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La transicion columnar equiaxial ha sido analizada en aleaciones plomo estafio.
Ha sido considerado el efecto de las condiciones térmicas durante la solidificacion, la
velocidad de enfriamiento, las velocidades de las interfaces, la velocidad de
solidificacion local, ademas de la composicion de la aleacién. En aleaciones
solidificadas direccionalmente, la posicién en que ocurre la transicion depende de la
distribucion de temperaturas en el sistema, ocurre cuando se alcanza un valor de
gradiente térmico minimo y critico en el liquido adelante de la interfaz que separa la
fase (liquida) de la (sélida + liquida) y este valor de gradiente critico es independiente
de la concentracion de soluto, conveccion natural, del grado de sobrecalentamiento, la
geometria del molde y del niumero de granos columnares y equiaxiales que se formen.
Los valores experimentales de gradiente de temperatura en el liquido adelante de la
interfaz (liquido)/(sdlido + liquido) y las velocidades de las interfaces obtenidos se
contrastaron con los predichos por el modelo de Hunt. Las velocidades de las
interfaces se compararon con las calculadas mediante la ecuacién de Lipton y utilizada

en el modelo de Wang y Beckermann para crecimiento dendritico equiaxial.
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1. ANTECEDENTES.

La clasica representacion de una macroestructura de fundicion muestra tres
Zonas distjntasm:
1) La zona superficialmente templada por enfriamiento rapido (zona "chill"), es una
region periférica de pequefios granos.
2) Lazona columnar.

3) La zona equiaxial central.

Estas zonas se muestran en la figura 1.1.

Zona chill! Zoma columnar  Zona centrs! Zona columnzr  Zonaz chill

4] | | e bl S E
- o

Figura 1.1. Macroestructura de una fundicién que muestra |as tres zonas diferentes.



Inicialmente, los nucleos sélidos aparecen cercanos o adyacentes a la pared
del molde. Por un corto tiempo, la regién equiaxial externa (zona chill) crece en
tamario y forma. Luego, aquellos cristales que pueden crecer paralelos y opuestos a
la direccion del flujo de calor avanzaran mas rapidamente. Debido a la competicion
mutua, ciertas orientaciones tienden a un crecimiento excesivo, conduciendo a la

formacién de la zona columnar.

Después de una cierta etapa en el desarrollo de las dendritas columnares,
durante la cual se dividen y posteriormente se desprenden logrando crecer
independientemente, tienden a adoptar la forma equiaxial debido a que el calor
latente se extrae radialmente a través del liquido sobreenfriado. La region

solidificada conteniéndolos se llama zona equiaxial interna.

Extensas investigaciones se han realizado para conocer el origen y

crecimiento de estas tres zonas'' .

Las dos caracteristicas principales que son la longitud de la zona columnar y
el tamafio de grano equiaxial pueden expresarse cuantitativamente dependiendo de
las variables del proceso. Estas variables pueden dividirse en dos grupos, i)
aquellas relacionadas al metal y ii) aquellas que describen el molde. El metal se
caracteriza por su composicion, sus caracteristicas de nucleacioén, su temperatura y
su movimiento cuando entra al moide. El molde se caracteriza por sus propiedades

térmicas, temperatura y geometria.

La zona superficiaimente templada por enfriamiento rapido (zona equiaxial
externa) consiste en una region periférica de pequefios granos equiaxiales que
tienen una orientacion al azar. Estos granos nuclean inicialmente en una fina capa
de metal liquido adyacente a la pared del molde que se encuentra térmicamente

sobreenfriada.




La temperatura de la pared del molde, las propiedades térmicas del liquido,
etc., son factores importantes en su formacion. El analisis del origen y desarrollo de
la estructura chill ha sido realizado en extenso por Bower y Flemings (1967)®, Biloni
y Chalmers (1965)®, Biloni y Morando (1968)”, Prates y Biloni (1972), Morales,
Gliksman y Biloni (1979)®.

El origen de la zona columnar ha sido extensamente analizado por Walton y
Chalmers (1959) 2 La zona columnar consiste en granos grandes orientados que
se forman por solidificacion progresiva desde la zona superficialmente templada por
enfriamiento rapido hasta el centro de la fundicion. La solidificacion es
generalmente dendritica y la orientacion preferencial en cristales de estructura
cubica es la direccion <100>. El crecimiento progresivo de los granos columnares
se controla por la extraccion calérica a través del revestimiento del horno y de la
pared del molde.

El modelado matematico del crecimiento columnar y los resultados de Walton
y Chalmers™ han dado lugar a numerosos trabajos y reviews, estos son los de
Flood y Hunt (1987)®, Rappaz y Stefanescu (1988)®, Rappaz (1989)"”, Brown y
Spittle (1989)""", Zhu y Smith (1992)"?, Rappaz y Gandin (1993)"®, Zhu y Smith
(1992)"¥, Gandin y Rappaz (1994)"?. Estos métodos numéricos han podido simular
macroestructuras realistas asi como texturas cristalograficas logrando buenas
correlaciones con los resultados experimentales de Walton y Chalmers (1959)7.
Asimismo han sido Utiles para determinar la transicion chill - columnar y la extension
de la zona columnar. Ello ha sido util desde el punto de vista tecnolégico en la
aplicacion de la solidificacion direccional para el caso de alabes de turbinas

(Rappaz y Gandin, 1994)"®,



La zona central equiaxial consiste en granos equiaxiales grandes que son
generalmente dendriticos y que se orientan al azar. La formacién de esta zona
requiere de una transicion de estructura que ocurre del crecimiento columnar al
crecimiento equiaxial, TCE. El modelado del crecimiento equiaxial ha sido realizado
entre otros por Rappaz y Thevoz (1987)""”, Thevoz, Desbiolles y Rappaz (1989)"®,
Charbon, Jacot y Rappaz (1994)""?, Wang y Beckermann (1996)%*%¥ |

La transicion de crecimiento columnar a equiaxial es fuertemente
dependiente del grado de conveccion en el liquido. En los procesos de fundicion
continua la agitacion electromagnética se utiliza, a menudo, para provocar esta
transicion y obtener una mayor estabilidad en el centro ce la fundfciénm}. Existen
esencialmente cuatro teorias acerca del origen de la region equiaxial y muchos
experimentos se han realizado para decidir cual de las teorias identifica el
mecanismo de nucleacion responsable de esta zona. Probablemente, mas de un
mecanismo opera, de acuerdo al tipo de experimento realizado y a la naturaleza de

la interfaz solido-liquido.

El control de la estructura de solidificacién constituye un objetivo primordial
en diferentes procesos de obtencién de aleaciones metélicas. Entre los parametros
estructurales resulta de mayor importancia el tamafio y la direccién de los granos.
Uno de los fenomenos que dificulta la obtencién de granos o cristales uniformes es
la transicion de estructura columnar a equiaxial que puede ocurrir durante la
solidificacion (TCE). El problema consiste en la incapacidad de entender
completamente porqué la estructura cambia abruptamente de columnar a equiaxial

a lo largo de un plano paralelo a la pared del molde.



La TCE es muy sensible a muchos de los parametros asociados con los
procesos de fundicion, incluyendo la composicién de la aleacién, la velocidad de
enfriamiento, los gradientes térmicos en el liquido adelante de la interfaz, el material
del molde, las trazas de elementos presentes en el liquido, el tamafio de la
fundicién y otros. La transicion de estructura columnar a equiaxial puede ser
abrupta o gradual, la posicién de la transicién puede variar ampliamente con
respecto a la pared del molde, y el tamario de los granos columnares también puede
variar apreciablemente. Puesto que las propiedades mecanicas estén directamente

relacionadas a la estructura de la fundicién, todas estas variables son importantes.

Hasta el presente, no hay un modo cuantitativo de predecir la TCE, inclusive
sobre una base cualitativa, el mecanismo por el que ocurre la TCE no estd
claramente establecido. Si bien existen varias teorias'~ como las de Southin
(1967)®"; Biloni y Chalmers (1968)": Hunt (1986)®**¥-Fredriksson y Hillert
(1972)°%° Doherty et al. (1977)°", Witzke, Riquet y Durand (1981)***. Todas
ellas postulan el blogueo de los granos columnares por los cristales que flotan en el
seno del liquido a través de diferentes mecanismos que involucran un bloqueo

mecanico, campos térmicos o efectos de campos de soluto.

Por consiguiente, es muy importante estudiar la TCE en aleaciones, no sélo
por la importancia tecnolégica del fenémeno, sino porque ademés existen aspectos
fundamentales del mismo que resultan de interés para la investigacién tedrica y
experimental; principalmente debido a que la transicién de estructura requiere de la

nucleacion y el crecimiento de nuevos granos adelante de la interfaz.



2. REVISION BIBLIOGRAFICA.

Numerosos mecanismos han sido considerados a traves de los afios para
explicar la presencia de la zona central equiaxial y de este modo la transicion de
estructura columnar a equiaxial®®. Estos mecanismos proponen distintos modos en
que pueden producirse los nicleos por la multiplicacién cristalina durante la

solidificacion y que conduce al crecimiento de granos equiaxiales.

2.1. SOBREENFRIAMIENTO CONSTITUCIONAL.

La transicion columnar a equiaxial no se observa en metales puros bajo
condiciones de crecimiento donde la estructura es inicialmente columnar. Como
resultado de esto, la TCE se asocia al elemento aleante. Esto hizo proponer a
Winegard y Chalmers en 1953 " que la estructura cambia de columnar a equiaxial
como resultadoc de que la region central se vuelve constitucionalmente
sobreenfriada. Esto hace posible la existencia de nucleos heterogéneos que crecen

en un liquido sobreenfriado.

1
Consideraciones adicionales llevaron a Chalm&rs‘ . a descartar el concepto
de que toda la region central se vuelve constitucionalmente sobreenfriada. El soluto
se concentra en una pequefia regiéon adelante del avance de los granos

columnares, como resultado de la segregacién de soluto durante la solidificacion.

El espesor de la region es sélo del orden de unos micrones, permaneciendo
esencialmente constante con una velocidad de crecimiento constante y un flujo de
fluido constante. De esta forma, toda la regién central no puede sobreenfriarse
constitucionalmente. Ademds no hay una evidencia clara de que los nucleos
heterogéneos puedan crecer més facilmente en un liquido sobreenfriado

constitucionalmente.



Hay objeciones sobre este mecanismo' - La dificultad con esta aproximacion
es que, generalmente, no hay un largo recorrido de la capa de soluto formado
adelante del arreglo dendritico. Esto es debido a que el soluto expulsado es
empujado a los costados entre las dendritas. De este modo, la capa de soluto es del
orden de D/V, usualmente del orden del radio de la punta de la dendrita. Por lo
tanto las condiciones adelante del avance de la interfaz columnar no son favorables

para el sobreenfriamiento constitucional.

2.2. LA TEORIA DEL BIG BANG.

En 1963 Chalmers propone el mecanismo del Big-Bang para explicar la
TCE. Observaciones experimentales muestran que ambos, la longitud de los granos
columnares y el tamarfio de los granos equiaxiales aumentan con el incremento de la
temperatura de vaciado. Basandose en dichas evidencias experimentales, Chalmers
propone que los nucleos que forman la zona equiaxial se producen cuando el metal
caliente se encuentra inicialmente en contacto con la pared del molde; adyacente a
la pared del molde una fina capa de metal liquido se encuentra térmicamente
sobreenfriado, donde nuclean los cristales de la zona chill. Algunos de estos
cristales pueden ser arrastrados hacia el seno del liquido a causa de la conveccion

en el liquido, figura 1.2. Estos nucleos crecen para formar la zona central equiaxial.

nucleacion
en la zona
chill

migracidn

Figura 1.2. Mecanismo de Big-Bang para explicar la zona central equiaxial.



2.3. MECANISMO DE REFUNDICION DE LOS BRAZOS DENDRITICOS.

En 1966 Jackson y colaboradores' " proponen otro mecanismo para explicar

el origen de los granos equiaxiales.

Una dendrita tiene tres tipos de estructura, un tronco primario con ramas
secundarias y terciarias. Durante la solidificacién dendritica el soluto se distribuye
sabre el tronco primario. Cuando el brazo de la dendrita secundaria comienza su
crecimiento, lo hace a través del medio rico en soluto antes de contactarse con el
seno del liquido. Durante los estadios iniciales el crecimiento es lento debido a la
capa de soluto enriquecida, pero, fuera de la capa de soluto la dendrita puede
crecer mas rapidamente. Esto produce la formacién de un cuello en la unién entre la
dendrita secundaria y primaria. Mientras las uniones se enriquecen con soluto, el
punto de fusion baja. Debido a las fluctuaciones térmicas durante la fundicién, los
brazos secundarios y terciarios de las dendritas pueden fundirse desde las ramas
secundarias y terciarias respectivamente. En presencia de conveccién en el liquido,
el brazo de la dendrita se desprende y es llevado a la regidn central de la fundicién.
Jackson y colaboradores sugieren que los brazos de las dendritas refundidos
crecen y forman la region central equiaxial. La presencia de conveccién en el
liquido es esencial para que opere este mecanismo, como se muestra en la figura
1.3.

fundicion de las puntas de
las dendrﬂls
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Figura 1.3. Mecanismo de refundicién de los brazos dendriticos.




2.4. MECANISMO DE LLUVIA DE DENDRITAS.

Fue propuesto en 1967 por Snuthin{m, quien observé que durante la
solidificacion la parte superior del lingote perdia calor por radiacion. Esto resulté en
un enfriamiento de la parte de arriba, existiendo un crecimiento dendritico desde la
parte superior del lingote hacia abajo. La dendrita y los brazos dendriticos pueden
salir afuera de la superficie y caer por conveccion o gravedad hacia el centro del
lingote. Los brazos de la dendrita desprendida forman, eventualmente, la zona

central equiaxial como muestra la figura 1.4.
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Figura 1.4. Mecanismo de lluvia de dendritas.

2.5. LA INFLUENCIA DEL FLUJO DE FLUIDO SOBRE LA TCE.

Cole y Bolling“**® examinaron el efecto del flujo de fluido sobre la formacién
de la TCE en distintas aleaciones. Encontraron que domina el crecimiento columnar
al suprimir el flujo de fluido por conveccién natural en el liquido al colocar barreras

fisicas para el flujo.

Incrementando el flujo de fluido en el liquido utilizando campos magnéticos v
eléctricos rotativos se reduce el crecimiento columnar produciéndose una estructura

de granos equiaxiales.



Se cree que el flujo de fluido cambia la estructura y la TCE para bajos
gradientes de temperatura en el liquido, G, ; a un punto que los ntcleos que estan
presentes pueden sobrevivir y crecer como granos equiaxiales. Un efecto
secundario del flujo de fluido es la refundicién de los brazos dendriticos estudiada

por Jackson y colaboradores'*

2.6. SEPARACION DE LOS CRISTALES DE LA PARED DEL MOLDE.

Ohno™® propone que los nucleos de los granos equiaxiales se originan
primariamente sobre la pared del molde en forma similar a la teoria del "Big-Bang".
De esta forma, Ohno'* explica que el crecimiento ocurre a lo largo de la pared del
molde. Debido a la reyeccion de soluto se forma un cuello en la unién entre los
granos equiaxiales y la pared del molde. Los granos equiaxiales rompen el cuello y
son arrastrados por la corriente a la zona central que estd constitucionalmente
sobreenfriada. Soportan este mecanismo observaciones directas de solidificacién
de aleaciones Sn-Bi en las que pequefios granos se separan de la superficie del

molde en la parte superior del liquido.

2.7.CRECIMIENTO COMPETITIVO: CRECIMIENTO COLUMNAR vs.
CRECIMIENTO EQUIAXIAL.

MECANISMO DE SOBREENFRIAMIENTO DE LA PUNTA DE LA
DENDRITA

Este mecanismo basado en el sobreenfriamiento de la punta de la dendrita

. (28-31) . £
fue sugerido por Hunt , Quien reconoce que para que los granos equiaxiales
crezcan, deben alcanzar el calor latente de solidificacion en un liquido que esta

térmicamente sobreenfriado.
10



En la mayoria de los otros estudios consideran el sobreenfriamiento
constitucional, pero no tienen en cuenta cémo se desarrolla el mismo. Hunt®® ha
examinado en detalle como se produce el sobreenfriamiento constitucional en el
liquido y la estructura de solidificacion resultante basado en un modelo de
nucleacion y crecimiento. El modelo de TCE desarrollado por Hunt® esta basado

en los resultados obtenidos por Burden y Huntmm.

Burden y Huntmw realizaron mediciones experimentales de temperatura de
la punta en la dendrita creciendo direccionalmente aleaciones de Al-Cu, la
temperatura en un punto determinado fue medida mediante una termocupla.
Después que el frente columnar atravesé la termocupla la muestra fue templada. La
temperatura de la punta de la dendrita se determind estimando el tiempo en el que
la interfaz estuvo en la posicién de cada termocupla, la velocidad de crecimiento y
la posicion de la interfaz. De la curva de enfriamiento se pudo determinar la

temperatura de la punta de la dendrita utilizando el tiempo estimado.

Burden y Hunt®*" determinaron empiricamente el sobreenfriamiento de la
punta de la dendrita como una funcién de las variables de solidificacion.
Esto esta dado por:

AT, =G'?D+A'{C,.V}‘ (1.1)

donde:
ATgc = Sobreenfriamiento de la punta de la dendrita en °C
G = Gradiente de temperatura en °C/cm
V = Velocidad de crecimiento en cm/seg.
Cp = Contenido de soluto
A’ = Constante

n=(0.4-0.5)

1



A elevados gradientes de temperatura y bajas velocidades se cumple que:

At - G.D

== (1.2)

A bajos gradientes de temperatura y elevadas velocidades se cumple que:

AT V" (1.3)

El concepto de Hunt®™ de la TCE esta basado en el sobreenfriamiento de Ia
punta de la dendrita. La temperatura de la punta de la dendrita es mas baja que la
temperatura de equilibrio de la linea liquidus de la aleacion masiva. De esta forma
el metal liqguido adelante del frente columnar dendritico estd térmicamente
sobreenfriado. Esto se indica en la figura 1.5. Los granos equiaxiales pueden

nuclear y crecer en la region térmicamente sobreenfriada.

=—Interfaz SjL
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sobreenfriada
i T

]
Regidn E
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Figura 1.5. Mecanismo de sobreenfriamiento de las puntas de las dendritas.

Hunt®® ha derivado una expresién para predecir el tipo de crecimiento en
una fundicion (columnar o equiaxial) como una funcién del gradiente de
temperatura, del sobreenfriamiento de la punta de la dendrita y del nimero de sitios

de nucleacion en la fundicidn.
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El crecimiento equiaxial ocurrira si,

AT,

G{ﬂ.ﬁl?N:‘“J:l—(E_;) }QTE (1.4)

El crecimiento columnar ocurrira si,

0.53 AT, !
G)0.617(10N, ) [IL(M;,J }art (1.5)

donde:
G = Gradiente de temperatura en °Clcm
Ng = Numero de sitios de nucleacién por unidad de volumen
AT¢ = Sobreenfriamiento de la punta de la dendrita en °C

ATy = Sobreenfriamiento para la nucleacion heterogénea en °C,

Asumiendo No = 1/mm’ y ATy = 0.75K, obtuvieron regiones columnar y
equiaxial en aleaciones de Al-3%Cu solidificadas direccionalmente COmo una

funcién de Gy de V. Usando el modelo de Hunt® se asume que la TCE es gradual.

