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Se rcalizaron experiencias de solidificacion direccional a fin de estudiar la transicion de cstructura columnar a
equiaxial en aleaciones Al-10%Cu. Al-20%Cu y Al-33.2%Cu solidificadas a parlir de la zona equiaxial externa.
L.as transiciones ocurren cuando el gradiente de temperatura en ¢l liquido adelante de las dendritas columnares
disminuye a valores entre —2.05 °C/em y 0.56°C/em para Al-10%Cu, a valores entre 2.8 °C/em y .25 °C/em
pura Al-20%Cu y a valores de ~11.41 °C/em y 0.52 °C/em para Al-33.2%Cu; en el tiempo en que ocurrc la
transicion. los valores de las velocidades de la interfase liquidus varian entre 0.16 ecm/s y 0.25 cm/s, entre 0.08
emy/s y 0.16 em/s, y entre 0.29 em/s y 0.56 cn/s, respectivamente. Se observaron valores de sobreenfriamicnto en
el liquido del orden de 0.21 a 1.15 °C para la nucleacion y crecimiento de los granos equiaxiales adelante del
frente columnar. Se comparan los resultados de la presente investigacion con los obtenidos previamente en
aleaciones Pb-Sn, y ademas, con los obtenidos por otros autores.

The columnar-to-equiaxed transition was investigated in Al 10 pct Cu. Al 20 pet Cu and Al 33.2 pct Cu alloys
solidificd directionally from the chill face. The transition occurs when the temperature gradients in the melt ahead
of the columnar dendrites are in the range of (-2.05 to 0.56) °C/cm for Al 10 pet Cu, (-2.8 to 1.25) °C/em for Al
20 pet Cu and (-11.41 1 0.52) °C/em for Al 33.2 pct Cu. At the time of the transition the liquidus interface
velocities were about (0.16 to 0.25) cm/s, (0.08 to 0.16) ecm/s and (0.29 to 0.56) cni/s. respectively. Also, a
supercooling of (0.21 to 1.15) °C where measured, which was associated with the supercooling for the nucleation
and growth of the equiaxed grains ahead of the columnar front. The observations indicate that the transition is the
result of a competition between coarse columnar dendrites and finer equiaxed dendrites. The results are presented

and discussed.

. INTRODUCCION

Cn trabajos previos se han presentado los
resultados obtenidos del estudio de la transicion de
estructura columnar a equiaxial en aleaciones plomo-
estafio!’™ | aluminio-silicio-cobre y aluminio-cobre
con hasta una concentracién de 4% en peso de Cu'®”
y Acero 316 L® . Se analizo la influencia de
parametros tales como la posicion de los frentes de
solidificacién para las temperaturas liquidus y solidus
de no equilibrio, la velocidad de enfriamiento del
liquido y el gradiente de temperatura en la transicion
de estructura columnar a equiaxial.

En el presente reporte se analiza la influencia
de los parametros citados en el estudio de la
transicién de estructura columnar a equiaxial en
aleaciones Al-10%Cu, Al-20%Cu y Al-33.2%Cu (%
en peso) solidificadas unidireccionalmente. Los
resultados se presentan y discuten a continuacion.

II. MATERIALES Y METODOS
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El crecimiento direccional de las aleaciones en
estudio fue realizado en un horno de solidificacion
direccional que fue descripto previamente!™® el
mismo consta de una unidad de calentamiento y
sistemas de control y de adquisicion de temperaturas,
al que se le afiadid un sistema de extraccion calérica
direccional. Un esquema del dispositivo experimental
se puede observar en la figura 1. '

‘

Luego de la solidificacion direccional se
cortaron las probetas en direccion longitudinal, se
pulieron con lijas de diferentes granulometrias y se
atacaron quimicamente con una solucién conteniendo
15 ml HF, 4.5 ml HNO; , 9.0 m| HCland 271.5 ml
H,O a temperatura ambiente. Se determinaron las
posiciones en las que ocurrié la transicion de
estructura columnar a equiaxial en las probetas, las
que se presentaron entre 0.5 cm y 7.3 cm desde la
base.

En las figuras 2 (a), (b) y (c) se pueden
observar las macrografias de (a) Experiencia N°1. Al-
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-10%Cu, (b) Experiencia N°6. Al-20%Cu y (c)

"Experiencia N°11. Al-33.2%Cu.

