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Muestras de Acero 316 L fueron solidificadas direccionalmente y la posicion de la transicién de estructura
columnar a equiaxial (TCE) fue determinada sobre 1a seccién vertical del lingote. Se midieron las temperaturas
locales y se calcularon los gradientes de temperatura, las velocidades de enfriamiento y las velocidades de los
frentes liquido y sélido del Acero 316 L. Comparando Ja posicion de la transicién de estructura y las condiciones
térmicas se enconiré que la misma ocurre cuando el gradiente de temperatura en el liquido alcanza valores en el
rango de ~3.76 °C/cm a — 13.44 °C/cm y velocidades de interfase liquida del orden de 0,1 cm/s. Se observaron
valores de sobreenfriamiento en el liquido del orden de 3 a 5.81 °C para la nucleacién y crecimiento de los
granos equiaxiales adelante del frente columnar.

The 316 L Stainless Steel bars were directionally solidificated and the columnar-to-equiaxed transition (CET)
position was determined on the vertical section of the bar. The local temperatures were measured and the
temperature gradients, cooling velocities and liquid and solid interface velocities were calculated. Comparing the
position of the structure transition and the thermal conditions it was found that the transitions occur when the
temperature gradient in the melt at the liquidus temperature was —3.76 °C/cm to — 13.44 °C/cm and the interface
velocity was close to 0.1 cm/s. Is was observed liquid supercoolings of about 3 to 5.81°C for the nucleation and

growth of the equiaxed grains in front of the columnar growth.

I. INTRODUCCION

La estructura de solidificacion requerida de
los Aceros en lingotes o en procesos de fundici6n
continua es generalmente columnar, de ahi surge la
importancia de estudiar bajo qué condiciones se¢
produce la transici6n de estructura columnar a
equiaxial, TCE.

En trabajos previos se han presentado los
resultados obtenidos del estudio de la transicién de
estructura columnar a equiaxial en aleaciones
Plomo-Estafio’®),  Aluminio-Silicio-Cobre  y
Aluminio-Cobre®®. Se analizé la influencia de
parametros tales como la posicién de los frentes de
solidificacion para las temperaturas liquidus y
solidus de no equilibrio, 1a velocidad de enfriamiento
del liquido y el gradiente de temperatura en la
transicion de estructura columnar a equiaxial.
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En el presente reporte se analiza la
influencia de los parametros citados en el estudio de
la transicién de estructura columnar a equiaxial en el
Acero Inoxidable 316 L solidificado
unidireccionalmente. Los resultados se presentan y
discuten a continuacion.

Il. MATERIALES Y METODOS

El crecimiento direccional de las aleaciones
en estudio tiene como objetivo establecer el proceso
de solidificacion con control de direcciéon y la
velocidad de solidificacion y también el perfil de
temperaturas en la interfase s6lido/liquido dentro de
ciertos limites.

Tal proceso fue realizado en un horno de
solidificacion direccional, que consta de una unidad
de calentamiento y sistemas de control y de
adquisicion de temperaturas, al que se le afiadié un
sistema de extraccién caldrica direccional. Un
esquema del dispositivo experimental se puede
observar en la figura 1.
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Figura 1. Dispositivo experimental empleado para la solidificacion direccional.

i

' LLa unidad de calentamiento esta constituida
por una bobina de induccion con geometria cn
espiral, de 100.0 mm de diametro y 108.0 mm de
altura. Con el fin de aumentar la velocidad de
solidificacion, como también ¢l gradiente térmico en
la interfase de solidificacion durante el crecimiento
direccional, se refrigeré la parte inferior de la
muestra, afiadiendo un cilindro de Acero de 60.0
mm de didmetro y 120.0 mm de altura con entrada y
s!zlllida de agua.