2.8. GRADIENTE DE TEMPERATURA CRITICO.

Mahapatra y Weinberg“” investigaron la TCE en aleaciones Sn-Pb.
Observaron que la posicién de la TCE depende de la velocidad de extraccion de
calor desde la base en lingotes solidificados direccionalmente. Observaciones
experimentales indican que la posicién de la TCE es independiente del grado de
sobrecalentamiento del liquido, contrariamente a los informes previos. La TCE es

abrupta y el frente de transicién es plano, contrariamente al modelo propuesto por

Hunt®
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El campo de temperatura durante la solidificacién fue determinado para
aleaciones Sn-Pb solidificadas direccionaimente a partir del liquido usando un
modelo de transferencia unidimensional. El modelo asume que se alcanza el calor

latente despreciando las pérdidas de calor radial y las pérdidas de calor liquido/aire.

El modelo determina un gradiente de temperatura en el liquido especifico, Gy,
que ocurre en la posicion de la TCE. Por ejemplo, para una aleacién Sn-10%Pb, la
TCE ocurre a un valor de G, de 1.1 °C/cm. Asi, este gradiente fue llamado gradiente
de temperatura critico para la formacién de la TCE en aleaciones Sn-Pb. Se
observd una pequefia variacion del gradiente de temperatura critico con la
composicion, para Sn-5%Pb fue de 1°C/cm y para Sn-15%Pb el valor de G, fue de
1.3 °Clem.

Los autores proponen que la TCE ocurre cuando la regién sobreenfriada
constitucionalmente adelante del avance de la punta de la dendrita es lo
suficientemente grande como para que los nicleos heterogéneos crezcan en el
liquido. La regidn se incrementa conforme el gradiente de temperatura en el liquido
disminuye. Una vez que los granos equiaxiales se forman adelante del avance de
las puntas de las dendritas columnares, el crecimiento dendritico columnar se frena,
produciéndose la TCE.

Un estudio similar realizado por Ziv y Weinberg"™® muestra que la TCE ocurre
cuando G. = 0.6 °C/cm para aleaciones de Al-3%Cu. La TCE también es muy
abrupta para esta aleacion solidificada direccionalmente. Los valores determinados
experimentalmente de 0.6 ° C/cm estadn en concordancia con la prediccién teérica
de 0.73 °C/cm usando el modelo de Hunt® y asumiendo una densidad de nucleos

de 4.6/cm’ y el sobreenfriamiento de la punta de la dendrita calculado de 0.71 °C.

14



Incrementando el nimero de nucleos en el liquido, adicionando alrededor de
100 ppm de TiB; la posicion de la TCE no se modificd. Adicionando 171 ppm de
TiB; se produce una estructura de grano fino a valores muy altos de G, de 8.8
°Clem. De estas observaciones los autores proponen que hay un nimero enorme de
nucleos requeridos que tienen un efecto sobre la posicion de la TCE. Por debajo de
ese numero, el nucleante tiene un efecto pequerio sobre la TCE y su posicion esta

determinada por el gradiente de temperatura en el liquido.

2.9. TEORIAS DE CRECIMIENTO DENDRITICO EN ALEACIONES CUYO
LIQUIDO ESTA SOBREENFRIADO.

Los granos columnares y equiaxiales constituyen ambas manifestaciones de
crecimiento dendritico. Si bien, hasta el momento las teorias de crecimiento
dendritico en aleaciones cuyo liquido esta sobreenfriado no explican la TCE vale la
pena discutir alguna de ellas debido a que las mismas tienen potencial para explicar
la TCE si los parametros criticos que controlan dicho fendémeno estan bien

definidos.

El modelo de Lipton, Gliksman y Kurz“® asimila las teorias actuales muy bien
para describir el comportamiento del crecimiento dendritico libre en un liquido
sobreenfriado. El modelo divide el sobreenfriamiento de la punta de la dendrita en

tres componentes, que son:
AT = AT, + AT, + AT, (1.6)

donde: AT = es el sobreenfriamiento total.
AT, = es el sobreenfriamiento térmico
AT = es el sobreenfriamiento constitucional
AT, = es el sobreenfriamiento asociado con la curvatura de la punta de la

dendrita.
15



Las tres componentes del sobreenfriamiento total, relacionadas al esquema

del diagrama de fase, se ilustran en la figura 1.6

AT (AT

Figura 1.6. Diagrama de fase que muestra los elementos del sobreenfriamiento.

Lipton, Gliksman y Kurz*® desarrollan expresiones que dan la velocidad de
crecimiento, V, y el radio de la punta de la dendrita, R, de un crecimiento dendritico

libre para una dada aleacion que tiene un sobreenfriamiento especifico.

La expresion de la ecuacion de Ivantsov es |a solucion general alrededor del
campo difusional manteniendo la forma de un paraboloide de revolucion. Esta forma

se aproxima a la forma de la punta de la dendrita. Para un radio de dendrita en

estado estable, la ecuacién de Ivantsov es:

Q=P.EXP(P)E(P)=I(P) (1.7)
donde:
)= es |a sobresaturacion adimensional
E,(P)= es la funcién integral exponencial
I (P)= es la funcion de Ivantsov

P = es el numero de Peclet
16



Para el campo térmico el nimero de Peclet es:

V.R

donde:
V = es la velocidad de crecimiento de la interfaz
R = es el radio de la punta de |a dendrita

a = es |a difusividad témica

Para el campo de soluto adelante de la punta de la dendrita:

V.R
F.=5% (1.9)

donde: D = es el coeficiente de interdifusion.

La sobresaturacion adimensional, Q, estéd dada por una componente térmica
y una solutal. La componente térmica, Q,, esté dada por:

AT..c
02

(1.10)

AH
donde: e . designa el sobreenfriamiento térmico unitario.
»

Combinando las ecuaciones 1.7 y 1.10 , da el sobreenfriamiento térmico:

AT, =ZT0R) (111)

F

donde:
AH = es el calor latente

cp = es el calor especifico
17



También puede demostrarse que el sobreenfriamiento constitucional esta
dado por:

AT, = m.C,.{l- (l—ku:I,-{fiJ} (1.12)
donde:
m = es la pendiente de la linea liquidus
Cy = es la compaosicion inicial de la aleacién

ko = es el coeficiente de particién de equilibrio

La disminucién de la temperatura liquidus debido a la curvatura de la punta

de la dendrita esta dada por:

AT :ZF

x =g (1.13)

donde:

I' = es el parametro de Gibbs -Thomson

Combinando las ecuaciones 1.11 a 1.13 da:

H 1 r
ﬁr:ﬁf,J'{P'HM'C'{I-{l-ku]-f,-[ﬂ]}+? (1.14)

Esta ecuacion relaciona el producto de la velocidad de crecimiento, V, y el
radio de la punta de la dendrita, R, al sobreenfriamiento, AT. Para obtener un valor

unico para V, y R, se introduce un criterio de estabilidad.

r :
e {ﬂ_mﬂ‘ _G}} (1.15)




donde:
4,= es la longitud de onda mas corta que puede formarse en la punta

o’ = es la constante de estabilidad
G. = es el gradiente de concentracion

G = es el gradiente de temperatura

Se asumen gradientes medios en el modelo y se definen como:

G =- i (1.16)

~ __P.C(1-H,)

G,= = (1.17)

donde: C’ = es la concentracion de soluto en la punta de la dendrita.

Asi, el criterio de estabilidad se escribe en la forma:

3 e’
“P.AH  P.mC,.(1-k,)
e, A-Q-RALAP)

r

R (1.18)

Las ecuaciones para el radio de la punta de la dendrita y el
sobreenfriamiento total fueron usadas para determinar la velocidad de crecimiento,
V, y el radio de la punta de la dendrita, R, variando con el sobreenfriamiento total y

la concentracion de soluto para una solucién de succinonitrilo-acetona.

El modelo resulta en buena concordancia con las medidas experimentales.
En la TCE, una condicién necesaria para que los granos equiaxiales crezcan
adelante del avance de las dendritas columnares es que el liquido esté

sobreenfriado.
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El modelo desarrolla expresiones para la dependencia del sobreenfriamiento
de la punta de la dendrita con la velocidad de crecimiento, el radio de curvatura, y la
segregacion de soluto. Esta dependencia es un componente basico del proceso de
TCE, el analisis debe tenerse en cuenta en el desarrollo de un modelo para la TCE

a partir de principios basicos.

3. COMENTARIOS.

Un gran nimero de trabajos de tipo experimental estan basados en el hecho
de que sblo puede haber nucleacién heterogénea de los granos equiaxiales, por
ejemplo los trabajos de Plasket y Winegard (1958)*, Walton (1959)®", Elliot
(1962)*?, Cole y Bolling (1968)®*, Tiller (1962)®*, Cole (1969)*®, Biloni y Chalmers
(1968)*®. En todos estos trabajos se elimind la posibilidad de "Big Bang" y de

muiltiplicacion cristalina por crecimiento unidireccional vertical y en todos los casos

L

la TCE ocurre para un valor critico %: f(C,). Ademas estan los trabajos de

Kisakurek (1984)® y los trabajos de Gandin y Rappaz (1994)" ya citados en lo
que se refiere a la determinacion experimental de la TCE en Al-Si y su modelado

computacional.

El modelo de Hunt (1984)%® fue expandido por Flood y Hunt (1987)""2,
ademds estéan los trabajos de Lipton, Kurz y Henenmann (1983)®” y Fredriksson y
Olsson (1986)%%.

El modelo de Hunt® prevé que los factores que promueven la TCE son:

i) altos valores de C, (aumenta AT para un valor V = constante)
i) bajos valores de G, que aumentan la zona de sobreenfriamiento constitucional

enfrente de la interfaz S-L de los granos columnares (células dendriticas).
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lii) bajos valores de ATy (potencia de los nucleantes).

iv) un gran numero de nucleos.

Las debilidades del modelo de Hunt®™ son las siguientes (Kerr y Villafuerte
(1992)%

i) lgnora la complejidad del crecimiento dendritico de los granos equiaxiales.
ii) La nucleacion se la supone a una temperatura fija y no en un rango de
temperatura.

Elio debilita la prediccién de los efectos de la solidificacién sobre el tamafio

de grano equiaxial.

El gradiente de temperatura en el liquido, G, surge como un factor critico en
el desarrollo de la TCE en distintas aleaciones, considerando los trabajos realizados

por Cole y Bolling“®***¥ Hunt®"* y Weinberg“*®.

El concepto de gradiente de temperatura critico en el liquido adelante de las
puntas de las dendritas columnares, G, requiere de un detallado conocimiento del
campo de temperatura en la fundicién durante la solidificacion y ademds requiere

conocer las propiedades térmicas y fisicas del metal.

Modelos matematicos de transferencia de calor han sido extensamente
desarrollados para fundiciones y fueron validados con mediciones de temperatura.
Esto puede proveer en detalle el campo térmico durante la solidificacion y puede
utilizarse para establecer donde se produce el gradiente critico, G, en la fundicién.

Los valores de G, para aleaciones Sn-Pb son diferentes de los valores para
aleaciones Al-Cu, esto indica que G, es diferente para diferentes sistemas de

aleaciones.
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4. OBJETIVOS DEL PRESENTE TRABAJO.
Los objetivos del presente trabajo consisten en:

i) Estudiar la transicion columnar a equiaxial en funcion de:

a) La velocidad de enfriamiento,
b) La velocidad de solidificacion,
c) El gradiente térmico en el liquido adelante de la interfaz,

d) La composicién de la aleacién.

ii) Comparar los resultados obtenidos de la solidificacion policristalina con la
solidificacién monocristalina.

iif) Analizar el fenémeno en el marco de las teorias disponibles.

22



PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1. PREPARACION DE LAS ALEACIONES.

Se prepararon aleaciones de plomo - estafio utilizando plomo de 99.9% de
pureza y estafio de 99.999% de pureza, los cuales fueron trozados Yy
convenientemente pesados mediante una balanza Mettler P1210 ( Max. 1200g,
d = 10 mg), a fin de obtener la cantidad de aleantes requerida para la preparacion

de las aleaciones. Estas aleaciones se utilizaron debido a su bajo punto de fusion.

En la figura 2.1 se muestra el diagrama del sistema binario (Pb-Sn).

Porcentaje Atomico de Estario
10 20 30 40 50 60 70 BO 80
400
g o
aad B v Sy
" & \\ —] —] s
o zuu’ - E Fh] - - v ﬁ ﬂ
/ - k] 15
{3-510—}[
1 m // [}
e (mx-5n)
0 et

Pb 10 20 30 40 50 B0 T 80 90 Sn

Porcentaje en Peso de Estano

Figura 2.1. Diagrama de equilibrio plomo - estafio. (Tomada del Metals Handbook.

Desk Edition, p. 2.27, 1985. American Society for Metals, Metals Park
Ohio™").
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En la figura 2.2 se muestra la zona ampliada de la regién rica en plomo del

diagrama de fase hasta una concentracion de 10% en peso de estafo.

ZONA AMPLIADA DE LA REGION RICA EN PLOMO
DE LA ALEACION Pb-Sn

gEd

|
et e | |
|
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- =

La L

1
.

l,._.. r oy | | —.— [OUUS

TEMPERATURA [°C)
BREBIEEREEE

= L L] - - L] L] L = = = ey L)
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PORCENTAJE EN PESO DE ESTANO (%)

Figura 2.2. Zona ampliada de la region rica en plomo de las aleaciones Pb - Sn.

1.1. DETERMINACION DE LAS MASAS DE ELEMENTOS ALEANTES.

Para obtener probetas de aproximadamente 10 cm de altura y considerando
las dimensiones interiores del molde se calculé el volumen necesario de aleacién y
se calcularon los pesos de los aleantes en funcién de sus densidades. El proceso

de calculo se repitié para cada concentracion.

Por ejemplo, para probetas de Pb-2%Sn, el volumen necesario de aleacién
es:

V__mxd,’

xh = 54cm? (2.1)

Para el plomo puro de densidad 11.4 g/lcm3 . la masa de plomo necesaria

para llenar el molde es:



M., =p,, XV =615.6g (2.2)

Para el estafo puro de densidad 7.3 g/cm3 ®". la masa de estafio necesaria

para llenar el molde es:

M., =p,, xV =394.2g (2.3)

Para |a aleacion de Pb - 2% Sn, las masas de plomo y de estafio necesarias

para llenar el molde son:;
M, =(0.02p,, +0.98p, )xV=611.2g9 (2.4)

De donde, la masa de plomo necesaria para preparar la aleacion es:
M., =M, x0.98 =598.9g (2.5)
y la masa de estano necesaria para preparar |la aleacion es:
M, =M, x0.02=12.2g (2.6)

Debido a la escasa disponibilidad de estafio puro 99.999% en algunas
probetas fue necesario utilizar varillas de 50Sn-50Pb para soldadura. Las impurezas
maximas mas probables que pueden contener estas varillas se indican en la tabla

21."%

Impureza Sb Bi Cu Fe Al Zn As
% Max. 0.12 025 | 0.08 002 | 0.005 | 0.005| 0.03

Tabla 2.1. Porcentajes maximos de impurezas que pueden contener las varillas

508Sn-50Pb para soldadura.
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Las aleaciones fueron preparadas dentro de los moldes de vidrio, agitadas
mediante una varilla de vidrio durante |la fusion de los constituyentes en el horno

eléctrico de resistencias, hasta obtener una aleacion homogenea.

1.2. CALCULO DE LAS PENDIENTES DE LA LINEAS LIQUIDUS Y
SOLIDUS PARA CONDICIONES DE EQUILIBRIO.

La pendiente de la linea liquidus de la figura 2.1. se describe por la ecuacion
{83.84)

Teq(C,)=T,+m,.C, (2.7)

donde:
Teq(C| )= temperatura de equilibrio que varia punto a puntoen ° C
TF = temperatura de fusionen ° C
m|_= pendiente de la linea liquidus

C= composicién del liquido en % en peso.

_AT _T,-T, _(183-327.4)°C _-144.4°C

m, = = =-2.33°C/ “%peso
At C,-C,; (61.9)% 61.9%

m, =-2.33°C/% =m,_ (0 (2.8)

Andlogamente, suponiendo que es una linea recta, la pendiente de la linea
solidus puede determinarse como:

m AT _T,-T, _(183-327.4)°C _-144.4°C
LI -

iC €.-C (19.2)%  19.2%

=-7.52°C/ %peso

m, =-7.52°C/ % = m, (0 (2.9)
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1.3. CALCULO DEL COEFICIENTE DE PARTICION.

Asumiendo que son lineas rectas las lineas liquidus y solidus del diagrama

del sistema binario Pb - Sn de la figura 2.1., para una concentracion de estafio
C,, <61.9%:

y=a+bx

327.4-183

T=327.4-
61.9 -

327.4-183 .

T=327.4— ;
19.2 Say

las composiciones de liquido y de sélido son:

. _T-327.4

210
-2.33 ( }

L

C' s T-327.4

2.1
. -T.ﬂz { }

Se define al coeficiente de particion de equilibrio de una aleacién como el

cociente de la composicion del sélido Cg" y la composicién del liquido C* oo

k=Ss (2.12)
C.
Tr-3274
S _ _—1; o238
M e
-2.33
k =0.31(1 (2.13)



Para una concentracion de estarno C,, <10% el valor del coeficiente de

particion es de:

k =0.44(1 (2.14)

2. PREPARACION DE LOS MOLDES DE VIDRIO.

Se utilizé para tal fin vidrio de borosilicato grado comercial, con una

composicién aproximada que se indica en la tabla 2.2,m.

SiO2 | K20 | CaO | BaO | AI03 | B2O3 | PbO | As203| BiO | TiOs
%| 40 | 12| 5 | 5 8 10 | 18| 05 | 10 | 2

Tabla 2.2. Composicion aproximada del vidrio de borosilicato grado comercial.

Se utilizaron distintas variantes en el disefio de los moldes para tratar de
obtener solidificaciones policristalinas y monocristalinas.
1) Scolidificacion policristalina:

- moldes cilindricos rectos

Il) Solidificacion monocristalina:
- moldes cilindricos con estrangulamiento,
- moldes cilindricos rectos con un cono soldado en su parte interna,
- moldes cilindricos rectos con un cono sujeto mediante un ceramico,
- moldes cilindricos rectos soldados en su parte superior con cono y
estrangulamiento interior,
- moldes cilindricos rectos soldados en su parte superior con cono y

espiral interior.
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2.1. MOLDES CILINDRICOS RECTOS.

Se utilizaron moldes de 2.9 cm de diametro externo y 2.7 cm de diametro
interno. Inicialmente la altura de dichos moldes fue de 20 cm, pero a fin de lograr las
condiciones adecuadas para obtener la transicion columnar a equiaxial se fue
reduciendo la altura hasta trabajar con moldes de 15 cm de alto, de modo tal que el

mismo no quedara ni por debajo ni por encima de la zona caliente del horno.

A los moldes de vidrio cilindricos rectos se los recubrio internamente con
carbon activado para evitar el contacto del material a fundir con el molde. Para ello
se mezcld carbon activado con acetona pura de modo tal de lograr una pelicula
uniforme de aproximadamente 0.5 mm de espesor, luego se evapord la acetona y se
obtuvo una pelicula sobre toda la superficie interna del molde. En la figura 2.3 se
pueden observar los moldes cilindricos rectos de vidrio antes y después del

recubrimiento con carbon activado, de las longitudes finales adoptadas.