Al-Cu

Se puede apreciar en las figuras 2 (a) a (c) que
la TCE no ocurre en una linea sino en una zona de
transicién del orden de 1 cm o mayor.

Molde de Mulite

Sistema de
calentamiento por
) induccion

Ceramica

Sistema de entriamiento
de cobre

_ Salida dc agua

TCE

(a) lscala: 1.6 ;1
Figura 2. Macrografias correspondientes a probelas de distintas aleaciones. (a)Experiencia N°1. Al-10%Cu.
' (b)Experiencia N°G.Al-20%Cu. (¢)Experiencia N°I1.A1-33.2%Cu.
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I1I. RESULTADOS EXPERIMENTALES

Determinacién 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 con celda calibrada en forma
estandar con elementos puros. Estas mediciones
involucraron la pre-fundicion de 200 miligramos de
muestra en crisoles de alumina. Para el analisis, las
muestras se calentaron y enfriaron a velocidad de 10
°C/min en atmosfera de argon. Se realizaron
multiples ciclos para asegurar la reproducibilidad de
los resultados, la temperatura liquidus, Ty, se tomé de
la curva de calentamiento y la temperatura solidus,

-'Tg, de la curva de enfriamiento. Los valores

determinados se pueden observar en la figura 3 y en
la tabla 1. Los resultados obtenidos estan dentro de lo
que predice el diagrama de fases para das distintas.
aleaciones ).

“Velocidades de enfriamiento

Las velocidades de enfriamiento en estado
liquido de las aleaciones se determinaron tomando los
valores promedios de las pendientes de las graficas de
temperatura versus tiempo para cada posicion de
termocupla. En la figura 3 se observa la variacion de

*la temperatura en funcion del tiempo registrada por
cada termocupla en las distintas experiencias: (a)
Experiencia N°1. Al-10%Cu, (b) Experiencia N°6.
Al-20%Cu y (c) Experiencia N°11. Al-33.2%Cu.

Tabla 1. Resultados del analisis térmico diferencial para las temperaturas liquidus, T, y solidus, Ts.

v Aleacion TL, Liguidus (°C) TS, Solidus (°C) TL-TS'(°C)
i Al-10%Cu 633 548 85
! © Al-20%Cu 600 548 52
Al-33.2%Cu 548 -
800 ¢ 1000 —
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l o 750 -9 900 . | e T2 Equiax ||
. 700 . ~ i T3 EQuiax
<< 800 S [ S— iax |
& 650 , Ngsirsirerno 12638 z R | TS Eaum |
= 600 | - e '<—( TL=600°C o
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Figura 3. Curva de temperatura versus tiempo. (a)Experiencia N°1.Al-10%Cu. {(b)Experiencia N°6.A1-20%Cu.
(c)Experiencia N°I 1. A1-33.1%Cu: (d) Reca/e;cencfa. Lxperiencia N°1.Al-10%Cu.

"

i Un resumen de las velocidades de enfriamiento
calculadas en las distintas experiencias y las

135 - ANALES AFA Vol. 14

longitudes promedio de las zonas  columnares,
medidas a partir de la base de las probetas para cada
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una de las experiencias también se observa en la tabla
2. Comparando los valores de velocidades de
enfriamiento en el liquido y de longitudes méxima y
minima de la zona de TCE para experiencias con la
misma concentracion de aleacion, se puede apreciar
que a medida que aumenta la velocidad de
enfriamiento en el liquido, aumentan las longitudes
méaxima y minima de la zona columnar.

Recalescencia

En las curvas de temperatura vs. 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 soélido hasta la
temperatura ambiente. En algunos casos fue posible
identificar un corto perfodo de recalescencia, en la
posicion de la termocupla donde ocurre la TCE,
como se observa en la figura 3 (d). Se midio el
sobrecalentamiento de! liquido necesario para que se
restablezca el flujo de calor entre los nlcleos
equiaxiales formados y la interfase solidus cuyo
valor, por ejemplo, para la experiencia N°1 es =
0.63°C como se muestra en la Figura 3 (d).