Las termocuplas de control del horno de
solidificacion direccional son tipo K y las utilizadas
en la medicién de temperaturas son del tipo S, con
diametro externo de 0.3 mm.

l.as probetas obtenidas por solidificacion
direccional se prepararon a partir de la obtencion de
barras cilindricas con un didmetro externo de 14.0
mm y una altura de 180.0 mm con aproximadamente
78.0 gr por barra. Para el procesamiento por
solidificacion direccional cada barra recibio seis
orificios pasantes de 1,0 mm de didmetro donde
fueron introducidos los tubos capilares de Alimina
M, = 0.7 mm y D; = 0.5 mm), distanciados 20.00
mm uno de otro y posicionados a partir de 45.0 mm
desde la base de la barra.
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Las muestras cilindricas se insertaron ¢n
tubos de Mulite con diamctro interno de 16.0 mm y
200.0 mm de altura. De la misma forma que se
efectud en las muestras cilindricas, se perforaron los
tubos de Mulite, apropiadamente en los mismos
puntos para el posicionamiento de las termocuplas
en forma horizontal. Como se esquematiza en la
figura 1, la termocupla N°1, T1, esta ubicada en el
cxtremo inferior de la probeta y la termocupla T6
esta ubicada en el extremo superior. Las termocuplas
T3, T5 y T6 no realizaron un correcto registro de los
datos de temperatura durante la experiencia N°1 y
las termocuplas T5 y T6 durante la experiencia N°2,
raz6n por la cual no se las consideré en el analisis de

resultados.

Luego de la solidificacion direccional se
cortaron las probetas en direccion longitudinal, se
pulieron con lijas de diferentes granulometrias y se
atacaron quimicamente con solucidon 1 1 1 ¢ 1 de
HC1/ 1INOy / 1,0 a temperatura ambiente.

Se determinaron las posiciones en las que
ocurrid la transicion de estructura columnar a
cquiaxial en las probetas, las que se¢ presentaron
entre 1.8 cm y 3.4 cm desde la base. En la figura 2 s¢
observa la posicion de la transicion de estructura en
dos probetas cilindricas rectas de Acero 316 L.
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TCE

(a) Escala: 0.9 1

Se puede apreciar en las figuras 2 (a) y (b)
que la TCE no ocurre en una linea sino en una zona
de transicion del orden de 1 em o mayor.

I RESULTADOS EXPERIMENTALES

Determinacién de las temperaturas liquidus y
solidus. : :

Mediante analisis  térmico diferencial
(IDTA) se determinaron las temperaturas liquidus:y
solidus del Acero 316 L (Fe-16.6%Cr-10.1%Ni-
0.039%C-1.40%Mn-2.20%M0-0.47%Si-0.20%Cu=
2%Mn, % en peso). Los valores obtenidos cn el
andlisis' fueron: T ;= 1449.9 °C y Tgppigus=
1374.1°C. oo

(h)Escala: 0.7 : 1
Figura 2. Macrografias obtenidas en las experiencias (a) N°1 y (b) N°2. Acero 316 L.

Velocidades de enfriamiento.

Las velocidades de enfriamicnto en estado
liquido de la aleacion se determinaron tomando los
valores promedios de las pendientes de las gréaficas

-de temperatura versus tiempo para cada posicion de

termocupla, utilizando la misma geometria cilindrica
para cfectuar la comparacion. 'En la figura 3 se
observa la variacion de la temperatura en funcién del

tiempo o curva de enfriamiento registrada por cada

termocupla en dos experiencias distintas realizadas
con Acero 316 L. ;

En las curvas de la figura 3 es posible
identificar-  un  periodo correspondiente  al
enfriamiento del liquido, un segundo periodo de
solidificacion y ¢l periodo final de enfriamiento del
solido.
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Figwra 3.Curva de temperatura versus tiempo. ' .

(a) Experiencia N°1. (b) Experiencia N°2. Acero 316 L.
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Recalescencia.