8 9 40 1 12 1 W N w

T

¢ O 2 3 4

i

Figura 2.3 Moldes cilindricos rectos de vidrio antes y después del recubrimiento con

carbon activado.



2.2. MOLDES CILINDRICOS RECTOS CON ESTRANGULAMIENTO.

Para tratar de obtener el crecimiento de monocristales se utilizaron moldes
cilindricos rectos con estrangulamiento. Se mantuvo |la misma altura de los moldes
rectos, aproximadamente 15 cm y el mismo diametro exterior de 2.9 cm y diametro

interior de 2.7 cm. El espesor del mismo es de aproximadamente 0.1 cm.

Inicialmente se realizaron estrangulamientos en los moldes rectos de vidrio
de aproximadamente 0.6 cm de diametro y 4 cm de altura, pero posteriormente se
redujo el estrangulamiento hasta obtener un diametro interno de aproximadamente

0.1 cm, un diametro externo de 0.3 cm y una altura de 3 cm.

Esta geometria se descarta debido a que no permitié obtener monocristales
posiblemente debido a que la extraccion calérica no es la adecuada debido al
aislamiento que produce el aire que queda entre las resistencias y el exterior del

estrangulamiento.

2.3. MOLDES CILINDRICOS RECTOS CON UN CONO SOLDADO EN SU
PARTE INTERNA.

Se utilizé un tubo de vidrio recto al que se le introdujo un cono invertido de
aproximadamente 3.5 cm de altura fijado mediante soldadura de vidrio a los bordes

internos del molde. Esta geometria permitié obtener hasta tricristales.

En la figura 2.4 se muestran las diferencias entre los moldes cilindricos
rectos, con estrangulamiento y con cono empleados para la preparacion de las

probetas.
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Figura 2.4. Moldes cilindricos recto, con estrangulamiento y con cono interior.

2.4. MOLDES CILINDRICOS RECTOS CON UN CONO SUJETO
MEDIANTE UN CERAMICO.

A fin de tratar de obtener el monocristal en este disefio se utilizé un tubo de
vidrio recto y se colocd un cono invertido de aproximadamente 3.5 cm de altura pero
sujeto mediante un ceramico colocado en la base del molde de vidrio de 0.3 cm de
altura y del mismo didmetro interno del molde de vidrio. En la figura 2.5 se observa

un corte del molde de vidrio.

Figura 2.5. Molde cilindrico recto con cono interior sujeto mediante ceramico.
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Con este disefio la extraccion calérica se invierte produciéndose

solidificacion desde arriba hacia abajo.

2.5. MOLDES CILINDRICOS RECTOS SOLDADOS EN SU PARTE
SUPERIOR CON CONO Y ESTRANGULAMIENTO INTERIOR.

Se utilizaron dos tubos de vidrio de 15 cm de alto. El tubo externo de 2.9 cm
de diametro externo y 2.7 cm de didmetro interno, el interno de 2,6 cm de didmetro
externo y 2.4 cm de diametro interno. Ambos tubos fueron fijados mediante
soldadura de vidrio en la parte superior. El tubo interno termina en forma de cono
invertido con un pequefic estrangulamiento en la parte inferior como muestra la

figura 2.6.

Figura 2.6. Molde cilindrico recto con cono y estrangulamiento interior.

Con este disefio de molde se obtuvo una estructura tetracristalina.
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2.6. MOLDES CILINDRICOS RECTOS SOLDADOS EN SU PARTE
SUPERIOR CON CONO Y ESPIRAL INTERIOR.

Se utilizaron dos tubos de vidrio de 14 cm de alto. El tubo externo de 2.9 cm
de diametro externo y 2.7 cm de didmetro interno, el tubo interno de 2,6 cm de
diametro externo y 2,4 cm de didmetro interno. Ambos tubos fueron fijados mediante

soldadura de vidrio en la parte superior. El tubo interno termina en forma de espiral

en lugar del estrangulamiento anterior como se observa en la figura 2.7.
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Figura 2.7. Molde cilindrico recto con cono y espiral interior.

Con este disefio de molde se obtuvo un bicristal.
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3. CONSTRUCCION Y MONTAJE DEL DISPOSITIVO EXPERIMENTAL.
3.1. HORNO ELECTRICO DE RESISTENCIAS.

Para la realizacién de las fundiciones se utilizé un homo eléctrico de
resistencias, del tipo cilindrico y disposicién vertical. El hormno eléctrico de
resistencias, se conecté a un transformador de voltaje variable accionado por un
controlador de temperatura on-off conectado a una termocupla tipo K (Cromel-
:'Jhlurr:lL&I]Wr - termocupla N° 8 - que mide la temperatura de la pared interior del horno
cercana a las resistencias eléctricas. En la figura 2.8 se puede observar una vista
general del horno eléctrico de resistencias mostrando |a disposicion de la

termocupla del controlador de temperaturas.

Figura 2.8. Horno eléctrico de resistencias mostrando la disposicion de la

termocupla del controlador de temperaturas.



El sistema de control de temperaturas del horno, del tipo on-off, se muestra

en el esquema de la figura 2.9.

TERMOGUPLA

Figura 2.9. Esquema de conexiones del sistema de control de temperaturas.

3.2. SISTEMA DE EXTRACCION CALORICA DIRECCIONAL.

Para obtener la solidificacién direccional de las aleaciones, se construyé un
sistema de extraccién calérica mediante un serpentin de cobre para la circulacion
del refrigerante desde la parte inferior del horno. Como refrigerante se utilizé agua

corriente.

La extraccién caldrica fue controlada mediante las siguientes formas
i) - Utilizando un disco de cobre de 1 cm de espesor y 2.9 cm de diametro.
ii) - Utilizando un disco de aluminio de 0.2 cm de espesor y 2.9 cm de didmetro.
i) - Utilizando un disco de papel de aluminio de 50 um de espesor y 2.9 cm de

diametro.
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En la figura 2.10 se muestra el sistema de refrigeracion para lograr la
extraccién calérica direccional desde la parte inferior de las probetas con el disco
de cobre adosado. Los moldes de vidrio conteniendo las aleaciones se apoyaron

directamente sobre el disco del sistema de refrigeracion.

Figura 2.10. Sistema para el control de la extraccién calérica direccional que consta

del serpentin y el disco de cobre.

3.3. SISTEMA DE MEDICION DE TEMPERATURAS Y ADQUISICION DE
DATOS.

3.3.1. ADQUISIDOR DE DATOS.

Para la adquisicion de los datos de temperatura se utilizé un adquisidor de
datos (Datalogger) modelo MMS00 marca ELE International que dispone de 32
canales analdgicos y cuatro canales digitalesm. En la figura 2.11 se muestra una

vista frontal del adquisidor de datos.
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Figura 2.11. Vista frontal del adquisidor de datos que muestra el conexionado de

las termocuplas.

En la figura 2.12 se puede observar un esquema del adquisidor de datos
mostrando la disposicién de los canales de adquisicién analégicos y digitales y los
canales de potencia y de salida o comunicacién a la computadora mediante

conexion RS232.

- ¥

BatERla O &

|r PANTALLA }
35388808 45 emen
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|

Figura 2.12. Esquema del adquisidor de datos (Datalogger)
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3.3.2. CONEXIONADO DE TERMOCUPLAS AL ADQUISIDOR DE
DATOS.

Se conectaron las termocuplas T17, T18, T19, T20, T21, T22 y T23 De tipo K
(Cromel-Alumel) a los canales analégicos N° 17, 18, 19, 20, 21, 22 y 23
respectivamente. La termocupla T17 se conectdé en paralelo con las restantes
termocuplas, a fin de ser utilizada como punta fria del sistema de medicién de
temperaturas. El diagrama de conexiones de las termocuplas al adquisidor se

muestra en la figura 2.13.

ADQUISIDOR DE DATOS

RS 232 a PC

727

T
Tia

Figura 2.13. Diagrama de conexiones de las termocuplas al adquisidor de datos.



4. PUESTA A PUNTO DEL DISPOSITIVO EXPERIMENTAL.

4.1. CONFIGURACION DEL ADQUISIDOR DE DATOS PARA LA MEDICION
DE TEMPERATURAS MEDIANTE TERMOCUPLAS DEL TIPO K
(CROMEL - ALUMEL).

Mediante un sensor de temperatura ambiente (AT3) conectado al canal
analogico N° 3 se configurd el adquiSidor mediante un software para monitorear la

temperatura del laboratorio cada minuto durante la experiencia

Se conectaron las termocuplas T20, T18, T21, T23, T19 de tipo K (Cromel-
Alumel}m a los canales analégicos N° 20, 18, 21, 23 y 19 respectivamente. Todas
estas termocuplas se conectaron a una de similares caracteristicas T17 que fue
sumergida en un recipiente conteniendo agua desmineralizada y hielo en equilibrio.
Esta dltima se conectd al canal N° 17 del adquisidor a fin de proporcionar la
diferencia de temperaturas entre la temperatura ambiente y la de la punta fria.
Mediante otra termocupla T22 de tipo K , conectada al canal analégico N° 22 se

midio la temperatura del recipiente conteniendo agua y hielo en equilibrio.

Las conexiones de las termocuplas al adquisidor tienen como finalidad:
I - Permitir la adquisicion de temperaturas mediante el datalogger.

ii - Permitir el registro de los datos a intervalos prefijados mediante el software.

La termocupla T17 que se conecta en paralelo con las demés termocuplas y
se sumerge permanentemente en un bafio de agua desmineralizada y hielo en
equilibrio tiene como finalidad:
| - Establecer la temperatura de la unién fria, proporcionando el cero de referencia

durante las mediciones de temperatura de las otras termocuplas.
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ii - Permitir la medicion, adquisicién y registro de la diferencia de temperaturas

entre la temperatura ambiente y la temperatura del cero de referencia.

La termocupla T22 que se sumerge junto con la termocupla T17 en el bafio
de agua desmineralizada y hielo en equilibrio tiene como finalidad:
i - Determinar la temperatura del cero de referencia durante las mediciones a fin de
corregir los valores de temperatura medidas (20, 18, 21, 23 y 19) por variacién de
temperaturas de la punta fria (T17).
ii - Determinar la temperatura del cero de referencia durante las mediciones para la
correccion de los valores de la diferencia de temperatura entre la temperatura
ambiente y la temperatura del cero (T17) a fin de obtener los valores de la
temperatura ambiente.
lii - Permitir la adquisicién y registro de los datos de la temperatura del cero de

referencia en cada medicion.

Asi, por ejemplo, mientras la termocupla T18 mide la diferencia de
temperaturas entre la de solidificacién de la aleacién y el cero de referencia, los
valores medidos de la temperatura de la unién fria por la termocupla T22 permiten
detectar las variaciones de la temperatura del cero y corregir esta diferencia de

temperaturas a fin de obtener la temperatura corregida.

La fuerza electromotriz o diferencia de potencial entre los terminales de cada
termocupla se compone de dos fem de Peltier y una fem de Thompson en uno de
los conductores de la termocupla que se denomina fem1 y la suma de una fem de
Peltier y una fem de Thompson en el otro conductor de material diferente se

denomina fem2. Asi, la fem de una termocupla es la suma de cuatro fem. Esto es:

fem)g = feml)g + fem2;g
fem7 =fem1y7 + fem2y7
femgs = femlyg + fem299



Al conectar en paralelo las termocuplas con la termocupla T17 que actua
como punta fria, la fem de cada termocupla puede ser determinada como la
diferencia entre las fem de cada termocupla y la fem de la termocupla de
referencia. De esta forma, la fem total de cada termocupla de medicion, puede
determinarse como la diferencia entre las fem de cada termocupla y la fem de la

termocupla 17, por ejemplo para la termocupla T18:

fem(T18) = femg - fem|7 = fem1l|g + fem2g — (femlj7 +fem2|7)
fem(T22) = fem 3 - fem}7 = fem1y2 +fem297 — (femly7 +fem2;7)

fem(T18)corr = fem g - fem7 +(fem|g — femy7)
fem(T18)corr = fem g + femyy — 2fem 7
fem(T18)corr = feml;g + fem2(g + fem17 +fem247 — 2(femly7 +fem2;7)

Obsérvese que si las fem de la termocupla 22 y la termocupla 17 son iguales, la

fem(T22)corr. = fem(T22)

En la figura 2.14 se muestra un esquema de la determinacién de las fuerzas

electromotrices fem (mV) de las termocuplas y su conexién al adquisidor de datos.
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Figura 2.14. Determinacién de las fuerzas electromotrices fem (mV).

4.2. PROCEDIMIENTO DE CALIBRACION.

Para la calibracion de las termocuplas se conectaron cinco termocuplas a los
canales analégicos del adquisidor y todas ellas se conectaron a una de similares
caracteristicas que fue sumergida en un recipiente conteniendo agua y hielo
desmineralizados en equilibrio. Esta Gltima se conectd a uno de los canales del
adquisidor a fin de proporcionar la diferencia de temperaturas entre la temperatura
ambiente y la de la punta fria al tiempo que actiia como junta fria. Mediante otra
termocupla se midio la temperatura del recipiente agitado conteniendo agua y hielo
en equilibrio a fin de determinar la temperatura del cero de referencia durante las

mediciones para poder corregir los valores de temperatura medidas por variacion de

temperaturas de la punta fria.
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Asi, por ejemplo, mientras las termocuplas miden la diferencia de
temperaturas entre la de solidificacion de la aleacion y el cero de referencia, los
valores medidos de la temperatura de la unién fria permiten detectar las variaciones
de la temperatura del cero y corregir esta diferencia de temperaturas a fin de
obtener la temperatura corregida. En la figura 2.15 se muestra el dispositivo

utilizado para la calibracion de termocuplas.

ADQUISIDOR DE DATODS

s
33%%3%3 é" mezszare ~,
3

% AISLAMIENTO DE TELGOPOR

_ PLOMO 06.8% d ESTARO 00.900%

s
. TERMO

\ AGUA ¥ MIELO EN EQLILIBRID

Figura 2.15. Dispositivo utilizado para |a calibracién de las termocuplas.

Se calibré cada termocupla utilizando agua desmineralizada en equilibrio con
hielo (+0°C), y determinando los puntos de fusién del plomo de 99.9% de pureza y
estano de 99.999%.



Primero se midi6 la temperatura de fusién del plomo y luego Ila del estario,
en cada experiencia se midio 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 determiné la diferencia entre las temperaturas
teoricas de fusién de cada elemento y dichos valores (AT). Esta diferencia

promedio permite corregir los valores medidos durante las experiencias.

En la tabla 2.3. se resumen los valores de AT calculados para cada
termocupla tanto para el plomo como para el estafio. Se puede observar en dicha
tabla que el AT promedio del plomo (a la temperatura de fusién del plomo) para
todas las termocuplas es menor que el limite estandar de error: + 2.2 °C 6 + 2%
mientras que AT promedio del estafio (a la temperatura de fusién del estafio) es

menor que este valor sélo para las termocuplas T22 y T23.

En funcién de los valores medidos y los teéricos 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. Las graficas de dichas rectas se muestran en la figura 2.16.




Termocupla| AT promedio | AT promedio del Recta de Constante de

del estaiio plomo regresion 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 = 0.983X +1.105 17

T23 -0.279 -1.674 Y = 0.993X +0.691 9

Tabla 2.3. Valores de AT calculados para la correccién de cada termocupla a las

temperaturas de fusion del plomo y del estafio, rectas de calibracion y

constantes de tiempo.

Donde: X = temperatura tedrica (°C)

Y = temperatura medida (°C)
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Figura 2.16. Curvas de calibracion de las termocuplas utilizadas en las
experiencias. a) Termocupla T18; b) Termocupla T19 c)Termocupla
T20, d)Termocupla T21; e)Termocupla T22; f)Termocupla T23.

En la figura 2.17 se observa la curva de enfriamiento del plomo 99.9% luego
de la calibracion de termocuplas con las expresiones de las rectas de regresion

incorporadas al software de adquisicién de datos.
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PLOMO 99.9%

Tf tedica = 327.4 °C

T medida = 327.1 “C

-------------------

$32 5232933289333
TIEMEO Mirusons)

Figura 2.17. Curva de temperatura vs. tiempo durante la solidificacién del plomo
99.9%.

Haciendo la diferencia entre la temperatura promedio del platé y la
temperatura tedrica de fusién, el error en las mediciones de temperatura es

aproximadamente de 0.3 ° C.

En la figura 2.18 se observa la curva de enfriamiento del estafio 99.999%
luego de la calibracion de las termocuplas con las expresiones de las rectas de

regresion incorporadas al software.

ESTARO 9. TT lecrica= 231.9° C

TR A IR RRAARAERAE RS SSEER
TIEMPO (Miruros)

Figura 2.18.Curva de temperatura vs. tiempo durante la solidificacion del estafio

99.999%.
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Haciendo la diferencia entre la temperatura promedio del platé y Ila
temperatura tedrica de fusién, el error en las mediciones de temperatura es
aproximadamente de 0.4 ° C. El error maximo es entonces de + 0.4 °C en Ia

medicién de temperaturas.

La calibracion de las termocuplas y la mejora implementada para la
correccion de los valores de |a temperatura medida por pequefias variaciones en la
temperatura del cero de referencia, permitié reducir los errores en la determinacién
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 préximos a la unién fria, b)
interferencias por corrientes parasitas que ingresan al sistema de medicién desde el
horno y/o desde la computadora a pesar de que todos los dispositivos fueron

convenientemente conectados a tierra.

Se determinaron las constantes de tiempo de cada termocupla mediante el
siguiente procedimiento:
Primero se sumergié cada termocupla en el bafio de agua y hielo en equilibrio
esperando a que se estabilice y subitamente se sacé del bafio y se sumergié en
agua desmineralizada en ebullicién. Las lecturas de temperatura se tomaron cada
segundo configurando el datalogger para tal fin. A partir de los datos obtenidos se
midieron las constantes de tiempo para cada termocupla determinando el tiempo en
que éstas alcanzaron el 63.3 % de su valor final. En la tabla 2.3. se listan los
valores de las constantes de tiempo determinadas para cada termocupla. En la
figura 2.19 se observan las gréficas de las constantes de tiempo para cada

termocupla.
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Figura 2.19. Constantes de tiempo de las termocuplas utilizadas en las
experiencias. a) Termocupla T18; b) Termocupla T19; c)Termocupla
T20; d)Termocupla T21; e)Termocupla T22; f)Termocupla T23.
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Como puede observarse en la tabla 2.3. la termocupla T22 tuvo una
constante de tiempo demasiado elevada, por lo cual se descartd su utilizacion en la
medicion de temperaturas de las aleaciones, utilizdndose Unicamente para medir la
temperatura de la punta fria. Las constantes de tiempo de las restantes termocuplas
dan valores razonables para su utilizacién en la medicién de las temperaturas en

distintos puntos de las aleaciones ya que los frentes de solidificacion se mueven

mucho mas lentamente.

