes a la interfase
solida y que desaparezean algunos nicleos a mayores
distancias de dicha interfase, produciéndose el
crecimiento de nucleos equiaxiales mas grandes a
distancias mayores de la interfase solida, como se
puede observar cn las macrografias de la Figura 2.
Los valores medidos de recalescencia para todas las
experiencias s¢ detallan en la Tabla 1.

658

657

656

A T=0.63°C

634 654.115

TEMPERATURA (°C)

653
—T2

652

250 265 280 295 310
TIEMPO (s)

Fiewra 3. Recalescencia. Fxperiencia N2, 11-2%Cu.
By

3.5. Posicion de los frentes de solidificacion

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

Tabla I. Tipo de aleacion, temperatura liquidus (1)), temperatura solidus (1), 'elocidad de enfrianiento del liguido (V. L)
Velocidad de la interfase liquidus critica (V). Posicion minima de la TCE (TCE yyy.). Posicion mdxima de la TCE (TCE yuy.)

en

comicnzo y fin

la solidificacion.

Gradiente critico (G) y valores de recalescencia (REC.) obtenidos a partir de las curvas de temperatura versus tiempo.

N° Aleacion 'I'L Ts \/-I-‘,.I,IQ. Vl,C T(:l': MIN. TCE MAN. GC REC.
(% en peso) (°C) °C) (°Cls) (cm/s) (cm) {cm) (°C/ cm) (°C)
I Al-2%Cu 055 021 1.44 008 3.5 54 -3.89 0.69
2 Al-2%Cu 055 621 1.66 [ANK] 58 1.7 171 0.28
3 AL-2%Cu 655 621 1.87 0ln 59 1.2 -0.63 0.73
4 Al-2%Cu 655 621 1.12 009 2.8 i3 091 0.27
5 Al-2%Cu 055 021 2,15 on 04 1.9 -1.54 0.98
6 Al-4%Cu 650 578 135 024 54 6.7 -0.55 0.42
1 Al-4%Cu 650 578 1.70 01 6 6.3 0.09 102
8 Al-4%Cu 650 578 1.25 008 4.7 59 -0.52 0.56
9 Al-4%Cu 650 578 1.96 033 6.3 1.2 -0.22 023
10 Al-4%Cu 650 578 1.64 (1Y) 58 6.7 0.07 085
11 Al-10%Cu 633 548 222 nas 3 45 -1.62 0.53
12 Al-10%Cu 0633 548 1.53 017 25 4.2 -1.32 0.67
13 Al-10%Cu 033 548 242 021 4 S 0.56 1.09
14 Al-10%Cu 633 S48 1.89 016 28 39 0.40 037
15 Al-10%Cu 633 348 270 0i8 5.0 7.3 2205 0.96
16 Al-20%Cu 600 548 123 .10 03 19 -28 0.92
17 Al-20%Cu 600 348 143 0.08 0.9 23 -.09 1.02
18 Al-20%Cu 600 348 1.75 0.1 1.2 29 -0.52 0.56
19 AL20%Cu 000 548 190 0.27 23 3 1.25 021
20 Al-20%Cu 600 548 2.04 0.16 25 4.2 -0.22 0.85
21 Al-33.2%Cu 548 548 2.18 0.56 0.5 0.7 -11.41 1.ts
22 Al-33 2%Cu 548 548 242 (.48 27 6.9 .52 1.02
23 Al-33 2%Cu 548 548 [ T T S B R e D -
24 Al-33.2%Cu 548 548 1.96
25 Al-33.2%Cu 548 548 [ I e R o N e H—
26 L.aton 922 905 216 0.9 2 072
27 Laton 922 905 2.05 0.5 25 0.05
28 Laton 922 905 1.87 1.2 2.7 0.82
29 Laton 922 903 297 2.0 4.2 0.55
30 Laion 922 905 2,73 22 33 . 0.62
3 Al-5%Si 030.2 578 2.22 25 s 0.5 0.55
32 Al-5%Si 030.2 578 1.53 23 4.2 -0.35 0.67
33 Al-5%Si 630.2 578 242 4 5 -0.07 1.19
34 Al-5%Si 630.2 578 229 2.8 39 0.40 0.67
35 Al-5%Si 630.2 578 270 56 73 -0.42 0.96
36 Al-7%Si 610.5 578 2.39 . 37 S -4.2 042
37 Al-7%Si 610.5 378 1.70 1.25 2.6 34 0.09 1.25
38 A-7%Si 610.5 378 27 1.89 47 59 -0.52 0.50
39 Al-7%Si 010.5 378 240 1.63 4.3 505 -0.22 0.83
40 Al-7°6Si 010.5 578 1.64 123 2.4 32 0.07 0.3
41 Al- 107852 5858 S185 | eeeene.. 0.04 3.7 NI e .
42 Al-10°681 3858 5785 32 0.40 4.3 37 .48 Q.63
43 Al-10%Si2 5%Cu 5858 5785 342 (.90 4.4 38 -3 1.3
44 Al 2%My 035 623 239 [{RE] | RN 0.31 0069
45 Al-2%Me 0633 023 193 .12 0.93 29 -(.52 0.80
46 Al-2%My 633 023 1.87 010 0.83 2.8 -0.03 0.71
47 Al-2%Me 655 623 1.72 013 0.8 27 0.91 0.63
48 Al-2%My 0655 0623 240 011 1.2 33 -1.54 0.98
49 Al-4%Mg 646 594 2.80 0.14 0.7 1.7 -0.36 115
50 Al-4%Me 646 594 234 0.12 0.9 1.95 0.09 0.42
S1 Al-4%Mg 046 594 225 0.15 0.9 19 -0.52 0.56
52 Al-4%Mg 610 394 1.96 010 0.8 1.8 -0.22 0.23
S3 Al-4%Me 016 394 255 0.18 1.4 28 -1.67 0.35
54 Al-2%07Zn 057 0650 2.09 0.14 22 39 -1.22 0.99
55 Al-2%7Zn 637 650 1.93 012 13 29 -0.52 1.06
56 Al-2%7Zn 057 650 1.87 0.10 1.2 2.8 -0.63 0.91
57 AlL2%Zn 057 650 1.72 0.13 1.0 2.7 091 0.93
58 Al-2%Zn 057 630 2,46 011 1.8 33 -1.54 0.98
59 Al-4%Zn 653 0460 2,04 0.18 1.9 34 -11.38 1.40
60 Al-4%7Zn 635 646 2.80 0.12 3.05 4.1 -5.09 1.32
6l Al-4%7Zn 055 646 225 0.15 1.5 22 -1.52 0.95
62 Al-4%7n 655 046 1.96 .16 1.2 28 -0.22 1.23
03 Al-4%67n 655 040 1.78 016 | 2435 -1.67 1.35
64 Accro 316 1. 14499 1374.1 820 10 3.4 52 -134 3
05 Acero 3161, 14499 1374.1 301 0.12 1.8 2.7 -3.760 5.81
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3.6. Velocidades de los frentes de solidificacion