La respuesta de las termocuplas ubicadas en
la zona columnar es diferente a la de las termocuplas
ubicadas en la zona de TCE y equiaxial de la
probeta, las termocuplas de la zona de TCE y
equiaxial miden una recalescencia no detectada por
las termocuplas de la zona columnar, el wvalor
numérico se aprecia en la Gltima columna de la tabla
1 para las dos experiencias.

Esta recalescencia es necesaria para que los
ntcleos equiaxiales comiencen a crecer. Los mismos
lo hacen adyacentes a la interfase solidus, pero
separados de la misma. Estos nficleos estan
sobrecalentados y el liquido estd sobreenfriado. Al
solidificar se siguen recalentando los pequefios
granos equiaxiales y también se recalienta el liquido.

Cuando toda la zona se recalienta debido al
calor latente acumulado en forma pareja y en mayor
grado que en la interfase solidus se produce la
recalescencia, alcanzéndose un AT positivo, como se
indica en la figura 4 y que para ¢l caso especifico de
la experiencia 2 tiene un valor = 5.81 °C.

Esta condicion térmica hace que un numero
mayor de niicleos pequefios crezcan adyacentes a la
interfase s6lida y que desaparezcan algunos nucleos
a mayores distancias de dicha interfase,
produciéndose ¢l crecimiento de nicleos equiaxiales
méas grandes a distancias mayores de la interfase
sélida, como se observa en las macrografias de la
figura2 y en los trabajos previos realizados en
aleaciones Pb-Sn ¢,

El AT positivo hace que se reestablezca el
fluyjo de calor entre los nicleos equiaxiales y la
interfase sélida, a través del liquido, ademas hace
que se reestablezca el gradiente, con valores
minimos y criticos que favorecen el crecimiento de
un mayor numero de granos equiaxiales pequefios,
adyacentes a la interfase y granos equiaxiales mas
grandes lejos de la interfase solida o frente columnar.

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 observa en la
tabla 1. Comparando los valores de velocidades de
enfriamiento en el liquido y de longitudes méxima y
minima de la zona de TCE para las dos experiencias
con Acero 316 L, se puede apreciar que a medida
que aumenta la velocidad de enfriamiento en el
liquido, aumentan las longitudes maxima y minima
de la zona columnar.
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Figura 4. Sobrecalentamiento del liquido necesario para que se reestablezca el flujo de calor entre los niicleos equiaxiales
Jformados y la interfase solidus. Experiencia N°2. Acero 316 L.

Tabla 1. Temperatura liquidus (T} ), temperatura solidus (Tg), Velocidades de enfriamiento del liquido (V.E.;q.) ¥
del s6lido (V.E.gq.), posiciones de la TCE minima (TCE ;) y méaxima (TCE pax ), gradientes criticos (Gg) y
valores de recalescencia (REC.) obtenidos a partir de las curvas de temperatura versus tiempo.

N° | ALEACION T, Ts | V.Eigq | V-E sor | TCE yn | TCE wax. Ge REC.
O (°C) | (°Crseg) | (°Clseg) (cm) (cm) (°C/em) | (°C)
1 | Acero316L | 14499 [1374.1| 8.205 5.974 34 52 -13.44 3
2 | Acero3161 | 1449.9 [1374.1| 3.014 2.649 1.8 2.7 -3.76 5.81
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Velocidades de solidificacién,. ~ .. -

En el caso de las aleaciones, la veloéidad
queda completamente descripta con otros tres
parametros, las velocidades de los frentes liquido y

* solidoy la velocidad de sélidificacion local.

Ty o
Las velocidades de los frentes liquido y

‘s6lido 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 grificos de posicion de la .

interfase en funcién del tiempo para cada termocupla
o vclocndad de solidificacién, como se muestra en la

figura 5 para dos experiencias distintas.

3.

Se observa en el primer caso un
desplazamiento uniforme de la interfase, de la
misma forma que en el caso de aleaciones Pb-Sn"?
y de aleaciones Al- Cu®. En la experiencia N°2 y
debido a que comenzé a enfriar desde la parte
superior de la probeta, se observa que la
-solidificacién comienza antes en la posicién de la
termocupla T4 que en la posicién de la T3 (ver
figura 5 (b).