4.3. MEDICION DE LOS GRADIENTES DE TEMPERATURA EN EL HORNO

A fin de conocer el funcionamiento del horno, es decir, conocer la distribucién
de temperaturas en el hormo y el flujo de calor se realizaron las siguientes
determinaciones:

i) Determinacién de los gradientes de temperatura radiales y longitudinales en el
horno sin carga

i) Determinacién de los gradientes de temperatura longitudinales en el horno sin
carga y con sistema de refrigeracion.

iii) Determinacion de los gradientes de temperatura longitudinales en el horno con

carga.
4.3.1. DISTRIBUCION DE LOS GRADIENTES DE TEMPERATURA
EN EL HORNO SIN CARGA.
Se dispusieron las termocuplas dentro del horno como se indica en la figura
2.20.
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Figura 2.20. Disposicion de las termocuplas en el horno.

La temperatura ambiente durante la experiencia se mantuvo en un valor
promedio de 31.78 °C, la temperatura promedio de la punta fria en un valor
promedio de 1° C, el varier en 100 V. El controlador se mantuvo en 300°C durante
un tiempo de una hora:

Set point: 300 °C

Valor maximo del controlador: 303°C
Valor minimo del controlador: 286°C
Amplitud del controlador: 7°C

Las temperaturas promedios registradas por cada termocupla segun su
posicidn se indican en la tabla 2. 4.
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Termocupla | Temperatura Valor Valor minimo | Amplitud de | Discrepancia
promedio maximo (°C) oscilacién con el

medida (°C) (°*C) (*C) set point (°C)

T18 138.5 +0.3 147 4 123.5 23.9 -162.5+0.3
T19 396.5+0.5 4258 354.1 71.7 +96.5+ 0.5
T20 376.5 +0.5 418.6 345.7 72.9 +76.5+£ 0.5
T21 3752+ 05 416.2 345.7 70.5 +75.2+05
T22 168.6 + 0.3 182 153.3 28.7 -131.4+ 0.5
T23 374.5+0.3 399.5 330.2 69.3 +74.5+0.5

Tabla 2.4. Temperaturas promedios registradas por cada termocupla.

Con estos valores de temperaturas se construyeron gréficas de temperatura-

posicion de las termocuplas cada 15 minutos a fin de obtener los gradientes

radiales y longitudinales, como se muestra en la figura 2.21.
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Figura 2.21. Gradientes radiales y longitudinales cada 15 minutos durante el

calentamiento y el enfriamiento del horno sin carga.

En las figuras 2.21 a) - |) se representd en el eje X la altura o posicién de
cada termocupla, en el eje Y |la temperatura en grados centigrados y en el eje Z el
radio del horno en centimetros & distancia entre la termocupla ubicada en el centro
y la termocupla ubicada cercana a las resistencias. A intervalos de 50°C los

gradientes de temperatura se representan con un color distinto.



Se puede observar de las figuras que longitudinalmente el gradiente es
positivo desde la base hasta los 12.5 cm y es aproximadamente constante a partir
de la mitad del horno hasta la parte superior (25 cm), a bajas temperaturas los
gradientes del horno sin carga son todos positivos y a temperaturas elevadas
mayores a 400°C, el gradiente longitudinal es ligeramente negativo alcanzandose

mayores temperaturas en el centro que en la parte superior.

También se observa que a bajas temperaturas el gradiente radial del horno
sin carga es constante mientras que a temperaturas mayores a los 150°C los
gradientes radiales son positivos en la parte superior del horno y negativos en la
parte inferior, esto es, las temperaturas son mas altas en el centro del horno que en
la periferia, en la parte inferior de éste. Y son levemente méas bajas en el centro del
horno que en la periferia en |a parte superior a temperaturas intermedias entre los
150°C y 350°C. A temperaturas mayores a los 350°C los gradientes radiales del
horno sin carga son negativos tanto en la parte superior como en la parte inferior.

En general, en todo el rango de temperaturas los gradientes longitudinales
entre la base del horno y la parte media son mayores que entre la parte media y la
parte superior, esto principalmente debido a que existe algo de extraccidn caldrica
desde la parte superior del horno debido a la dificultad de conseguir un aislamiento

completamente adiabatico.
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4.3.2. DISTRIBUCION DE LOS GRADIENTES DE TEMPERATURA
EN EL HORNO SIN CARGA Y CON SISTEMA DE
REFRIGERACION.

A fin de aumentar los gradientes longitudinales para lograr la transicion de
estructura columnar a equiaxial y lograr la solidificacion unidireccional se colocé en
lugar del sostén del molde un serpentin de cobre para la circulacién del agua,
utilizada como refrigerante. Con esta modificacion en el dispositivo experimental se

midieron los gradientes de temperatura del horno.

La disposicién de las termocuplas en el horno se indica en la figura 2.22.

= =——x—=

Figura 2.22. Disposicion de las termocuplas en el horno.



La temperatura ambiente durante el ensayo se mantuvo en un valor promedio

de 30°C, la temperatura promedio de la punta fria en aproximadamente 1°C, y el

transformador de voltaje variable se mantuvo en 50 Voltios.

Se mantuvo el controlador en 300°C durante un tiempo de media hora;

Set point: 300°C

Valor maximo del controlador: 307°C

Valor minimo del controlador: 296°C

Amplitud del controlador: 11°C

Las temperaturas promedio registradas por cada termocupla segun su

ubicacion se indican en la tabla 2.5.

Termocupla | Temperatura Valor Valor minimo | Amplitud de | Discrepancia
promedio maximo (°C) oscilacion con el
medida (°C) (°C) (°C) set point (°C)
T18 3594 +0.5 3721 345.5 26.6 +594+0.5
T18 4596 + 0.5 473.2 4442 29 +1596+0.5
T20 4236 05 438.1 408.1 30 +1236+05]
T21 461.7+05 478 448.2 27.8 +161.7+ 0.5
T23 398 £ 0.4 407.6 338.4 19.2 +88+ 0.4

Tabla 2.5. Temperaturas promedios registradas por cada termocupla.

En las figuras 2.23. a)-e) se pueden observar las temperaturas promedio de

cada termocupla durante la experiencia segun su posicién. La termocupla T22 fue

utilizada como punta fria.
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DISTRIBUCION DE TEMPERATURAS DEL HORNO SIN CARGA
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Figura 2.23. Distribucién de temperaturas del horno sin carga.
a) termocupla T18; b) termocupla T19; c) termocupla T20;

d) termocupla T21; e) termocupla T23.

En la figura 2.24 se represent6 en el eje X el tiempo en horas, enel eje Y la
temperatura en grados centigrados y en el eje Z la altura o posicién de cada
termocupla en centimetros. A intervalos de 50°C los gradientes de temperatura se

representan con un color distinto.
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De los gradientes de temperatura del centro del horno sin carga se puede
observar que la temperatura es maxima entre los 5 y los 8.5 cm de altura a partir de
la base a temperaturas cercanas a los 450°C, mientras que a temperaturas mayores
a 550°C el perfil de temperaturas es maximo a los 5 cm de altura. El gradiente es
positivo entre los O y 5 cm, es aproximadamente constante entre los 5y 8.5 cm y es
negativo entre los 8.5 y los 10 cm de altura. También se puede observar que las

temperaturas se alcanzan mas pronto entre los 5 y los 8.5 cm que en la base.

GRADIENTES DE TEMPERATURA DEL CENTRO DEL HORNO SIN
CARGA

T23 = 10cm

-E_g T19=Scm
o SREEE YT g
T ¥ £8
~ 8

Figura 2.24. Gradientes de temperatura longitudinales del centro del harno sin

carga y con sistema de refrigeracion inferior.

4.3.3. DISTRIBUCION DE LOS GRADIENTES DE TEMPERATURA
EN EL HORNO CON CARGA (Pb-2%Sn) Y CON SISTEMA DE
REFRIGERACION.

La disposicion de las termocuplas en el horno es similar a la de la figura 2 22



La temperatura ambiente durante el ensayo se mantuvo en un valor promedio

de 14°C, la temperatura promedio de la punta fria en aproximadamente 0°C, el

transformador de voltaje variable en 50 Voltios. Se mantuvo el controlador en 300°C

durante un tiempo de media hora:

Set point; 301°C

Valor maximo del controlador: 306°C

Valor minimo del controlador: 297°C

Amplitud del controlader: 9°C

Las temperaturas promedio registradas por cada termocupla segun su

ubicacion se indican en la tabla 2.6.

Termocupla | Temperatura Valor Valor minimo | Amplitud de | Discrepancia
promedio maximo (°C) oscilacion con el

medida (°C) (°C) (°C) set point (°C)

T18 384.3 +0.5 388.7 378.0 10.7 +83.3+£0.5
T19 417.9+0.5 423.4 410.2 13.14 +122.4+05
T20 406.9 +0.5 411.4 399.5 118 +105.9+ 0.5
T21 4416+ 0.5 444.9 434.1 10.7 +1406+0.5
T23 4486 + 0.4 453.3 441.3 11.9 +1476 £+ 0.4

Tabla 2.8. Temperaturas promedios registradas por cada termocupla.

En la figura 2.25 se represent en el eje X el tiempo en horas, en el gje Y la

temperatura en grados centigrados y en el eje Z la altura o posicién de cada

termocupla en centimetros. A intervalos de 50°C los gradientes de temperatura se

representan con un color distinto.
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Cuando se introduce |a carga dentro del horno los gradientes de temperatura
difieren notablemente. Las temperaturas maximas se alcanzan entre los 8.5y 10 cm
de altura a partir de la base en todo el rango de temperaturas, ademas el gradiente

de temperaturas es positivo entre los 0 v 10 cm de altura.

Como puede observarse en la figura mencionada cuando el horno tiene la
probeta en su interior las temperaturas en un dado instante son mas constantes que
cuando el horno se encuentra sin carga. Entre los 5 y 10 ¢cm de altura una misma
temperatura se alcanza casi instantaneamente disminuyendo progresivamente entre

la base y los 5 cm.

Figura 2.25. Gradientes de temperatura de la carga en el centro del horno:
Pb-2%Sn.

Esto permite concluir que cuando se introduce la carga la extraccion calérica
es predominantemente hacia abajo, siendo mayor la extraccién caldrica a altas

temperaturas que a bajas temperaturas.



Dado que las temperaturas radiales del hormno sin carga durante el
calentamiento y el enfriamiento son aproximadamente constantes; 0 su variacion es
despreciable en comparacion con la diferencia de temperaturas longitudinales y
puesto que cuando se introduce la carga en el hormno la distribucion de temperatura
es mas uniforme, se puede concluir que los gradientes radiales en el hormo con
carga durante la solidificacion son despreciables. Dada esa condicion en los
capitulos siguientes se analizan dnicamente los gradientes longitudinales medidos

en el centro de las probetas durante la solidificacion unidireccional.

5. METODO EXPERIMENTAL.

Las aleaciones preparadas fueron fundidas dentro del horno eléctrico de
resistencias y agitadas frecuentemente con una varilla de vidrio para lograr la
homogeneidad de la fundicion. Cuando la aleacién liquida alcanzé la temperatura
requerida, se desconectd el controlador y se dejé circular el agua corriente a través
de! serpentin de cobre. De esta forma se obtuvo la solidificacién direccional en
forma progresiva desde el fondo del molde. Después que la aleacion fue
solidificada y enfriada se sacd la probeta del molde de vidrio y se corté
longitudinalmente. Cada molde fue usado para una experiencia Unicamente. Cada
seccion de las probetas fue pulida utilizando papel de CSi de graduacion 60 a 1200
y posteriormente se le dio un pulido final con alumina de grano fino, luego cada
seccion de las probetas de Pb-2%Sn y Pb-4%Sn se atacd utilizando una solucién
recién preparada conteniendo 4 partes de &acido nitrico, 3 partes de acido acético
glacial y 16 partes de agua desmineralizada a una temperatura de 40-42 °C durante

un tiempo de 30 segundos a 10 minutos para delinear la estructura de la

. .. (89)
fundicion .
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En la figura 2.26 se indica la secuencia seguida en el tratamiento de las
probetas cilindricas rectas. Idéntico tratamiento se les dio a las otras probetas

obtenidas.

e T T
U T T

Figura 2.26. Preparacion de |as probetas cilindricas rectas. a) Se coloca la
aleacion a fundir en el moide. b) Después que la aleacién ha sido
solidificada y enfriada se la saca del molde de vidrio. ¢) Se corta
la probeta longitudinalmente. d) Se pulen las secciones y se

atacan quimicamente para delinear la macroestructura.

En el caso de las probetas con mayor contenido de estafio se

utilizaron las disoluciones que se indican en el Apéndice | .



DETERMINACION DE LAS VARIABLES UTILIZADAS EN LAS

EXPERIENCIAS PARA EL ESTUDIO DE LA TRANSICION
GCOLUMNAR A EQUIAXIAL.

En este capitulo se van explicar en primer lugar algunas cuestiones

generales relativas a todas las experiencias como ser la denominacién de las
termocuplas, la disposicion de las termocuplas en la probeta y la distancia entre las
termocuplas. Luego se explica cémo se establecieron las condiciones 6ptimas en
que ocurre la TCE en aleaciones Pb-2%Sn. Ademas se explica la construccion de
las graficas de temperatura vs. tiempo, asi como también, la metodologia de
determinacion de las velocidades de enfriamiento, la velocidad de solidificacion: que
involucra la posicion de las interfaces (liquido)/(sélido+liquido) y
(s6lido+liquido)/(sdlido), las velocidades de las interfaces (liquido)/(sdlido+liquido) y
(sélido+liquido)/(sélido) y la velocidad de solidificacién local. Por dltimo se explica
como se calcularon los gradientes de temperatura en el liquido adelante de la
interfaz (liquido)/(sélido+liquido).

1. GENERALIDADES.

1.1. DENOMINACION DE LAS TERMOCUPLAS.

El nimero que lleva cada termocupla corresponde al numero del canal del
adquisidor de datos al que fue conectada. Asi, por ejemplo, T18 corresponde a la

termocupla que fue conectada al canal analégico N° 18.

1.2. DISPOSICION DE LAS TERMOCUPLAS EN LA PROBETA.

La disposicion de las termocuplas dentro de los moldes se mantiene en todas
las experiencias realizadas y es la indicada en la figura 3.1.
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Figura 3.1. Disposicion de las termocuplas utilizada en |las experiencias.

En la figura 3.2. se muestra el horno con el sistema de refrigeracion y la

distribucién de las termocuplas adentro del molde.

Figura 3.2. Esquema del hormo que muestra la probeta y la distribucion de las

termocuplas en su interior.
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1.3. DISTANCIA ENTRE TERMOCUPLAS.

La distancia entre termocuplas puede variar en algunas experiencias de

acuerdo al tamafio del molde, pero en todas las experiencias se mantiene:

AX; =Xrp —Xyg (3.1.8)
AXy =Xy —Xrp  (3.1.D)
AXy =Xy ~Xyyy  (3.1.C)

AX, =Xppy —Xpgy  (3.1.d)

2. DETERMINACION DE LAS CONDICIONES OPTIMAS PARA LOGRAR LA
TRANSICION DE ESTRUCTURA COLUMNAR A EQUIAXIAL.

Para establecer las condiciones en que ocurre la transicién de estructura
columnar a equiaxial en aleaciones de Pb-2%Sn se realizaron dos ensayos de

solidificacién direccional.

2.1. ENSAYO N° 1.

En el ensayo N* 1 se mantuvo el auto transformador variable en 100 V, la
temperatura del controlador en 350°C (Valor maximo: 356°C - Valor minimo: 345°C).
Se utilizé un molde de vidrio recto de 20 cm de altura. El esquema del horno se
puede observar en la figura 3.3.
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Se alcanzé la temperatura de 350°C en 7 minutos y se mantuvo esta

temperatura durante 20 minutos y luego se aumenté a 360°C.

Posteriormente se agregd el doble de plomo a fin de obtener una altura de
probeta de 11 cm. Se agité con varilla de vidrio cada 5 minutos, luego se disminuyd
la temperatura del controlador a 260°C. A los 40 minutos se desconecté el

controlador y se dejo enfriar.

Figura 3.3. Corte longitudinal del horno. El molde se coloc sobre un disco de

amianto.

Como se observa en la figura 3.4. se obtuvo una probeta con estructura

completamente equiaxial y un rechupe central ubicado a 7 cm de altura de la
probeta.
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Figura 3.4. Macrografia obtenida en el ensayo N° 1

2.2. ENSAYO N° 2.

En el ensayo N° 2 se utilizé un molde de vidrio recto de 17 cm de altura, que
se apoyb sobre un disco de cobre de 1 cm de espesor unido a un serpentin de
cobre. El agua circuld por el serpentin de cobre durante toda la experiencia. Se

aisl6 la parte superior del horno con amianto y lana de vidrio, figura 3.5.
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Figura 3.5. Corte longitudinal del horno. El molde se colocé apoyado sobre el disco

de cobre.

Se dejo fundir la aleacion 30 minutos, agitando cada 5 minutos con varilla de

vidrio, se desconecto el controlador y se dejé enfriar.

En la figura 3.6 se observa que la transicién de estructura columnar a
equiaxial (TCE) ocurrié a una altura de probeta de 3.5 cm. Més arriba y cerca de
las columnas se observan granos equiaxiales pequefios. Los granos equiaxiales
aumentan de tamario en la parte superior de la probeta. A una altura de probeta de

8.5 cm se observa un rechupe central.
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Figura 3.6. Macrografia obtenida en el ensayo N° 2.

3. CURVAS DE TEMPERATURA vs. TIEMPO.

Luego de haber determinado las condiciones optimas en que se produce la
transicion de estructura columnar a equiaxial (TCE) antes de cada experiencia se
configuré el adquisidor para que tomara mediciones de temperatura cada 10
segundos. Las mediciones se promediaron en intervalos de 1 minuto a fin de reducir
el volumen de informacién a procesar ya que las experiencias pueden durar varias
horas, por lo cual la incertidumbre en las determinaciones del tiempo es de + 0.5
minuto. En todos los andlisis que se efectian se debe tener en cuenta esta
incertidumbre en las determinaciones ya que los tiempos indicados no son instantes

sino lapsos de un minuto.
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En la figura 3.7 se muestra una gréfica tipica de la evolucién de la
temperatura en funcién del tiempo para las distintas termocuplas ubicadas en el

centro y a distintas alturas de la probeta de aleacién Pb-2%Sn.

TI8
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Figura 3.7. Gréfica de temperatura vs. tiempo durante la solidificacién de una
aleacion Pb-2%Sn.

4. DETERMINACION DE LAS VELOCIDADES DE ENFRIAMIENTO.

Las velocidades de enfriamiento se determinaron para cada termocupla de

acuerdo a la ecuacion:

ﬂT % Thrl L Txr-l‘—l-
R L

(3.2)

76



donde:
XT = posicion de |a termocupla en la probeta.
Tt = temperatura medida por la termocupla en el instante t.
TN = temperatura medida por la termocupla en el instante t-n.
tt = Instante t

tt-" =|nstante t-n

n se tomo en la mayoria de las experiencias igual a 4 minutos a fin de acortar

el numero de valores a graficar. En la figura 3.8 se muestra una gréfica tipica.

VELOCIDADES DE ENFRIAMIENTO vs. TIEMPO

Moo = ke - -h et ehh
e PR ARI T oERREEEERENN

TIEMPO (min)

Figura 3.8. Grafica de velocidad de enfriamiento vs. tiempo.