Los nuGcleos equiaxiales que comienzan a
crecer lo hacen adyacentes a la interfase solidus, pero
separados de la misma. Estos nucleos estan
sobrecalentados y el liquido estd sobreenfriado. Al
solidificar se siguen recalentando los pequeiios
granos equiaxiales 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, alcanzdndose un AT positivo como se
indica en la figura 3 (d). Esta condicién térmica hace
que un mayor numero de nucleos pequefios crezcan
adyacentes a la interfase solida y que desaparezcan
algunos nucleos a mayores distancias de dicha
interfase, produciéndose el crecimiento de nucleos
equiaxiales més grandes a distancias mayores de la
interfase solida, como se puede observar en las
macrografias de la figura 2. Los valores medidos de
recalescencia para las otras experiencias se detallan
en la tabla 2.

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 la temperatura
liquidus y solidus, respectivamente. Ambos puntos se
detectaron por los cambios en las pendientes de la
curva de enfriamiento en el comienzo y fin de la
solidificacion.

Velocidades de los frentes de solidificacién

Las velocidades de los frentes de
solidificacion se calcularon como la relacién entre la
distancia entre termocuplas y el tiempo tomado por
alguna de las temperaturas liquidus o solidus para
pasar de la termocupla inferior a la superior.

Tabla 2. Temperatura liquidus (T.), temperatura solidus (Ts), Velocidades de enfriamiento del liquido (V.E.;;0.) y
del sélido (V.E.so1.), posiciones de la TCE minima (TCE yy ) y méaxima (TCE wayx ), gradientes criticos (G¢) y

valores de recalescencia (REC.) obtenidos a partir de las curvas de temperatura versus tiempo.

N° Aleacion V.E.LIQ. | V.E.sol. | TCE MIN. | TCE MAX. Ge REC.
(% en peso) (°C/s) (°C/s) (cm) (cm) (°C/ cm) °C)
1 Al-10%Cu 2.22 1.48 3 4.5 -1.62 0.63
2 Al-10%Cu 1.53 1.15 2.5 4.2 -1.32 0.67
3 Al-10%Cu 2.42 1.58 4 5 0.56 1.09
4 Al-10%Cu 1.89 1.23 2.8 3.9 0.40 0.37
5 Al-10%Cu 2.70 1.87 5.6 7.3 -2.05 0.96
6 Al-20%Cu 1.25 0.94 0.5 1.9 -2.8 0.92
7 Al-20%Cu 1.45 1.25 0.9 2.5 -0.09 1.02
8 Al-20%Cu 1.75 i.19 1.2 2.9 -0.52 0.56
9 Al-20%Cu 1.96 1.63 2.3 3.7 1.25 0.21
10 Al1-20%Cu 2.04 1.33 2.5 4.2 -0.22 0.85
11 Al-33.2%Cu 2.18 1.03 0.5 6.7 -11.41 1.15
12 Al-33.2%Cu 2.42 0.75 2.7 6.9 0.52 1.02
13 Al-33.2%Cu 1.25 [ e R—— e
14 Al-33.2%Cu 1.96 1.6 | ememee | s L s [ e
15 Al-33.2%Cu 1.64 [ e P T O R —

Estas velocidades se denominan velocidad
del frente o interfase liquidus, V|, y velocidad del
frente o interfase solidus, Vg, respectivamente.
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Ademés, se calculo la velocidad de la interfase
liquidus en el momento de la transicién 6 “velocidad
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liquidus critica”, Vc. Esta Gltima se detalla en la
tabla 3 para las distintas experiencias.

Un resultado tipico de fa posicion de los
frentes liquidus y solidus como una funcién del
tiempo se representa en la figura 4 para la aleacion
Al-20%Cu. En el caso particular de la figura 4 (b), se
puede notar que después de 14.5 minutos, el frente
liquidus avanza muy rapidamente. El frente solidus se
mueve detras del frente liquidus, a una velocidad, que
después de la transicion, es similar a la del liquidus,
pero que se acelera mucho menos después de la
transicién. La posicién de la interfase liquidus puede
ser representada mediante una funcion potencial. La
velocidad puede ser derivada de esta funcion
potencial, en funcion del tiempo o de la posicidon. Por
ejemplo, para Al-20%Cu, la posicién de la interfase
liquidus se puede representar
x,, = 0.0002* t*"%%7
minutos. La velocidad se puede derivar de esta
funcion potencial como v, = 0.0008’;%3"0257 :

En la Figura 5 se observan las diferentes
funciones potenciales que representan a la posicién
de la interfase liquidus para las aleaciones con
diferentes concentraciones de Cu.