A partir de las graficas de posicion de la
interfase en funcién del tiempo (figuras 5 (a) y (b) 6
también las figuras 6 (a) y (b)) se determinan los
valores de velocidades de las interfases liquida y
s6lida como las pendientes de las curvas de posicién
.de la interfase versus tiempo. Los valores numéricos
de laé velocidades de ambas interfases se presentan
en latabla 2. '
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Fzgura 3. Posicion de la interfase versus tiempo durante la solzdzf icacién de una aleacion.
(a) Experiencia N°I. (b) Experiencia N°2. Acero 316 L.
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‘ Figura 6.Posiciones de las interfases liquida (1) y sélida (S). (a) Experiencia N°1. (b) Expertencta N°2. Acero 316 L

La posicién de la interfase en funcién de la .
diferencia de tiempos para cada termocupla durante

la solidificacién permite determinar la velocidad de
solidificacién local (Vgp), la misma expresa una
relacién. entre las velocidades de las interfases

g;]uida y sélida de acuerdo a la siguiente expresion

R

- E- -
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» V * V . : !
Vo=t M
V-V ] :
Analizando la expresion (1) se tiene que:
i) Si las velocidades de las dos interfases son iguales,

Lo la Vg, tiende a infinito, V, =Vyg= Vg oo

v
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ii) Si Vg >0 = la interfase del liquido se mueve

mas répido que la del sélido.

iii) Si Vg <0 = la interfase del sélido se mueve
mas rapido que la del liquido.
iv)Si Vg =0 = V; =0 6 Vy=0.

En la tabla 2 se presentan los valores de Vi,

Vs, ¥ VgL obtenidas en las experiencias analizadas.
Los resultados de las figuras 5 y 6 son similares a los

obtenidos en aleaciones Pb-Sn'® y Al-Cu

©),

Tabla 2. Velocidades de las interfases liquida (V) ) y sélida (Vs) y velocidad de solidificacion local (Vgp).

N° | Aleacion V. (cm/seg) Vg (cm/seg) Vg (cm/seg)
\A V2 Vi3 Vsl Vg2 Vi3 Vg 1 Vg 2 Vg3
1 |{ Acero316L | 0.158 | 0.101 | ——- | 0.064 | -0.680 | —--omv— 0.108 | -0.088 e
2 | Acero316L | 0210 | 0:129 | -0.173 | 0.085 | 0.085 |-0.000037} 0.1428 | 0.249 | -0.000037

Los valores de Vy resaltados en la tabla 2
corresponden a los valores criticos, esto es cuando
ocurre la TCE, los mismos son mayores que los
obtenidos en aleaciones Pb-Sn, los cuales fueron del
orden de 0.01 cm/s""®, También se puede apreciar
que los valores de Vi, son mayores que los de Vg.
Esto estd indicando que el frente sélido se mueve
detras del frente liquido a una velocidad menor.

Gradientes de temperatura.

1.os 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.

E, 130 —
&) S G1
o 80 —AIT'_"_GE
e %,
z
é 30 1%+ e ]
o -20 "153’4400"'." M’f“‘w
0 100 200 300 400
TEMPO (Segundos)
(@

Si el error promedio en la medicion de las
temperaturas es de AT = 0.5°CYy el error promedio
en la medicién de las distancias es AX =0.lcm, el
error en el gradiente medido sera

G

AG =—————+0.04.G )
T ,-T,

i-1 i

En la figura 7 se puede observar la grafica
de variacién de gradientes en funcién del tiempo
para dos experiencias con Acero 316 L.
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o 45
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é 5 +-§-— - . O U —— ]
G 5 -378°Clem : -
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TIEMPO (Segundos)
b

Figura 7. Gradientes versus tiempo. (a)Experiencia N°I. (b) Experiencia N°2. Acero 316 L.