5. DETERMINACION DE LA POSICION DE LAS INTERFACES.

A partir de los lapsos determinados de inicio y fin de la solidificacion
obtenidos de las curvas de temperatura vs. tiempo y de las posiciones de las
termocuplas, que permiten determinar, éstas Ultimas, la posicién de las interfaces
(liquido) / (sdlido+liquido) y (solido+liquido) / (sélido), en los diversos lapsos
durante la solidificacion como se muestra en la figura 3.9 para el caso de
crecimiento columnar; se construyeron los graficos de posicion de las interfaces
(liquido) / (sdlido+liquido) y (sélido+liquido) / (sdlido) en funcién del tiempo para
cada termocupla 6 velocidad de solidificacion como se muestra en la figura 3.10.
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Figura 3.9. Ubicacion de las interfaces (L)/(S+L) y (S+L)/(S) durante el crecimiento

columnar.

VELOCIDAD DE SOLIDIFICACION

12 1

Em-
3. —o— T
E ' —8— 19
~ ——t |
8 —8— 712 |

g‘ —8— T8
. o

N N e N N E NP B RS NARARERRR SRR

TIEMPO (Minutos)

Figura 3.10. Grafica de posicién de las interfaces (liquido) / (sélido+liquido) y
(sélido+liquido) / (s6lido) vs. tiempo para cada termocupla durante la

solidificacién de una aleacién Pb-2%Sn.

Debido a que el estudio de la TCE se realiza teniendo en cuenta la variacién
de los gradientes de temperatura en el liquido y en la faz (sélido+liquido), en el

andlisis es de especial interés la posicion de la interfaz (liquido) / (salido+liquido).
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En la figura 3.10 el valor de t = 0 corresponde al comienzo de la
solidificacion en el punto donde se encuentra la termocupla ubicada mas abajo en
la probeta, es decir, la termocupla T18. La solidificacion finaliza en dicho punto a los
6 minutos. A los 10 minutos comienza la solidificacién en el punto donde esta la
termocupla T20 (2.5 cm desde la base) y finaliza a los 16 minutos. A los 15 minutos
inicia la solidificacién en la posicién donde se encuentra la termocupla T19 ( 5 cm
desde la base) y finaliza a los 21 minutos. A los 20 minutos inicia la solidificacion en
la posicién donde se encuentra la termocupla T21 (7.5 cm desde la base) y termina
de solidificar a los 28 minutos. El frente de solidificacién llega a la termocupla
superior T23 (ubicada a una altura de 10 cm de probeta) a los 21 minutos,
finalizando la solidificacién a los 30 minutos.

En todas las experiencias realizadas con aleaciones de Pb-2%Sn la probeta
solidifica en un lapso entre 27 a 35 minutos. En las experiencias realizadas con

mayores concentraciones de estafio el tiempo que dura solidificacion es mayor.

La figura 3.10 & posicién de las interfaces en funcién del tiempo que se
determina a partir de las mediciones experimentales de temperatura vs. tiempo de

cada termocupla se representa esquematicamente en la figura 3.11.

Pasicién
dela l
interfaz

(em)

Termocupla
superior

Ax

Termocupla
inferior

-
Tiempeo{Minutos)

Figura 3.11. Posicion de la interfaz vs. tiempo.
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La posicion de cada interfaz es detectada en el cambio de pendiente de las
curvas de enfriamiento, tanto para el inicio de la solidificacién como para el fin de la
solidificacion. En el momento en que la pendiente de la curva de enfriamiento tiene
su primera inflexion para cada termocupla considerada, el primer frente de
solidificacion o interfaz (liquido)/(sélido+liquido) atraviesa por la posicién de dicha
termocupla y en el momento en que la curva de enfriamiento vuelve a cambiar su
pendiente a la temperatura de solidus de la aleacién para cada termocupla
considerada, el segundo frente de solidificacién o interfaz (sélido+liquido)/(sélido)

atraviesa por la posicién de dicha termocupla.

En la figura 3.11, t4 representa el momento en el que el primer frente pasa
por la termocupla inferior y t7 el momento en que el segundo frente pasa por Ia
misma termocupla, ademas, t'q y t's representan los momentos en el que el primer y
segundo frentes de solidificacion atraviesan por la termocupla siguiente separada

de la anterior una distancia A x .
6. VELOCIDADES DE LAS INTERFACES.

La velocidad promedio de la interfaz (liquido)/(s6lido+liquido) entre la primer

y segunda termocupla puede determinarse mediante la ecuacion (3.3)

Ax
Yiewsen) = ¢t (3.3)
5

y de igual forma la velocidad promedio de la interfaz (s6lido+liquido)/(sélido) entre

la primer y segunda termocupla puede determinarse mediante la ecuacién (3.4)

Ax

t; =

(3.4)

VissLim =



donde:
Vs = @5 la velocidad de la interfaz entre el (liquido) y el (s6lido+liquido).

V s. s = €8 1a velocidad de la interfaz entre el (sélido+liquido) y el (sélido).

Ax = es ladistancia entre termocuplas

t', —t, = es el intervalo de tiempo en el cual el frente (L)/(S+L) pasa entre dos
termocuplas adyacentes.
t; —t, = es el intervalo de tiempo en el cual el frente (S+L)/(S) pasa entre dos

termocuplas adyacentes.

7. VELOCIDAD DE SOLIDIFICACION LOCAL.

Una vez que se determinan los distintos instantes de la posicion de las

interfaces en funcién del tiempo se puede determinar la velocidad de solidificacion

local.

De las ecuaciones (3.3) y (3.4) despejando los intervalos de tiempo y

ordenando se tienen las ecuaciones (3.5) y (3.6).

Ax
= +1, (3.5)
YiLys+ L)
Ax
# = +1, (3.6)
Viseryes

Restando (3.6) de (3.5) se tiene la ecuacion :
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:;—r:=[ x & ]+(r:~f=)

Vissrwsy  Yewssn

3

mlz[v‘“ ... J+m1 (37)

(Sl YLwsen

donde:

t, -1, = Ar, =es el intervalo de tiempo entre el inicio y el fin de la solidificacion

en latermocupla inferior.
1, -, = At, =es el intervalo de tiempo entre el inicio y el fin de la solidificacién

en la termocupla superior.

de donde se obtiene la expresion (3.8) para la velocidad de solidificacion local v*
esto es:

m,—m,_( 1 S
Ax v i

seiwsy Yo

o _ Vs X Vs

Vieweseny ~ Yiserym

v (3.8)

La velocidad de solidificacién local expresa como es la relacion entre las
velocidades de inicio y fin de la solidificacion, o sea la relacién entre las velocidades

de las interfaces (liquido)/(sdlido + liquido) y (sélido + liquido)/ (s6lido).

Analizando la expresion de la velocidad de solidificacion local, v* se tiene que:



i) Si las velocidades de las dos interfaces son iguales, la velocidad de
solidificacion local es infinita, esto es, la pendiente de la curva es infinita:

Si Viyusery = Vissnusy = V oo

ii) Si v* >0 = la interfaz del liquido se mueve més rapido que la del sélido.

ili) Si v’ <0 = la interfaz del solido se mueve mas rapido que la cercana al liquido.

i\"} Sivi=0= Veryisiny = 00 Yisorysy = 0.

8. DETERMINACION DE LOS GRADIENTES DE TEMPERATURA EN LA
DIRECCION LONGITUDINAL EN EL LiQUIDO ADELANTE DE LA INTERFAZ
(LW(S+L).

Los gradientes de temperatura en el liquido adelante de la interfaz
(liquido)/(sélido+liquido) para cada par de termocuplas contiguas se calculan en

todas las experiencias mediante la ecuacion (3.9);

G =— (3.9)

donde:

G,= es el gradiente promedio en el intervalo considerado en °C/em
T,= es la temperatura que registra la termocupla en la posicién i en °C.

T,,= es la temperatura que registra la termocupla en la posicién i -1 en °C.

Debido a que se colocaron cinco termocuplas en las probetas, en las

experiencias se analiza la variacion de cuatro gradientes:

G, = Trn —Tr (3.10.a)

Xra ~ Xrs

T =T,
G, == [310b)

*r1is ~ Xrn
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G, = 210 (3.10.c)
g Xra ~Xre
T..-T
G,=—2—"L  (3.104d)
Xray — Xy

Hay que tener en cuenta que los gradientes medidos estén afectados por un

error dado por:

AG 'ﬁ‘(.'r;--l -T ) 'ﬂ'(xﬂl—ll _-‘])
G I.,-T E Xy — %

Considerando que los errores en la medicion de las temperaturas estan

dados por

y que el error en la medicién de la distancia entre termocuplas esta dado por :

AX = 0.1cm

el error en el gradiente medido sera :

m:a-[[“““ﬂﬂ"} G B (3.11)
3}4—?} =



El nimero de experiencias realizadas y la finalidad de las mismas se indican

en la tabla 4.1.
Experiencia N° Finalidad

1 Estudiar la transicién columnar a
2 equiaxial en probetas cilindricas rectas
3 de aleacién Pb-2%Sn.
4
5 Estudiar la transicion columnar a
B equiaxial en probetas cilindricas rectas
7 variando el contenido de soluto de
8 la aleacion.
9
10
11
12
13 Tratar de obtener estructuras
14 monocristalinas de
15 aleacion Pb-2%Sn.
16
17
18
19 Tratar de obtener estructuras monocristalinas
20 variando el contenido de soluto de la aleacién

Tabla 4.1. Experiencias realizadas.



En este capitulo se describen las experiencias realizadas a fin de estudiar la
transicion de estructura columnar a equiaxial en probetas cilindricas rectas y en el
capitulo siguiente las experiencias realizadas para tratar de obtener estructuras

monocristalinas.

1. EXPERIENCIAS REALIZADAS PARA EL ESTUDIO DE LA TRANSICION
COLUMNAR EQUIAXIAL EN PROBETAS CILINDRICAS RECTAS DE
ALEACION Pb-2%Sn.

Se realizaron cuatro experiencias en probetas cilindricas rectas de aleacién
Pb-2%Sn.

1.1. CURVAS DE TEMPERATURA vs. TIEMPO.

En la figura 4.1. se presentan las gréficas de temperatura vs. tiempo

correspondiente a las cuatro experiencias.

EXPERIENCIA N° 1. Pb-2%Sn
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EXPERIENCIA N° 2.Pb-2%Sn
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EXPERIENCIA N° 3. Pb-2%Sn
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EXPERIENCIA N*° 4. Pb-2%Sn
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Figura 4.1. Grafica de temperatura vs. tiempo correspondiente a cada termocupla
durante la solidificacion de las aleaciones Pb-2%Sn. a) Experiencia N°1,

b) Experiencia N° 2, c) Experiencia N° 3, d) Experiencia N° 4.

En la figura 4.2 se presenta la zona del cambio de pendientes de las graficas
de temperatura vs. tiempo correspondiente a las cuatro experiencias realizadas con

aleaciones Pb-2%Sn.

EXPERIENCIA N° 1. Pb-2%Sn

—a— T18(Zona Columnar) |
© T20(Zona Columnar) |

335 +
S le
= g i
329';—ﬂﬂ_'
R —
325
5323 -:0
21
S 39 °
w317 o
315'—|—H—ﬁ—F+'4—4—F=—|—|—I—H—I—H—I—I—|—I—F—P—H—I—I—|—|—I—I—H
© % ¢ e PHES AR B




EXPERIENCIA N° 1. Pb-2%Sn
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EXPERIENCIA N° 2. Pb-2%Sn
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EXPERIENCIA N° 3. Pb-2%Sn
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EXPERIENCIA N° 4. Pb-2%Sn
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Figura 4.2. Zona del cambio de pendientes de la grafica de temperatura vs. tiempo
correspondiente a cada termocupla durante la solidificacion de las
aleaciones Pb-2%Sn. a) Experiencia N°1, b) Experiencia N° 2,
¢) Experiencia N°® 3, d) Experiencia N° 4.



En las graficas de las ampliaciones del cambio de pendientes detectado por
las termocuplas se observa que la respuesta de las termocuplas es diferente segun
se encuentren en la zona de crecimiento columnar , en la zona de TCE & en la zona

de crecimiento equiaxial.

Las termocuplas que se encuentran en la zona de TCE 6 en la zona de
crecimiento equiaxial detectan una recalescencia que no se detecta en las
termocuplas que se encuentran en la zona de crecimiento columnar, como se puede
observar en las graficas de la figura 4.2. Estos resultados coinciden con los
resultados de los trabajos de Kisakurek (1984)™ y los andlisis térmicos de Gandin y

Rappaz (1994)7" en aleaciones de Al-Si.

1.2. VELOCIDADES DE ENFRIAMIENTO.

Para lograr que la extraccion calérica sea desde la base en las experiencias
N° 1y 2 se trabajé con un disco de cobre de 1 cm de espesor colocado scbre el
serpentin de cobre, ver figura 3.2. A fin de aumentar la extraccién calérica, en las
experiencias N° 3 y 4 se reemplazé el disco de cobre por uno de aluminio de 0.2 cm
de espesor. Si bien la conductividad térmica del cobre es mayor que la del aluminio,
como se puede observar en la tabla 4.2, |a diferencia en los espesores entre ambos
discos hace que se obtenga un aumento del 35% en el flujo de extraccién calérica al

colocar el disco de aluminio.

Material Conductividad térmica lWIm.K}m_
20°C Punto de fusién
Cobre 398 134
Aluminio 273 104

Tabla 4.2. Conductividad térmica de los materiales de los discos de extraccion

calérica.
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Las velocidades de enfriamiento promedio de la aleacién en estado liquido y

sdlido obtenidas en las experiencias N° 1 a 4 se observan en la tabla 4.3:

N°de | Velocidad de enfriamiento | Velocidad de enfriamiento
Exp. de la aleacion liquida de la aleacion sdélida
[°C/min.] °Cimin.]
1 3.5 1.7
& 3.2 1.4
3 4.4 1
4 3.8 1.5

Tabla 4.3. Velocidades de enfriamiento promedio de las aleaciones de Pb-2%Sn.

En la tabla 4.3 se observa que las velocidades de enfriamiento son mayores

en las experiencias N° 3 y 4, en las que se utilizé el disco de aluminio.

1.3. SOBRECALENTAMIENTOS.

Los sobrecalentamientos medidos por cada termocupla se calculan en cada
una de las experiencias como la diferencia entre la temperatura maxima alcanzada
en los puntos donde se encuentra cada una de las termocuplas menos la
temperatura de inicio de la solidificacion, los valores obtenidos se indican en la
tabla 4 4.

En la experiencia N° 1 se colocaron todas las termocuplas dentro de un tubo
de vidrio de 0.8 cm de didmetro, en la termocupla T19 ocurrieron interferencias y no
midio la temperatura real en ese punto durante la solidificacién. Las mediciones de
esta termocupla no fueron incluidas en el andlisis. En las otras experiencias cada

termocupla fue colocada en un capilar de vidrio independiente, ver figura 3.1 y 3.2.
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N® Experiencia N* 1 Experiencia N° 2 Experiencia N°* 3 Experiencia N° 4
T max | Sobrecalent. | T 5. | Sobrecalent. | T méx | Sobrecalent. | T 5, | Sobrecalent.
T18| 489.2 167.3 480.8 158.9 5345 2126 366.1 442
T20 | 507.1 185.2 492.7 170.8 506.7 2378 429.4 78.8
T19 | —— —eeee 4951 173.2 559.7 2748 400.7 107.5
T21| 5154 193.5 497.5 175.6 603.9 282 4545 132.6
T23| 5119 180 4875 175.6 601.5 27986 462.9 141

Tabla 4.4. Sobrecalentamientos medidos por cada termocupla en cada experiencia

realizada con Pb-2%Sn.

En las cuatro experiencias se observa que el sobrecalentamiento medido por
la termocupla T18, ubicada més cerca de la base, es menor que en las otras

termocuplas ubicadas més arriba en la probeta.

1.4. VELOCIDADES DE LAS INTERFACES (L)(S+L), (S+L)(S) Y DE
SOLIDIFICACION LOCAL.

En la figura 4.3 se presentan las curvas de velocidad de |a interfaz (L)AS+L)
obtenidas en cada una de las experiencias realizadas con Pb-2%Sn en probetas

cilindricas rectas.

VELOCIDAD DE LA INTERFAZ(L)/(S+L)

-
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7 S S p

*+— Exp. N1
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Figura 4.3. Velocidad de la interfaz (L)(S+L). Experiencias N° 1, 2, 3y 4.
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En la figura 4.4 se presentan las curvas de velocidad de la interfaz (S+L)/(S)
obtenidas en cada una de las experiencias realizadas con Pb-2%Sn en probetas

cilindricas rectas.
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Figura 4.4. Velocidad de la interfaz (S+L)/(S). Experiencias N° 1, 2, 3 y 4.

En la figura 4.5 se presentan las curvas de velocidad de solidificacién local
obtenidas en cada una de las experiencias realizadas con aleacién Pb-2%Sn en

probetas cilindricas rectas.

VELOCIDAD DE SOLIDIFICACION LOCAL
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Figura 4.5. Velocidad de solidificacion local. Experiencias N° 1, 2, 3y 4.



Los valores de velocidades de ambas interfaces y de velocidad de

solidificacion local obtenidos en las experiencias N° 1 a 4 se detallan en la tabla 4.5,

Velacidad de la interfaz Velocidad de la interfaz Velocidad de solidificacion
(LY(S+L) [emis] (S+L)(S) [cmis] local [cmi/s]
N°de | Vi L'k Vi V4 v v2 vy V4 Vi v~ Vi V4~
exp.

1 =0.03 m—— 0.01 -004 | 0.05 —_— 0.007 | 0.014 | 0.025 - 0.023 | 0.011

2 0.005 | 0.025 | 0.058 | 0.025 | 0.004 | 0.017 | 0.029 | 0.025 | 0.02 | 0.05 | 0.058 -

3 0.005 | 0.007 | 0.058 | >0.03 | 0.005 | 0.005 | 0.029 | >0.03 oo 0.017 | 0.058 oo
4 0.004 | 0.008 | 0.008 | 0.042 | 0.004 | 0.008 | 0.007 | 0.021 o o= 0.028 | 0.042

Tabla 4.5. Velocidades de las interfaces (L)/(S+L), (S+L)/(S) y velocidades de

solidificacién local obtenidas en las experiencias realizadas con Pb-2%Sn

en probetas cilindricas rectas. Experiencias N° 1,2, 3 y

1.5. MACROGRAFIA Y ANALISIS DE LOS GRADIENTES DE

TEMPERATURA DE LA EXPERIENCIA N° 1.

La figura 4.6 muestra la probeta obtenida en la experiencia N° 1. El lugar

donde ocurrid la transicion es aproximadamente a 5.5 cm de |la base. Si bien en la

macrografia se trazé una linea de transicién de estructura a una altura de 5.5. cm

desde la base de la probeta, existe en la probeta una zona de transicién que va

desde los 4.5 cm hasta los 5.5 cm. Esto indica que la TCE no se produce en forma

abrupta sino gradualmente, coincidiendo con los resultados obtenidos por Gandin y
Rappaz (1994)"" y estan relacionados con los de Biloni Y Chalmers (1968)™ | en

los que se disturba la interfaz sélido - liquido durante la solidificacién unidireccional.




En la zona de TCE se observan pequefios granos equiaxiales que crecen
sobre los granos columnares. Por debajo de esta zona se observan granos
columnares verticales y granos columnares inclinados a 45°. Por encima se
observan granos equiaxiales que aumentan progresivamente de tamafio hacia la

parte superior de la probeta.