12
’g‘ 10
‘Z’ 8
‘9 6 R -———.T1‘
. 4 ;
8 ) |—-—-T3
' |——|

14 14.5 15 15.5 16 16.5 17
TIEMPO (Minutos)

(a) :

mediante
donde [x. J= cm/min y [t]=

|

Las velocidades de ambas interfases se

-representan en la figura 6. Se puede ver que para las.

aleaciones Al-10%Cu y Al-20%Cu la velocidad del
frente solidus permanece mas baja. Como resultado
de esto, Ja zona pastosa se incrementa muy’
rapidamente. Ademads, hay una direcciéon especifica:
de movimiento de las interfases, que es hacia arriba,
indicando que la extraccion calorica es desde la base
y que la nucleacién de los nuevos granos equiaxiales’
adelante del frente columnar es en forma de cascada.
Este comportamiento ha sido observado en las otras
experiencias . con distintas concentraciones. Los
valores numéricos de velocidades de ambas interfases:
para las tres concentraciones diferentes se pueden
apreciar en la tabla 3. Los valores de V| resaltados en
fa tabla 3 corresponden a los valores de velocidades
de interfase liquidus critica, V¢, 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/seg "V y del mismo orden de

magnitud que en el caso de Al-Si-Cu ©n , Al2%Cu y
Al-4%Cu ((’)y acero 316 L ®

L —e— 1L
L—o— IS

POSICION (cm)

15 15.5 16 16.5 17
TIEMPO (Minutos)

(b)

Figura 4. Posiciones de las interfases liquida (1) y sélida (Iy). (a) Periodo que dura la solidificacién en la posicion de cada
termocupla.(b) Interfases liquidus y solidus. 41-20%Cu.

8 .
<z 7| x = 6E-221.470%
" 5 6 R?=0.8273
0w 5 . -
U) sesaruvINRS
S 4
— W
S 3
w2 —— L j
O = 1 o
a = ‘ Potencial:
0 TTCE
19.55 196 1965 197 1975 198
TIEMPO (min)

(a)
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Tabla 3. Velocidvades de las interfases liquida, V, y s6lida, Vg, en las posiciones de cada termocupla para

POSICION DE LA

o ‘r 0 l_
£ 9 | Potencial (IL)
\L.)/ 8 [ Einbia i S L e g
w. 7
v 6
% 4 - - y_:.2E_94X704
3 D
E 2 R - 0'814
- 1 -
0 .
214 216 21.8 22 22,
TIEMPO (s)

(c)

2

Figura 5. Funciones que representan la posicion de la interfase liquida. (a)Experiencia N°I. Al-10%Cu. .

“(b)Experiencia N°6. Al-20%Cu. (c)Experiencia N°1 1. Al-33.2%Cu.

Al-10%Cu, Al-20%Cu y Al-33.2%Cu.

Ne° Aleacion Velocidades de la Interfase V_evlocidades'de la Interfase
(% en peso) Liquida (cm/s) Sélida (cm/s)
_ V.1 ' V04 A V2 I Vg3 Vsd
1 Al-10%Cu 0.19 0.45 0.16 0.16 0.18 0.25
2 Al-10%Cu 0.08 0.23 0.08 0.10 0.14 0.18
3 Al-10%Cu 0.12 0.33 0.11 0.12 0.17 0.22
4 Al-10%Cu 0.16 0.42 0.10 0.13 0.19 0.19
5 Al-10%Cu 0.09 0.29 0.08 0.15 0.17 0.19
6 Al-20%Cu | 0.09 1 0.03 0.06 0.09 0.1t
7 Al-20%Cu 0.02 0.44 0.06 0.08 0.05 0.10
8 Al-20%Cu 0.06 031 0.05 0.06 0.09 0.13
9 Al-20%Cu 0.02 0.57 0.02 0.07 0.15
10 Al-20%Cu 0.07 0.67 0.06 0.08 0.19
11 | AL332%Cu 0.04 0.87 0.04 - 0.25 0.87
12 Al-33.2%Cu 0.10 0.75 0.10 0.24 0.75
13 Al-33.2%Cu 0.11 0.66 0.1 0.11 0.66
14 Al-33.2%Cu 0.02 0.05 0.02 0.04 0.05
15 Al-33.2%Cu 0.03 0.09 0.03 0.05 0.09
o~ 0.5 . 0.9 ! ¢ VL *
€ 04 @ g8 ||[—0—VS S
S § o7
0 03 n 06
< < 05
a a
o 02 o 04
o} O 03
204 o o2
LU .
> ~ 01.
0 : : A o | . —"
0 1 2 3 4 S5 6 7 8 6 1 2 3 4 5 & 8