Las velocidades de los frentes de
solidificacion se calcularon como la relacion entre la
distancia entre termocuplas y el tiempo que le toma a
la interfase liquidus o solidus ir desde la termocupla
inferior a la superior. Estas velocidades se
denominan velocidad del frente o interfase liquidus,
Vi, v velocidad del frente o interfase solidus, Vi,
respectivamente. Ademas, se calculd la velocidad de
la interfase liquidus en el momento de la transicion ¢
“velocidad liquidus critica”, V. Esta dltima se
detalla en la Tabla | para las distintas experiencias.

Los wvalores de  velocidades  de interlase
liquidus critica, V., esto cs cuando ocurre la TCE,
son mayores que los obtenidos en aleaciones Pb-Sn,
los cuales son del orden de 0.01 cm/s ('*2%.

3.7. Gradientes de temperatura

Los gradientes de temperatura para cada par
de termocuplas contiguas se calculan como el
cociente entre la diferencia de temperaturas a la
diferencia de distancias entre termocuplas. Si el error
promedio en la mediciéon de las temperaturas es de
AT = 0.5°C y el error promedio en la medicion de
las distancias es AX =0.lcm, el error en el
gradiente medido serd

r’ G = - Q e

+0.05-G ey

donde T; es la temperatura de la termocupla i.

Cuando ocurre la TCE, se observa que el
gradiente de temperatura adelante de la interfase
alcanza valores minimos y en la mayoria de las
experiencias alcanza valores negativos. En la Tabla 1
se detallan los valores de gradientes criticos para
todas las experiencias. Estos resultados coinciden con
los obtenidos previamente en aleaciones Pb-Sn [5-9]
y con los obtenidos por Gandin [10] en aleaciones Al-

Si. .

i

V. gONCLUSlONES

M
i

En resumen, los principales resultados pueden

enunfciarse como sigue:

1. La transicion en todas las probetas ocurre en una
zona del orden de 1 cm o mayor, adonde
coexisten ambos tipos de granos, columnares y
equiaxiales.
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2. En todos los sistemas de aleaciones, cuando
ocurrc la TCE, el gradiente de temperatura
adelante de la interfase alcanza valores minimos
y criticos, en la mayoria de los casos son
negativos, con valores entre -13.4 °C/em y 1.25
°C/cm. Estos resultados coinciden con los
obtenidos previamente en aleaciones Pb-Sn ¢
y también con los resultados obtenidos por
Gandin en aleaciones Al-Si @".

(9%

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

4. Los valores de velocidades de interfase liquida
critica son mayores quc para las aleaciones Pb-
S, con valores entre 0.02 cim/s y 1.89 cim/s.

5. En las experiencias se observé recalescencia en
las posiciones de las termocuplas ubicadas en la
zona de TCE y equiaxial de las probetas, con
valores entre 0.23 °C y 5.81 °C.
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