Figura 4.6. Probeta de aleacion Pb-2%Sn obtenida en la experiencia N° 1.

En la figura 4.7 se observa la gréfica de la variacion de los gradientes en
funcion del tiempo 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 27 minutos. Ademés en el gréfico se indica con una linea de
trazos y el numero de la termocupla el momento de inicio de la solidificacién que
detecta cada termocupla segun su posicion en la probeta. El gradiente calculado en
t = 0 corresponde al inicio de la solidificacién en el punto donde se encuentra la
termocupla T18, ubicada mas abajo en la probeta.



Debido a que las mediciones de la termocupla T19 no fueron incluidas en el
analisis, en la figura 4.7 se representan la variacion de tres gradientes en funcién
del tiempo. Ademas no se pudo obtener el valor del gradiente critico cuando ocurre

la transicion de estructura columnar a equiaxial.

U GraDets T0- MO0 18] —— GleOets T[N~ GIe0ela TIZRIOER Y

Figura 4.7. Grafica de los gradientes vs. tiempo. Experiencia N° 1.

Se puede observar en la figura 4.7 que los gradientes entre las termocuplas
T21 y T20 son altos, entre 5 °C/cm y 3.5 °C/cm, mientras que los gradientes entre
las termocuplas (T20 -T18) y (T23 - T21) son bajos, del orden de + 1 °C/cm. Los
gradientes negativos entre las dos termocuplas ubicadas en la parte de arriba (T23
y T21) se deben a que la solidificacion comenzé desde la parte superior de la
probeta.
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1.6. MACROGRAFIA Y ANALISIS DE LOS GRADIENTES DE
TEMPERATURA DE LA EXPERIENCIA N° 2.

En la figura 4.8 se muestra la macrografia de la probeta obtenida en la
experiencia N° 2. Se aprecia que los granos crecieron completamente columnares

hasta la zona de transicion de estructura comprendida entre los 3.7 y 4.5 cm desde

la base. Por encima de los 4.5 cm se observan granos equiaxiales pequefios.

frgacion

Figura 4.8. Probeta de aleacién Pb-2%Sn obtenida en la experiencia N° 2.

Como la transicién ocurrié entre las termocuplas T20 y T19 (més cerca del

punto donde esta la T19) hay que ver cémo son los gradientes en esa zona,
especificamente cémo varian Go y G3.

En la figura 4.9 se observa que cuando inicia la solidificacién en el punto

donde esté la termocupla T18 (la mas préxima a la base), el valor de G3 entre las
termocuplas T21 y T19 es de 4 °C/cm.



Cuando el inicio de la solidificacion es detectado por la termocupla T20 el
valor de G3 es de 1.5°C/cm y disminuye hasta un valor de 1.19 °C/cm cuando el
inicio de la solidificacion llega a la T19. Posteriormente cuando inicia la
solidificacion en el punto donde esta la termocupla T21 disminuye a un valor de 0.5
°C/cm. Cuando inicia la solidificacién en el punto donde esta la termocupla T23 su
valor es de -0.6 °C/cm. La TCE ocurre cercana a la posicién de la termocupla T19,
aproximadamente a los 9 minutos de iniciada la solidificacién. El gradiente en el
liquido adelante de la interfaz se hace negativo un lapso después. Cuando finaliza
la solidificacion en la posicién de la termocupla T19, G3 tiene un valor méximo

aproximado de 5°C/cm.

Cuando inicia la solidificacién en el punto donde esta la termocupla T18 (la
mas proxima a la base), el valor del gradiente G entre las termocuplas T19 y T20
es de 239 °C/lem. Cuando el inicio de la solidificacion es detectado por la
termocupia T20 el valor de G2 es de 1.8°C/cm y disminuye hasta un valor de
0.39° C/em cuando el inicio de la solidificacion llega a la termocupla T19, que es la

termocupla ubicada préxima al lugar donde ocurre la TCE.

Esto nos esta diciendo que el gradiente promedio en el liquido adelante de la
interfaz es menor que 1°Clcm, a los efectos de esta investigacién interesa captar
este momento critico cuando el gradiente disminuye a un valor minimo y ocurre la

generacion de nuevos granos.

El gradiente G1 mantiene en toda la gréfica un valor bastante alto, entre
8°Cl/em y 5°Cl/em, esto es debido a que la solidificacién ya ocurrié en esa zona y lo

que se esta representando es el gradiente en el sélido.

El gradiente G4 se mantiene en un valor promedio de 1.5°C/cm durante la
solidificacién, luego aumenta hasta 3°C/cm.
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EXPERIENCIA N° 2. GRADIENTES
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Figura 4.9 Grafica de variacion de los gradientes vs. tiempo. Experiencia N° 2.

En el momento en que el frente de inicio de la solidificacion o interfaz
(liquido)/(sdlido +liquido) se encuentra en el punto donde esta la termocupla T18 el

gradiente adelante de la interfaz es G4 y su valor es de 8.5 °C/cm.

Cuando el frente de inicio de la solidificacién se encuentra en la posicion de
la termocupla T20 el gradiente en el liquido adelante de la interfaz es Gz =15
*Clcm y el gradiente en la faz (sélido + liquido) es Gq = 4.2 °C/cm , detras de la

interfaz.

Cuando este frente llega a la termocupla T19 el gradiente adelante de la
interfaz es G3 = 1.19 °C/em y el de detras de la interfaz es G2 = 0.39 °C/cm.
Cuando el frente de inicio de la solidificacién llega a la termocupla T21 el gradiente
en el liquido adelante de la interfaz es G4 = 0.5 °Clem y el gradiente en la faz
(sélido +liquido) es G3 = 0.5 °C/em.

Cuando este frente llega a la termocupla T23 el gradiente detras de la
interfaz es G4 = 1.19 °Clcm.
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1.7. MACROGRAFIA Y ANALISIS DE LOS GRADIENTES DE
TEMPERATURA DE LA EXPERIENCIA N° 3.

En la figura 4.10 se puede observar la macrografia de la probeta obtenida en
la experiencia N° 3. Con la modificacion introducida en el dispositivo experimental,
que lleva a una mayor velocidad de enfriamiento, la transicién de estructura se

desplazé hacia la parte superior de la probeta ( 9.5 em de altura).

En la probeta se ven dos granos columnares grandes que crecen desde la
base de la misma, el del lado derecho se extiende hasta los 9.5 cm de altura

mientras que el del lado izquierdo crece hasta los 10 cm. Por encima de dicha altura

se observan granos equiaxiales pequerios.

g4

3

tl-u|:r‘f-4-1|-.'|ul.|lul|s||.

0

Figura 4.10. Probeta obtenida en |a experiencia N° 3 para el estudio de la transicién

columnar a equiaxial en aleaciones Pb-2%5Sn.
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En la figura 4.11 se observa la grafica de la variacién de los gradientes en
funcion del tiempo para cada par de termocuplas contiguas, durante un tiempo de
aproximadamente 30 minutos desde el inicio de la solidificacion (posicién de |a
termocupla T18). Por la posicién donde se observd que ocurre la transicién en la

macroestructura interesa analizar el gradiente Gy,

La posicion de la transicién se ubica en la figura 4.11 a los 15 minutos,
coincidiendo con el inicio de la solidificacién en los puntos donde estdn las
termocuplas T21 y T23. Se puede observar en la figura 4.9 que el gradiente Gy
parte de 1°C/cm y oscila entre valores positivos y negativos de + 1 °C/cm durante |a
solidificacion, esto es debido a un enfriamiento desde arriba de |a probeta. En el
punto critico donde ocurre la transicién alcanza el valor minimo critico de -0.8

*Clem.

Los otros gradientes G4, G2 y G3 mantienen valores mas elevados.

T T Gl=Defta T- ——— G2=Deita T{1). ——— Gi=0Oefa T[2]. —t— GdsDols Nz}—l
TEWN 20-18) 20001 20 PERAR 21px2I21) |
J

Figura 4.11. Gréfica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacién de la
aleacion Pb-2%Sn. Experiencia N° 3.
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En el momento en que el frente de inicio de la solidificacién o interfaz
(L)/(S+L) se encuentra en el punto donde esta la termocupla T18 el gradiente en el
liquido delante de la interfaz es G1 = 6.6 °C/lcm. Cuando el frente de inicio de la
solidificacion se encuentra en la posicion de la termocupla T20 el gradiente en el
liguido adelante de la interfaz es G = 3.2 °C/cm y el gradiente detras de la interfaz
es G4= 24 °C/cm. Cuando el frente de inicio de la solidificacion llega a la
termocupla T19 el gradiente en el liquido delante de la interfaz es G3 = 0.3 °C/cm,
el gradiente detras de la interfaz G, tiene el mismo valor. Cuando el frente de
solidificacion llega a la posicién de la termocupla T21 el gradiente en el liquido
delante de la interfaz es G4 = -0.8 °C/cm , el gradiente detras de la interfaz es G3 y
su valor es de 0.7 °C/cm. Para la termocupla T23, ubicada més cercana a la
posicion de la transicién de estructura Gg4 es el gradiente de la faz (sélido + liquido)
detras del frente de solidificacion que viene desde abajo y es el gradiente adelante

del frente de solidificacién que viene desde arriba.

1.8. MACROGRAFIA Y ANALISIS DE LOS GRADIENTES DE
TEMPERATURA DE LA EXPERIENCIA N°4.

En la experiencia N° 4 la transicién de estructura columnar a equiaxial ocurre
en la zona donde se encuentra la termocupla T21, a 7.5-8 cm de la base de |a

probeta, como se observa en la figura 4.12.
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Figura 4.12. Ambas caras de la probeta de aleacién Pb-2%Sn obtenida en la
experiencia N° 4,

En la figura 4.13 se observa la variacién de los gradientes vs. el tiempo para

cada par de termocuplas contiguas desde el inicio hasta el fin de la solidificacion.

EXPERIENCIA N° 4. GRADIENTES

12000
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T T Gi=Dela T{Z) —%—— GZaDully T{1§ ——X—— G3=Dols T{21- ——#—— GdDeka T{23-
1BVX20-18) 218200 TR 1-18) HWXEIET)

Figura 4.13. Gréfica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacién de la

aleacion Pb-2%Sn. Experiencia N° 4.
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De acuerdo con la posicion de la transicion de estructura obtenida en la
probeta interesan analizar los gradientes G3 y G4. Como se observa en la figura
4.13, el gradiente G3 en el liquido delante de la interfaz (liquido)/(sélido + liquido) al
igual que G1 y G2 se mantiene en valores muy altos. Cuando inicia la solidificacion
en el punto donde esta la termocupla T18 su valor es Gz = 7.64 °C/cm. Alcanza su
valor minimo de 3.35 °C/cm a los 17-18 minutos. Cuando termina de solidificar el

punto donde esta la termocupla T23, a los 21 minutos su valor aumenta.

El gradiente G4 comienza con un valor de 2.87°C/cm cuando inicia la
solidificacién en la posicién de la termocupla T18. Cuando comienza a solidificar el
punto donde se encuentra la termocupla T20 su valor es de 1.43°C/cm. Desciende
a 0.95°C/em cuando comienza a solidificar el punto donde est4 la termocupla T189.
En el punto critico donde ocurre la TCE su valor es de 0.48°C/em, un minuto
después cuando inicia la solidificacion el punto donde esta la termocupla T23, el
gradiente G4 se hace negativo e igual a -0.48 °C/cm. Finalmente cuando todo

solidifica el gradiente G4 alcanza un valor méximo de 4.5°C/cm.

2. EXPERIENCIAS REALIZADAS PARA EL ESTUDIO DE LA TRANSICION
COLUMNAR EQUIAXIAL EN PROBETAS RECTAS VARIANDO EL
CONTENIDO DE SOLUTO DE LA ALEACION.

Para analizar el efecto de variar la concentracion de aleante se realizaron
cinco experiencias variando el contenido de estafio como se puede observar en la
tabla 4 6.
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Experiencia N° | Concentracién (% peso Sn)
5 4
6 10
7 20
8 30
9 40

Tabla 4.6. Variacion del contenido de estafio en las experiencias N° 5a N° 9.

2.1. CURVAS DE TEMPERATURA vs. TIEMPO.

Al aumentar el contenido de estafio de la aleacién Pb - Sn la temperatura

para el comienzo de la solidificacion disminuye, y varia la diferencia:

donde:
TL =temperatura de la linea liquidus

Ts =temperatura de la linea solidus

como puede observarse en la figura 4.14 que corresponde a la gréfica de
temperatura versus tiempo de cada experiencia. En dicha figura se presenta la
curva de enfriamiento de cada aleacién Pb-Sn y ademds la zona ampliada del

cambio de pendientes.

En la mayoria de las experiencias se puede observar que las termocuplas
que se encuentran en la zona de crecimiento equiaxial detectan una recalescencia
que no se detecta en las termocuplas que se encuentran en la zona de crecimiento

columnar.
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EXPERIENCIA N° 5. Pb-4%Sn
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EXPERIENCIA N° 6. Pb-10%Sn
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EXPERIENCIA N° 7. Pb-20%Sn.
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EXPERIENCIA N* 8. Pb-30%Sn
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EXPERIENCIA N* 9. Pb-40%Sn
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Figura 4.14. Gréfica de temperatura vs. tiempo correspondiente a cada termocupla

durante la solidificacion de las aleaciones: a) Pb-4%Sn, b) Pb-10%Sn,

c) Pb-20%Sn, d) Pb-30%Sn, e) Pb-40%Sn.
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2.2. VELOCIDADES DE ENFRIAMIENTO.

Las velocidades de enfriamiento promedio de las aleaciones en estado

liquido y solido obtenidas en cada experiencia se observan en la tabla 4.7:

N°® | Velocidad de enfriamiento | Velocidad de enfriamiento
de de la aleacién liquida de la aleacion sélida
exp. [°C/min.] [*C/min.]

5 9.3 2

6 3.4 2

7 3.2 1.7

8 2.3 1.3

9 1.5 1

Tabla 4.7. Velocidades de enfriamiento promedio de las aleaciones solidificadas en

las experiencias N° 5a N° 9.

2.3. SOBRECALENTAMIENTOS.

Los sobrecalentamientos medidos por cada termocupla en las distintas

experiencias se indican en |a tabla 4.8.

N° Experiencia N° § Experiencia N° & Experiencia N° 7
T max |Sobrecalent. | T 4, | Sobrecalent. | T sy | Sobrecalent.
T18| 4449 128.5 3924 92.4 3493 69.3
T20 | 4772 160.8 4342 134.2 380 110
T19| 5058 189.4 454 .1 164.1 4308 150.6
T21| 513.1 186.7 479.8 178.6 454 5 174.5
T23 | 5142 187.8 482 182 471.2 191.2
N° Experiencia N° 8 Experiencia N 9
T may |Sobrecalent. | T 54, | Sobrecalent.

Ti8| 4378 172.8 382.5 122.5

T20 | 4428 17786 400.7 160.7

T18 | 466.5 201.5 448.1 206.1

T21| 468.8 203.8 457 .6 2276

T23 | 48786 202.6 483.2 243.2

Tabla 4.8. Sobrecalentamientos medidos en las experiencias N° 5 a N° 9.
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2.4. VELOCIDADES DE LAS INTERFACES (L)/(S+L), (S+L)}(S) Y
VELOCIDAD DE SOLIDIFICACION LOCAL.

En la figura 4.15 se presentan las curvas de velocidad de la interfaz (LY(S+L)
obtenidas en cada una de las experiencias realizadas variando la concentracion de

estano en las probetas cilindricas rectas.

VELOCIDAD DE LA INTERFAZ (L)/(S+L)
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[—M—Exp. \°5 (Pb 4% Sn) |
| —&— Exp. N" 6 (Pb 10%5n)
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® Exp N°8 (Pb 30% Sn)
| —8— Exp. N" 8 (Pb 40%,5n)
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Figura 4.15. Velocidad de la interfaz (L)/(S+L) de las experiencias N° 5a N° 9.

En la figura 4.16 se presentan las curvas de velocidad de la interfaz (S+L)(S)

obtenidas en las experiencias N°* 5a N° 9.

VELOCIDAD DE LA INTERFAZ (S+L)/(S)
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Figura 4.16. Velocidad de la interfaz (S+L)/(S) de las experiencias N° 5 a N° 9,
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En la figura 4.17 se presentan las curvas de velocidad de solidificacién local

obtenidas en cada una de las experiencias realizadas variando la concentracién de

estafno en las probetas cilindricas rectas.
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Figura 4.17. Velocidad de solidificacién local. Experiencias N° 5 a N° 9.

En la tabla 4.9 se resumen los valores de velocidades obtenidos.

Velocidad de la interfaz Velocidad de la interfaz Velocidad de solidificacion |
(LM(S+L) [cm/s] (S+L)/(S) [cm/s] local [cm/s] |
N°de| V1 V2 V3 V4 VI' | V2 | V3 | v | v | vz | V3 | s
exp.
5 0.010 | 0.008 | 0.042 | -0.014 | 0.004 | 0.005 | 0.014 | 0.042 | 0.006 | 0.013 | 0.021 | 0.01
6 |0.005)0.005 ) 0.010 | 0.042 | 0.005 | 0.005 | 0.010 | 0.021 | = = w | 0.042
7 | 0.005 | 0.004 | 0.014 | 0.014 | 0.010 | 0.010 | 0.014 | 0.008 | -0.01 [-0.007| « | 0.019
8 |0.004 | 0.006 | 0.014 | 0.014 | 0.004 | 0.006 | 0.008 | >0.04 |-0.021| [ 0.018 |-0.021
9 | 0.004 | 0.005 | 0.010 | 0.021 | 0.006 | 0.005 | 0.010 | >0.04 | -0.042| 0.042 | - |-0.021

Tabla 4.9. Velocidades de las interfaces (L)/(S+L), (S+L)/(S) y velocidades de

solidificacion local obtenidas en las experiencias N° 5 a N° 9.
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2.5. MACROGRAFIA Y ANALISIS DE LOS GRADIENTES DE
TEMPERATURA DE LA EXPERIENCIA N° 5,

En la experiencia N° 5 los granos columnares crecen hasta una altura de 5
cm desde la base de la probeta, como puede observarse en figuras 4.18 a) y b). que

corresponden a dos secciones distintas de la misma probeta.

Figura 4.18.a) y b).Secciones distintas de la probeta de aleacién Pb-4%Sn obtenida

en la experiencia N°5.