POSICION (cm)

(a)

138 - ANALES AFA Vol 14

POSICION (cm)

(b)

CORDOBA 2002- 138

Y

@ &

L]

)



o - T —— o
- ‘.‘ J
B 14
£ 12|
. | s
;; 2 08
x =
2 ] O 06 =
% 04 |
. W02
1 ' 0-1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
‘ POSICION (cm)
| A (© ‘
Figura 6. Velocidad de los frentes liquidus y solidus. (a)Experiencia N°1. Al-10%Cu. (b)Experiencia N°6. Al-20%Cu.
(c)Experiencia N°11. Al-33.2%Cu.
Gradientes de temperatura. En la figura 7 se puede observar la grafica de
_ variacion de gradientes en funcién del tiempo para las
Los gradientes de temperatura para cada par tres experiencias con diferentes concentraciones de
de termocuplas contiguas se calcularon como el cobre. También, se observa que en los tres casos y
cociente entre la diferencia de temperaturas a la para diferentes concentraciones de aleaciones, cuando
dlfelenma de distancias entre termocuplas. ~ocurre la TCE, el gradiente de temperatura adelante
de la interfase alcanza valores minimos'y negativos
Si el error promedio en la medicién de las de —1.62 °C/cm para Al-10%Cu, de —2.8 °C/cm para
temperaturas es de AT = 0.5°Cy el error promedio Al-20%Cu y de —11.41 °C/cm para Al-33.2%Cu. En
en la medicién de las distancias es AX 0.lcm, el la tabla 2 se detallan los valores de gradientes criticos
error en el gradiente medido sera para todas las experiencias. Estos: resultados
. : coinciden con los obtenidos previamente en
05+05) 0.1 G aleaciones Pb-Sn (9 AL-Si-Cu ©7) Al-2%Cu y Al-
- AG=G-[| = HO PN Y 005G (D 4%Cu © y acero 316 L ® y con los obtenidos por-
H T.-T) 2) T,-T Gandin en aleaciones Al-Si '),
M i
— 25 . 70
§ 20 —c] 5 0] ' o
s 15 §'> 50 | G3
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>
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o 5. A N
= Gc =-11.41 °Clem
-15 T >
O
5 720 920 1120 1320
TIEMPQ (s)
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Figura 7. Gradientes versus tiempo. (a)Experiencia N°I. Al-10%Cu.
(b) Experiencia N°6. Al-20%Cu. (c)ixperiencia N°1 1. Al-33.2%Cu.
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RESUMEN Y CONCLUSIONES

En resumen, los principales resultados pueden

enunciarse como sigue:

1.

(9%

La transicion ocurre en una zona del orden de |
cm o mayor, adonde coexisten ambos tipos de
granos, columnares y equiaxiales.

En los tres sistemas de aleaciones, cuando ocurre
la TCE, el gradiente de temperatura adelante de
la interfase alcanza valores minimos de entre —
2.05 °C/em y 0.56°C/cm para Al-10%Cu, valores
entre —2.8 °C/em y 1.25 °C/cm para Al-20%Cu y
valores de —11.41 °C/cm a 0.52 °C/cm para Al-
33.2%Cu. Estos resultados coinciden con los
obtenidos previamente en aleaciones Pb-Sn ™|
Al-Si-Cu &7 | Al2%Cu y Al-4%Cu® y acero
316 L ® y con los 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.

Los valores de velocidades de interfase critica
son del orden de (0.16 a 0.25) cm/s para Al-
10%Cu, (0.08 a 0.16) cm/s para Al-20%Cu y de
(0.29 a 0.56) em/s para Al-33.2%Cu.

En las experiencias se observd recalescencia en
las posiciones de las termocuplas ubicadas en la
zona de TCE y equiaxial de las probetas. Los
valores estan en el rango de entre (0.21 y 1.15)
°C.
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