En las figuras 7 (a) y (b) y en la tabla 1 se
puede observar que en ambas experiencias los
gradientes comienzan con valores altos, del orden de
30°C/cm; tanto en la base como en la parte superior
de la muestra, cuando ocurre la TCE, el gradiente de
temperatura adelante de la interfase alcanza valores
negativos de hasta —13.44 °C/cm en la primera
experiencia y de hasta —3.78°C/cm en la segunda
experiencia. Estos resultados coinciden con los
obtenidos previamente en aleaciones Pb-Sn )y con
los obtenidos recientemente en aleaciones Al-Cu®, y
también con los resuitados obtenidos por Gandin en
aleaciones Al-Cu ?,
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Los perfiles de temperatura que resultan de
los graficos de temperatura versus posicion muestran
un elevado gradiente positivo al inicio de la
solidificacién, seguidamente los perfiles comienzan a
aplanarse y finalmente se restauran las pendientes
positivas hasta el final de la solidificacién®. Es
durante la transicion cuando el campo de
temperaturas presenta una caracterisitica particular,
tal como la recalescencia, analizada previamente.
Estos resultados son de una particular relevancia
para el anélisis de la TCE.
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Figura 8. (a-c). Perfiles de temperatura versus tiempo. Acero 316 L. Experiencia N°I.
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Los perfiles de temperatura en funcién de la
distancia que se¢ muestran en las f{iguras 8 (a-c),
corresponden a la experiencia N°1, en ellas cada
curva representa a un determinado tiempo. lLa
probeta obtenida presenta el inicio de la transicién
columnar a equiaxial a 3.4 cm de altura desde la
base.

El intervalo total de tiempo representado en
las tres figuras corresponde al inicio de la
solidificacion en la termocupla T1, a 0.29 min y
hasta 1.73 min, que corresponde al instante en que
los perfiles de temperatura restauran las pendientes
positivas, el tiempo total representado en las tres
figuras incluye el lapso de tiempo en que ocurre la
TCE.

Ademés superpuesto a los perfiles se
representan dos tipos de set de flechas, el set de
lineas de trazos indica la posicién del frente liquido
conforme transcurre el tiempo y el set de lineas
gruesas indica el gradiente de temperatura adelante
del frente liquido en esa region.

Los perfiles hasta el comienzo de la
transicion presentan gradientes positivos elevados,
como se puede observar en la figura 8 (a). En la
figura 8 (b) se puede ver que el instante 0.90 min
corresponde al lapso de tiempo en que se detecta el
inicio de la TCE. Continuando la solidificacion, en
la termocupla T4 hay un gradiente negativo
adelante de la interfase de —0.11 °C/cm, el gradiente
se vuelve mas negativo en los instantes siguientes,
hasta que a t = 1.22 min, el gradiente adelante de la
interfase alcanza un valor negativo de —13.44 °C/cm.

Posteriormente, cuando se alcanza el tiempo
t = 1.64 min. se restauran los gradientes positivos,
los cuales se mantienen hasta la finalizacién de la
solidificacién (figura 8 (¢)).

Estos resultados coinciden con los obtenidos
previamente en aleaciones Pb-Sn (.

RESUMEN Y CONCLUSIONES

En resumen, los principales resultados pueden
enunciarse como sigue:

1. La transicién 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 ambos casos, cuando ocurre la TCE, el
gradiente de temperatura adelante de la interfase
alcanza valores negativos de hasta -13.44
°C/cm en la primer experiencia y de —
3.78°C/cm en la segunda. Estos resultados
coinciden con los obtenidos en aleaciones
Plomo-Estafio y Al-Cu®®?.

3. 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 critica
son del orden de 0.1 cm/seg para Acero 316 L.

5. En las experiencias se observo recalescencia en
las posiciones de las termocuplas ubicadas en la
zona de TCE y equiaxial de las probetas con
valores entre 3 °C y 5.81°C.
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