Mediante el microscopio metalogréfico invertido modelo EPIPHOT-TME se
pudo apreciar que las pequefias manchas blancas que cubren la probeta son
dendritas (se aprecian mejor en la macrografia 4.18.b), su crecimiento es
cooperativo y segun el eje longitudinal hasta una altura de 5 cm desde la base de
la probeta, a partir de ese punto su crecimiento es equiaxial. Es decir, que se
observé que el cambio de comportamiento (crecimiento cooperativo de dendritas -
crecimiento equiaxial de dendritas) coincide con la zona de la probeta en la

macrografia donde los granos cambian de estructura columnar a equiaxial.
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En la figura 4.19 se graficaron los gradientes vs. el tiempo durante la
solidificacion de la aleacion Pb-4%Sn. Se observa en la gréfica que el inicio de la
solidificacién de la termocupla T23 se ubica entre las termocuplas T20 y T21, esto
es debido a que en esta experiencia también hay un frente de solidificacién que
avanza desde arriba hacia abajo de la probeta. Como la transicién ocurrié a 5 cm
desde la base de la probeta, coincidiendo con la posicién de la termocupla T19 hay
que ver como es la variacién de los gradientes G y G3. El gradiente Go se
mantiene en valores muy altos al igual que el gradiente G4, aproximadamente 3 -7
*Cl/cm, su valor minimo ocurre a los 13 minutos y es de 2.39 °C/cm. Al alcanzar en
el mismo lapso a las termocuplas T19 y T21 su valor vuelve a aumentar (G; = 5.26
°Clem). El gradiente G3 parte de un valor de 2.39 °C/cm donde esta la termocupla
T18. Cuando inicia la solidificacién el punto donde estd la termocupla T20
disminuye su valor a 0.95°C/cm. A los 20 min. inicia la solidificacién el punto donde
esta la termocupla T19 ( donde ocurre la TCE), el valor del gradiente G3 es +
0°C/em; G3 es el gradiente en el liquido delante de la interfase (liquido)/(sélido +
liquido), en el momento en que pasa el frente de solidificacién por la termocupla
T19 (cuando ocurre la transicion columnar a equiaxial) adquiere un valor minimo

critico de + 0°Clem.

GRADENTE ("Caomy)
T T T W T R

Figura 4.19. Gréfica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacién de la

aleacion Pb-4%Sn. Experiencia N° 5.
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2.6. ANALISIS DE LOS GRADIENTES DE TEMPERATURA DE LA
EXPERIENCIA N° 6.

En la probeta obtenida en la experiencia N° 6 no se ha podido delinear la
estructura granular, lo que impidi® observar dénde ocurre la transicién columnar a
equiaxial (TCE). Las diferentes técnicas metalogréficas realizadas repetidas veces bajo
un numero de condiciones fueron infructuosas. Sin embargo, observando la probeta en
el microscopio Optico metalografico, se encontré que las dendritas que cubren la
probeta siguen un crecimiento cooperativo y segun el eje longitudinal de la probeta
hasta una altura aproximada de 9.5 cm desde la base, a partir de ese punto su
crecimiento es equiaxial. Las estructuras de dendritas cooperativas, paralelas en dreas
relativas grandes corresponden a granos crecidos en forma columnar y las estructuras
mas pequefas con orientaciones en todas direcciones se asocian con la estructura de
granos equiaxiales. Este procedimiento alternativo permitié ubicar la zona de la TCE
en las probetas resultantes de las experiencias en las que se utilizé concentraciones
mayores de estafio. En la figura 4.20 se graficaron los gradientes vs. el tiempo durante

la solidificacion de |a aleacién Pb-10%Sn.

EXPERIENCIA N°8: Pb-10%Sn. GRADIENTES
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Figura 4.20. Gréfica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacion de la

aleacion Pb-10%Sn. Experiencia N° 6.
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Como la TCE ocurrié a 9.5 cm de altura de probeta, el gradiente a analizar es
G4. Se observa en la figura 4.19 que el valor minimo de G4 = +0°Cl/cm ocurre en el
lapso en que inicia la solidificacion la zona donde se ubica la termocupla T23, dicha
zona coincide con la altura en la probeta donde las dendritas no mantienen su

direccion de crecimiento segun el eje longitudinal (9.5 cm).

De la grafica de la figura 4.21 que corresponde a los gradientes en funcion del
tiempo durante toda la experiencia se observa que los unicos puntos donde el
gradiente G4 tiene el valor de +0°C/cm coincide con el lapso en que el frente de
solidificacion alcanza la termocupla T23. Es decir que alli estan dadas las condiciones
de un gradiente minimo para el cambio de crecimiento columnar a equiaxial. El
gradiente detras de la interfaz G3 cuando ocurre la transicién tiene un valor 3.82

°C/cm. Los otros gradientes mantienen durante toda la experiencia valores mas altos.

EXPERIENCIA N*® 6:Pb-10%Sn. GRADIENTES

Figura 4.21. Grafica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacion de la
aleacion Pb-10%Sn. Experiencia N° 6.
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2.7. ANALISIS DE LOS GRADIENTES DE TEMPERATURA DE LA
EXPERIENCIA N° 7

En la probeta obtenida en la experiencia N° 7 no se ha podido observar en la
macroestructura la zona de transicién. Observando la probeta en el microscopio éptico
invertido EPIPHOT-TME se vio que las dendritas crecen en forma cooperativa, paralela
al eje longitudinal de la probeta como se muestra en la figura 4.22 hasta una altura de
9 cm desde la base de la probeta (entre las termocuplas T21 y T23), a partir de ese

punto su crecimiento es equiaxial.

Figura 4.22. Micrografia de la probeta de aleacion Pb-20%Sn tomada a 5 cm de la
base (100X). Experiencia N° 7.

En la figura 4.23 se graficd la variacion de los gradientes vs. el tiempo durante

toda la experiencia con aleacion Pb-20%Sn.
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Se observa que el gradiente G4 tiene un valor de 4.3 °C/cm cuando inicia la

solidificacion el punto donde se encuentra la termocupla T18, cuando inicia la

solidificacion el punto donde se encuentra la termocupla T20 su valor es de 3.8 °C/cm,

al iniciar la solidificacion el punto donde se encuentra la termocupla T19 su valor

disminuye a 2.39°C/cm. En el punto donde se encuentra la termocupla T21 su valor es

de 1. 83 °C/em. El valor minimo critico de G4=0.95°C/cm ocurre en el lapso donde

inicia la solidificacion la zona donde se ubica la termocupla T23, dicha zona coincide

con la altura en la probeta donde las dendritas no mantienen su direccion de

crecimiento segun el eje longitudinal ( 9 cm). Cuando finaliza la solidificacion

registrada por la ultima termocupla, el gradiente en el liquido adelante de la interfaz

(L)/(S+L) alcanza un maximo de 3.6 °C/cm.

Los otros gradientes mantienen durante toda la experiencia valores mas altos.

“I’ EXPERIENCIA N° 7: Pb-20%5n. GRADIENTES
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Figura 4.23. Gréfica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacion de la

aleacion Pb-20%Sn. Experiencia N° 7.
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2.8. ANALISIS DE LOS GRADIENTES DE TEMPERATURA DE LA
EXPERIENCIA N° 8.

No se pudo delinear la estructura de la probeta obtenida en esta experiencia
pero realizando observaciones en el microscopio metalografico invertido se tomé la
micrografia de la figura 4.24 (100X) a una distancia aproximada de 6.5 cm desde la
base de la probeta. En la figura se observan los extremos de las dendritas (lado
izquierdo) que siguen una distribucién cooperativa en linea recta a lo largo del eje
longitudinal de la probeta y el inicio de la zona equiaxial que muestra una estructura

dendritica desordenada (lado derecho).

Figura 4.24. Micrografia de la probeta de aleacién Pb-30%Sn tomada en la zona
donde ocurre la TCE (100X). Experiencia N° 8.
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En la figura 4.25 se grafican los gradientes vs. el tiempo para cada par de
termocuplas contiguas desde que inicia la solidificacién en el punto donde esta la

termocupla T18 hasta el fin de la solidificacién registrado por la termocupla T23.

EXPERIENCIA N* 8: Pb-30%Sn. GRADIENTES
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Figura 4.25. Gréfica de los gradientes vs. el tiempo durante |a solidificacion de la
aleacion Pb-30%Sn. Experiencia N° 8.

En la figura 4.25 el gradiente G tiene un valor de 2.86 °C/cm cuando inicia la
solidificacion el punto donde se encuentra la termocupla T18, cuando inicia la
solidificacion el punto donde estd la termocupla T20 su valor es 2.39 °Clcm, el
gradiente G en el liquido adelante de la interfaz alcanza un valor minimo de 1.43
°C/lem en la posicion de la termocupla T19, ubicada mas proxima a la zona de
transicion de estructura, posteriormente el valor de G; aumenta a un valor promedio de

2.39 °C/cm hasta los 23 minutos, luego disminuye su valor.

El gradiente G3 comienza con un valor de 1.43°C/cm cuando inicia la
solidificacion en la posicion de la termocupla T18 , tiene un valor de 0.95 °Cl/cm
cuando inicia la solidificacion el punto donde estd la termocupla T20 y va
disminuyendo hasta alcanzar su minimo valor (Gg = +0°C/cm) en el instante t = 9 min

cuando el frente de solidificacion alcanza la posicién de la termocupla T189.
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La distancia de 6.5 cm desde la base de la probeta donde ocurre el desorden de
las dendritas coincide con este valor de gradiente critico Ga = +0°C/cm en la posicion

de la termocupla T19 ubicada a 7.5 cm de altura.

El gradiente G4 en la figura 4.25 tiene un valor promedio de G4 = +0°C/cm,
salvo entret =12 miny t=16 min. que tiene un valor negativo de -0.5°C/cm. Ent= 10
min. donde comienza |a solidificacion en las dos termocuplas superiores T21 y T23 el

valor de G4 es de + 0°C/cm.

El gradiente G4 mantiene un valor aproximadamente constante de 2.5°C/cm

hasta los 22 minutos y luego disminuye su valor.

En la figura 4.25 se observa una disminucién en los valores de los cuatro
gradientes que se corresponden con los lapsos de fin de la solidificacién detectados

por las cinco termocuplas.

2.9. ANALISIS DE LOS GRADIENTES DE TEMPERATURA DE LA
EXPERIENCIA N° 9,

Examinando la probeta en el microscopio dptico se encontrd que las dendritas
crecen en forma cooperativa en la direccion del eje longitudinal hasta una altura de 5

cm desde la base de la probeta, luego su crecimiento es equiaxial.

En la figura 4.26 se graficaron los gradientes vs. tiempo, se observa que los
gradientes G4 y G2 van disminuyendo desde valores muy altos (9 y 11 °Clcm
respectivamente) hasta alcanzar un valor promedio de 5°C/lcm cuando ya ha
solidificado la zona donde se encuentran las termocuplas T18 y T20.
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Los gradientes G3 y G4 parten de valores mas bajos (5 y 4 °Clem
respectivamente) y ambas curvas marcan un valor de gradiente minimo. Gz alcanza
un valor minimo de 0.49 *C/cm cuando finaliza la solidificacién en los puntos donde se
ubican las termocuplas T19 y T21 y G4 alcanza un valor minimo de -0.14°C/cm

cuando finaliza la solidificacién en el punto donde se ubica la termocupla T23.

EXPERIENCIA N° 9: Pb-40%Sn. GRADIENTES
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Figura 4.26. Grafica de los gradientes vs. el tiempo. Pb-40%Sn. Experiencia N° 9.
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EXPERIENCIAS REALIZADAS PARA EL ESTUDIO DE LA

TRANSICION COLUMNAR EN PROBETAS
SOLIDIFICADAS EN MOLDES CON RESTRICCIONES DE
AREA.

El objetivo de las siguientes experiencias es el de estudiar la transicién de
estructura columnar a equiaxial en probetas solidificadas en moldes de vidrio con
distintas formas y tamarios de restriccién o estrangulamiento ademés del método

de la "cola de chancho".

En los ultimos afios se ha puesto mucho esfuerzo en el desarrolio de técnicas
para producir monocristales de una orientacién deseada, esto es, de alta pureza,

elevada homogeneidad y perfeccion cristalina elevada.

Los métodos que se utilizan para el crecimiento de monocristales a partir del
liquido se basan en el principio simple de que la extraccién de calor latente debe
alcanzarse sin dejar sobreenfriar suficientemente al liquido para permitir la
nucleacion de nuevos cristales; esto requiere que la extraccién de calor sea por
conduccion a través del cristal existente. En la practica requiere de un sumidero de
calor que elimina calor del cristal y de una fuente de calor que suministra calor al
liquido. Un sistema que mantenga en el liquido un gradiente de temperatura que
sea suficiente para prevenir la nucleacién y exiraer calor a través del cristal,
permitira el crecimiento del cristal Existenteﬁq, Este es el principio utilizado en la
obtencién de fundiciones de aleaciones monocristalinas, como por ejemplo, en los

alabes de las turbinas de gas solidificadas direccionalmente”
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Durante el crecimiento se deben controlar las caracteristicas del cristal:
orientacion, forma, composicién, perfeccion. El control de la orientacidn se obtiene
generalmente al comienzo utilizando una semilla de cristal de orientacién
apropiada. La pureza se obtiene mediante el uso de métodos quimicos vy

generalmente evitando la contaminacion durante la fundicién y crecimiento.

El método utilizado para tratar de obtener estructuras monocristalinas en las
experiencias efectuadas no fue a partir de semillas, tampoco se utilizé una fuente de
calor que suministra calor al liquido sino que la formacién de las estructuras
monocristalinas se puede entender de la siguiente manera: durante las primeras
etapas del crecimiento, cuando la longitud de la zona columnar ha progresado una
cierta distancia de la zona chill, los granos entran en una restriccion que se coloca
en el camino del crecimiento de los cristales. Como resultado se pretende que uno
de los granos pueda continuar creciendo por encima de la restriccion o

estrangulamiento, como puede observarse en la figura 5.1.

Molde de vidrio

Figura 5.1. Método utilizado para tratar de obtener estructura monocristalina en las
experiencias N° 10 a N° 20.
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El crecimiento y la calidad de los monocristales requiere que la interfaz
sOlido-liquido sea plana , al menos localmente. Esto es, la formacién de celdas o
dendritas, debe evitarse, y esto es debido a que los cristales deben crecer con
gradientes térmicos en el liquido, G suficientemente altos y con velocidades de
crecimiento, R suficientemente bajas. Bajo estas condiciones, se evita |a

interrupcidn del frente de interfaz pfanum

En las experiencias realizadas se han obtenido estructuras bicristalinas,
tricristalinas y tetracristalinas pero no se ha conseguido crecer un monocristal.
También se han obtenido estructuras completamente equiaxiales y estructuras

mixtas, esto es con transicion columnar a equiaxial.

A continuacién se describen las experiencias N° 17, 13 y 16. Las otras

experiencias se detallan en el Apéndice II.

1. EXPERIENCIA N° 17.

En la experiencia N° 17 se empleé el método de la cola de chancho; que
consiste en utilizar un molde cilindrico recto soldado en su parte superior con cono
y una espiral interior que semeja una cola de chancho a fin de lograr la reduccién
de area permitiendo que un sélo grano o unos pocos atraviesen la espiral. Ver

figura 2.7.

En esta experiencia no se tomaron datos de temperatura vs. tiempo durante
la solidificacion.

En la figura 5.2 se muestra el esquema del horno con el molde en su interior.
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TEMPERATLIRA DEL CONTROLADOR: 330°C
TEMPERATLIA OE LA PUNTA FRIA: 570

TEMPERATLIRA AMBIENTE: 19°C
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Figura 5.2. Esquema del horno con el molde en su interior. Experiencia N° 17.

En la figura 5.3 se muestra la macrografia de la probeta obtenida.

Figura 5.3. Probeta de aleacion Pb-2%Sn obtenida en la experiencia N° 17.
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En la figura 5.3 se puede apreciar que se ha obtenido un bicristal ya que a
partir de la boca del cono crecen dos granos columnares grandes hasta una altura

de 6.5 cm por encima de la boca del cono, donde se produce la TCE.

2. EXPERIENCIA N° 13,

En la experiencia N° 13 se utilizé el molde de vidrio recto conteniendo en el
interior un cono invertido apoyado en la parte inferior y fijado mediante soldadura de
vidrio a los bordes internos del molde de |a figura 2.4. El detalle del horno con la
probeta en su interior y la disposicién de las termocuplas se puede ver en la figura

5.4,

Figura 5.4. Esquema del horno que muestra la probeta y la distribucion de las
termocuplas. Experiencia N°® 13.
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Con este disefio de molde de vidrio se ha logrado que no queden espacios
con aire dentro y fuera del molde, de esta manera se obtuvo la extraccion calérica

direccional desde la parte inferior del hormo.

3. EXPERIENCIA N° 16.

En la experiencia N° 16 se trabajo con el disefio de molde de Ia figura 2.6. A
fin de aumentar la extraccion calérica desde la base se colocé encima del serpentin
de cobre papel de aluminio de 50 micrones de espesor en lugar del disco de
aluminio. El detalle del horno, el molde y la disposicién de las termocuplas se

observa en la figura 5.5.

Figura 5.5. Esquema del horno que muestra la probeta en su interior yla

distribucion de las termocuplas. Experiencia N° 16.
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4. CURVAS DE TEMPERATURA VS. TIEMPO.

En la figura 5.6 se presentan las curvas de temperatura vs. tiempo de cada

termocupla obtenidas durante la solidificacion de las aleaciones Pb-2%Sn por el
método de reduccion de area.
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EXPERIENCIA N° 16. Pb-2%Sn
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Figura 5.6. Grafica de temperatura vs. tiempo correspondiente a cada termocupla

durante la solidificacion de las aleaciones Pb-2%Sn.

a) Experiencia N°13, b) Experiencia N° 16.

132



5. VELOCIDADES DE ENFRIAMIENTO.

Las velocidades de enfriamiento promedio de la aleacién en estado liquido y

solido obtenidas en las experiencias N° 13 y N° 16 se observan en la tabla 5.1

N°de| Velocidad de enfriamiento Velocidad de enfriamiento
exp. | de la aleacidn liquida [°C/min.] | de la aleacién sélida [Clmin.]
13 2.5 1.8
16 3.4 1.6

Tabla 5.1. Velocidades de enfriamiento promedio de la aleacién obtenidas en las

experiencias N°* 13 y 16.

6. SOBRECALENTAMIENTOS.

Los sobrecalentamientos medidos por cada termocupla en ambas

experiencias se indican en la tabla 5.2.

N° Experiencia N° 13 Experiencia N° 16
T mayx, | Sobrecalentamiento | T 4« | Sobrecalentamiento
T18 | 351.7 298 489.2 167.3
T20 | 379.2 oi.0 533.4 211.5
T19 | 398.3 76.4 517.8 195.9
T21 | 410.3 88.4 545.3 2234
T23 | 418.7 96.8 547.7 225.8

Tabla 5.2. Sobrecalentamientos medidos por cada termocupla en las experiencias
N° 13y N° 16.
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7. VELOCIDADES DE LAS INTERFACES (L)/(S+L), (S+L){S) Y VELOCIDADES
DE SOLIDIFICACION LOCAL.

En la figura 5.7 se presentan las curvas de velocidad de la interfaz (LM(S+L)

obtenidas en cada una de las experiencias realizadas con Pb-2%Sn en probetas

cilindricas rectas con restriccién de drea.
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Figura 5.7. Velocidad de la interfaz (L)/(S+L) de las experiencias N° 13 y 16.

En la figura 5.8 se presentan las curvas de velocidad de la interfaz (S+L)/(S).
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Figura 5.8. Velocidad de la interfaz (S+L)/(S) de las experiencias N° 13 y 16.
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En la figura 5.9 se presentan las curvas de velocidad de solidificacién local

obtenidas en cada una de las experiencias realizadas con Pb-2%Sn en probetas

cilindricas rectas con restriccion de drea.
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Figura 5.9. Velocidad de solidificacion local de las experiencias N° 13 y 16.

Los valores de velocidades de ambas interfaces y de velocidad de
solidificacion local obtenidos se detallan en la tabla 5.3.

Velocidad de la interfaz

Velocidad de la interfaz

Velocidad de solidificacion I

(LY (S+L) [cm/s] (S+L)/(S) [cm/s] local [cm/s] I

N°de | V1 V2 V3 V4 vt v2 V3 | Ve | Vit | v | Ve w-t
exp.

I

13 | 0.006 | 0.006 | 0.011 | >0.03 | 0.006 | 0.006 | 0.008 | 0.016 | 0.033 | 0.033 | 0.029 ﬂ.ﬂﬂﬂ,

16 | 0.005 | 0.006 | 0.01 | 0.028 | 0.005 | 0.006 | 0.01 | 0.009 oo o oo D.ﬂ‘!:

Tabla 5.3. Velocidades de las interfaces (L)/(S+L), (S+L)/(S) y velocidades de

solidificacion local obtenidas en las experiencias N° 13 y 16.
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8. MACROGRAFIA Y ANALISIS DE LOS GRADIENTES DE TEMPERATURA DE
LA EXPERIENCIA N° 13.

Al realizar el corte longitudinal de |a probeta obtenida en la experiencia N° 13
se observo que se fisurd la soldadura del cono de vidrio y este se inclind, debido a
esto, en la macroestructura obtenida se puede ver que un grano parte desde el
centro del cono hasta la punta del agujero dejado por la termocupla T19 pero no se

puede saber si a través del cono ha crecido un sélo grano o varios.
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Figura 5.10. Macroestructura de la probeta obtenida en la experiencia N° 13 .

El crecimiento columnar vertical se observa hasta una altura de la probeta de
9.5 ¢cm a partir de la base de la probeta y de 6.5 cm a partir de la posicion de la
termocupla T18 , mas arriba se ven granos equiaxiales pequerios. Por debajo de la
marca dejada por el cono se ven varios granos columnares inclinados que no

contindan por encima del cono (no se puede apreciar en |a fotografia tomada).
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En la figura 511 se graficaron los gradientes vs. el tiempo durante la
solidificacion de la aleacion Pb-2%Sn.
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Figura 5.11. Grafica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacion de la

aleacion Pb-2%Sn. Experiencia N° 13.

Por la posicion donde ocurrid la transicion (9.5 cm) el gradiente a analizar es
G4. Se observa en la figura 5.10 que el valor minimo de G4 = £0°C/cm se alcanza 2
minutos previos al instante donde inician la solidificacion las zonas donde se ubican
las termocuplas T21 y T23 y lo mantiene durante el lapso de 4 minutos, con este
valor minimo critico del gradiente en el liquido delante de la interfaz (L)/(S+L) ocurre
la generacion de granos con una nueva estructura equiaxial. El gradiente G3 tiene
un valor de 4.8 °C/cm cuando inicia la solidificacion en la posicion de la termocupla
T18, alcanza su valor minimo cuando inicia la solidificacion en la posicion de la
termocupla T19 (G3 = 1.79 °Clcm), a los 10 min. cuando inicia la solidificacién en la
posicién de la termocupla T21 el valor de Gz aumenta a 3.58°C/em. Gz = 1.79
°Cl/cm es el gradiente detras de la interfaz cuando el frente de solidificacion alcanza
la posicion de la termocupla T21 y se produce la TCE. Los gradientes Gq y G2

mantienen valores mas altos durante la solidificacion.
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9. MACROGRAFIA Y ANALISIS DE LOS GRADIENTES DE TEMPERATURA DE
LA EXPERIENCIA N° 18.

En la macroestructura obtenida en la experiencia N° 16 se observd que
crecen tres granos a partir de la boca del cono, los dos laterales crecen hasta una
altura de 3 cm por encima de la boca del cono y el del centro crece hasta 9 cm por
encima de la boca del cono. La TCE ocurre préxima a la posicion de la termocupla

T23, como se observa en las figuras 5.12. a) y 5.12. b).
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a) b)
Figura 5.12. a) Macroestructura de la probeta. b) Ambas caras de la probeta que

muestran granos columnares hasta una altura de 9 cm.
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Al graficar los gradientes vs. el tiempo en la figura 5.13 se observa que
cuando ocurre la TCE el gradiente G4 en el liquido delante de la interfaz adquiere

un valor minimo critico de 0.7 *C/cm, el gradiente G3 detras de la interfaz adquiere
un valor de 4.2 °C/cm.

Los otros gradientes mantienen valores muy altos, entre 4 y 8 °C/cm.
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Figura 5.13. Grafica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacion de la
aleacién Pb-2%Sn. Experiencia N° 16.
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CAPITULO VI

ANALISIS DE RESULTADOS.

1. ESTUDIO DEL EFECTO DE LA VELOCIDAD DE ENFRIAMIENTO EN LA
LONGITUD DE LA ZONA COLUMNAR.

Se tomaron las velocidades de enfriamiento promedio en estado liquido
calculadas para cada experiencia de solidificacién direccional de las aleaciones de
Pb-2%Sn utilizando la misma geometria cilindrica de las probetas para efectuar la
comparacion. Un resumen de las velocidades de enfriamiento calculadas en las
distintas experiencias y las longitudes de las zonas columnares medidas a partir de

la base para cada una de las probetas se observa en la tabla 6.1.

Longitud de la zona columnar

N® Velocidad de

|
Exp. | enfriamiento promedio | minima (cm) |méxima (cm)| promedio ﬁr:m)J

de la aleacién en estado

liguida (°C/min)
2 3.2 7 45 41 ;
1 35 45 5.5 5.0 I
4 3.8 7.5 8.0 7.75 i
3 4.4 9.5 10.0 9.75 |

Tabla 6.1. Velocidades de enfriamiento promedios y las correspondientes

longitudes de la zona columnar determinadas a partir de la base.

Se puede apreciar en la figura 6.1 que a medida que se aumenta la velocidad
de enfriamiento en el liquido aumenta la longitud de la zona columnar y que la
dependencia es casi lineal con un coeficiente de correlacién de 0.94 si se toma la
longitud maxima de la zona columnar y un coeficiente de correlacién de 0.96 si se

toma la longitud minima.
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Las expresiones de las rectas de regresion son:

AT
L= 4.'?6.(5] -10.7 (cm) (6.1)

tomando la longitud maxima de la zona columnar, y

L =5.10, [%) -127  (cm) (6.2)

tomando la longitud minima de la zona columnar.

Si se toma un promedio entre las dos rectas obtenidas anteriormente, las

expresiones se reducen a:

AT
L= 4.93.(;;} -1L7  (em) (6.3)

LONGITUD DE LA ZONA COLUMNAR vs. VELOCIDAD DE ENFRIAMIENTO

Pb2% 5Sn
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Figura 6.1. Longitud de la zona columnar vs. velocidad de enfriamiento. Pb-2%Sn.
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En la figura 6.1 puede observarse que si se toma la longitud minima de la
zona columnar para velocidades de enfriamiento menores a 2.3°C/min el
crecimiento es equiaxial y por encima de dicho valor el crecimiento es columnar. Si
se toma la longitud maxima de la zona columnar el valor limite para el crecimiento

columnar es 2.5°C/min.

2. ESTUDIO DEL EFECTO DE LA CONCENTRACION DE LA ALEACION EN LA
LONGITUD DE LA ZONA COLUMNAR.

Dado que existe una dependencia lineal de la longitud de la zona columnar
con la velocidad de enfriamiento en el rango examinado para aleaciones Pb-2%Sn
y que sigue la ecuacién 6.3, se supone que a mayores concentraciones de estafio
la longitud de la zona columnar tiene una dependencia lineal con la velocidad de
enfriamiento y que dichas lineas son paralelas a la obtenida para las experiencias
realizadas con aleaciones de Pb-2%Sn. La pendiente podria variar dependiendo del
contenido de estario de la aleacion. En la figura 6.2 se observa que a medida que
se aumenta la concentracion de estafio de la aleacion, la velocidad de enfriamiento
debe disminuir para obtener la misma posicién de la transicién. De acuerdo a la
suposicion hecha se obtiene que un aumento de concentracidn influye sobre la
longitud de la zona columnar; ya que para una misma velocidad de enfriamiento la
longitud de la zona columnar aumenta cuando aumenta la concentracion, esto se

puede apreciar en la figura 6.2 en funcién a los valores experimentales obtenidos.
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LONGITUD DE LA ZONA COLUMNAR vs, VELOCIDAD DE ENFRIAMIENTO PARA
DISTINTAS CONCENTRACIONES DE Pb-Sn.

45 5

Figura 6.2. Efecto de la variacién de concentracion en la longitud de la zona

columnar.

3. ANALISIS DE LAS VELOCIDADES DE LAS INTERFACES.

De las curvas de velocidades de las interfaces reales experimentalmente
determinadas tanto para la interfaz (liquido)/(sélido+liquido) como para la interfaz
(s6lido+liquido)/(sélido) se determinaron los logaritmos de las velocidades reales
de las interfaces. A partir de los gradientes promedio determinados
experimentaimente entre las distintas posiciones de las termocuplas se
determinaron también los logaritmos de dichos gradientes. Se calcularon los valores
de los logaritmos de las velocidades de las interfaces, Log (v) y los logaritmos de
los gradientes de temperatura, Log (G). Los valores de Log (v) se graficaron en
funcién de Log (G).
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3.1. EXPERIENCIA N° 2.

En la figura 6.3 se observan los valores experimentales de Log (v) vs Log(G)
para una experiencia realizada con aleacion Pb-2%Sn. Los valores de Log (v)
corresponden tanto para las velocidades de las interfaces (liquido)/(sélido+liquido)
como (sélido+liquido)/(sdlido). De la posicién de la TCE se determiné el gradiente
involucrado en dicha transicion como se explict en los capitulos IV y V, donde se
determinaron los gradientes criticos delante de |a interfaz (liquido)/(sdlido+liquido) y
las velocidades de las interfaces involucradas en dicha zona de transicién, los
logaritmos de dichas velocidades permiten diferenciar dos zonas bien definidas, la
primera es la zona columnar que corresponde a Log(v) bajos y la zona equiaxial que
corresponde a Log(v) altos . En la figura 6.3 también se representan los logaritmos
de las velocidades de las interfaces como rectas de ajuste con los valores
experimentales. Se puede observar que las pendientes de las lineas de las
velocidades de las dos interfaces en funcién del gradiente son distintas, siendo la
del liquido menor que la del sélido en dicha experiencia. El punto de interseccién de
ambas rectas corresponde a valores iguales del gradiente y de la velocidad para

ambas interfaces.

Puede observarse de la figura 6.3 que los valores de velocidad y de
gradiente son similares en la zona columnar, no asi en la zona equiaxial
correspondiente a bajos gradientes y altas velocidades. Puede observarse también
que la linea de velocidad constante que divide la zona columnar de la zona
equiaxial esta proxima a Log(v) = -2 , es decir que para velocidades mayores a 0.01
cm/s la zona es completamente equiaxial y para velocidades menores a Log (v) = -
24 6 v = 0004 cm/s la zona es completamente columnar. De los datos
experimentales obtenidos no se observa en esta experiencia valores de velocidad

superiores a 0.004 cm/s que den una zona columnar .
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Figura 6.3. Gréfica de Log (v) vs. Log (G). Experiencia N°2. Pb-2%Sn.

En la figura 6.3 se superpusieron lineas punteadas que corresponden a los
logaritmos de las velocidades de las interfaces en funcién de los logaritmos de los
gradientes tanto para la interfaz (liquido)/(sélido+liquido), (L)/(S+L) como para la
interfaz (sdlido+liquido)/(sélido),(S+L)/(S). Dichas lineas punteadas representan las
rectas de ajuste de los valores experimentales. Se puede observar que existe un

gradiente para el cual las velocidades de las dos interfaces se igualan.

A altos gradientes y bajas velocidades |a velocidad de la interfaz (LY(S+L)
es mayor que la de la interfaz (S+L)/(S). A bajos gradientes y altas velocidades, alli
donde el crecimiento es completamente equiaxial, la velocidad de la interfaz

(S+L)/(S) tiene valores mas elevados que la velocidad de la interfaz (LY(S+L).
También se puede observar que las velocidades de las dos interfaces son

aproximadamente iguales en la zona columnar, que corresponde al punto de

interseccion de las dos rectas de ajuste.
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3.2. EXPERIENCIA N° 13.

En la figura 6.4 es interesante analizar que la modificacién introducida en la
parte inferior de la probeta aumenta un poco la velocidad critica a la cual se
produce la transicion columnar-equiaxial. Asimismo, la pendiente de la linea de
velocidad de la interfaz (liquido)/(sélido+liquido) aumenta mientras que la
(solido+liquido)/(sdlido) disminuye , sin embargo, el punto donde se igualan
gradientes y velocidades sigue estando dentro de la zona columnar. La linea de
Log(v) que delimita la transicién subi® a un valor de entre -1.8 y -1.6 , que

corresponde a valores de velocidades de interfaz cercanos a 0.02 cmi/s.

EXPERIENCIA N* 13
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Figura 6.4. Gréfica de Log (v) vs. Log (G) para la experiencia N°13. Pb-2%Sn.

3.3. EXPERIENCIA N° 6.

En la figura 6.5 puede observarse que la linea de velocidad constante que
divide la zona columnar de la zona equiaxial tiene el valor aproximado de -1.75 <
log(v) < -1.9, esto quiere decir que para velocidades mayores a 0.018 cm/s la zona

es equiaxial y para velocidades menores a 0.012 cm/s la zona es columnar.
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Figura 6.5. Grafica de Log (v) vs. Log (G) de la experiencia N° 6. Pb-10%Sn.

Las pendientes de las lineas Log ("’i{liquidnp(sﬁlidmﬁquidn]:’ y Log
[v'r{m" do+iquido)/(s -:':Iidn}] son casi paralelas, el punto de interseccién ocurre en la

zona de TCE del grafico a Log (v) =-2 y Log (G) = 0.5.

3.4. EXPERIENCIA N° 7.

En la figura 6.6 puede observarse que la linea de velocidad constante que
divide la zona columnar de la zona equiaxial tiene el valor aproximado de Log(v) = -
1.9 , esto quiere decir que para velocidades mayores a 0.012 cm/s la zona es
equiaxial y para velocidades menores a 0.012 cm/s la zona es columnar. Hay que
notar que para una concentracion de 20%Sn la pendiente de la linea Log
(Vi(liquido)/(sélido+liquido)) © Mayor que la de la linea Log
{w(m" do+liquido)/(sélid G},\ . al revés que en los casos anteriores, la interseccion de
ambas rectas ocurre en la zona columnar del grafico a Log (v) = 2.2 y Log (G) =
CLF.
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Figura 6.6. Grafica de Log (v) vs. Log (G) de la experiencia N° 7. Pb-20%Sn.

En el Apéndice Ill se presenta el mismo andlisis para otras experiencias.

En la tabla 6.2 se resumen los valores obtenidos en las distintas experiencias

de las pendientes de las rectas Log (Vi(ly(s+1)) ¥ Log (Vi(s+1)/(s)). '@ zona del
diagrama donde se cruzan dichas rectas, los valores de Log (v) y de Log (G) en

dichos puntos y por Uitimo los valores de velocidades de interfaz criticas para los

cuales ocurre la transicion de estructura columnar a equiaxial, TCE.

148



Igualdad de velocidades de las

interfaces
N° | Aleacién | Pendientes | Zona donde se | Valor de | Valor Valor de
de promedios cruzan las Log (v), de Log (V)crit.,
Exp. de las lineas Verit.
lineas Log (viys+1)) | (v)  [Log(G), (cmis)
ny ng y (cmi/s)
(*) Log (vi(s+)/(s)) (G) | (Zona de TCE)
(°Clcm)
2 | Pb-2%Sn Ng > nj columnar -2.5 0.8 -2> log (v)> -2.4
(0.0032) | (6.31) [(0.01 >v>0.004
4 | Pb-2%Sn Ng >Ny columnar -2.4 0.85 | -1.8>log(v)>-2.1
(0.004) | (7.1) | (0.015>v>0.008)
13 | Pb-2%Sn Ng > N columnar -2.3 08 |[-16>log(v)=>-2
(0.005) | (6.3) [(0.025>v>0.01
5 | Pb-4%Sn Ng > Ny columnar -2.4 07 |-2>log(v)>-24
(0.004) (5) 1(0.01>v>0.004)
19 | Pb-10%Sn Ng > N columnar -2.3 0.9 log (v) =-2.1
(0.005) | (7.9 (0.0079)
6 |Pb-10%Sn| ng>n TCE -2 0.5 -1.8>log(v)>-2.3
(0.01) | (3.16) | (0.016>v>0.005)
7 |Pb-20%Sn| ng<nj columnar 2.2 0.7 log (v)=-1.9
(0.0063) (5) (v=0.012)
8 |Pb-30%Sn Ng < Nj equiaxial -1.8 0.2 log (v) = -2
(0.016) | (1.58) (v=0.01)

Tabla 6.2. Resumen del analisis de las velocidades de las interfaces,

(*)

n| = pendiente de la linea Log (Vi()i(s+1)) vs. Log (G)
ng = pendiente de la linea Log (Vi(s+1)/(s)) V8. Log (G)
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La velocidad de la interfaz que separa el crecimiento columnar del equiaxial
en todos los casos analizados se mantiene aproximadamente constante, v interfaz =
0.01+ 0.005 cm / s, como se aprecia en |a figura 6.7. En dicha figura los valores de
velocidad de interfaz corresponden a un valor promedio tomado entre los dos limites

méaximo y minimo que delimita la zona de TCE.

VELOCIDADES CRITICAS DE LAS INTERFACES vs POSICION DE LA
TRANSICION DE ESTRUCTURA.
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Figura 6.7. Velocidad critica de interfaz vs. posicién de la TCE.

La velocidades de las interfaces del sélido y del liquido dependen de la
concentracion. Con concentraciones cercanas al 10% el comportamiento de las dos
interfaces es similar, es decir las velocidades muestran la misma dependencia con
el gradiente, son casi paralelas. A concentraciones menores o iguales al 10% la
pendiente de la linea Log (Vi(s+l)/(s)) vs. Log (G) es mayor que la de la linea Log
{w“}f[sﬂ}] vs. Log (G) lo cual indica que a bajos gradientes y altas velocidades, la
velocidad de la interfaz (S+L)/(S) es mayor que la de la interfaz (LY(S+L). A altos
gradientes y bajas velocidades, la velocidad de la interfaz (L)/(S+L) es mayor que la
de la interfaz (S+L)/(S).
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De ahi se concluye que tanto la velocidad de la interfaz (L)(S+L) como la de
la interfaz (S+L)/(S) son funciones de la concentracion de la aleacion, pero no

tienen la misma dependencia.

A valores de gradientes bajos, cuando aumenta la concentracion de estafio |a
velocidad de la interfaz (L)/(S+L) aumenta y la velocidad de la interfaz (S+L)/(S)

disminuye.

A valores de gradientes altos, cuando aumenta la concentracion de estafio la
velocidad de la interfaz (L)/(S+L) disminuye y la velocidad de la interfaz (S+L)(S)

aumenta.

4. RECALESCENCIA.

Se ha observado en las probetas una zona de TCE. Esto quiere decir que la
transicion de estructura del crecimiento columnar a equiaxial no es abrupta, sino
que se produce en forma gradual coincidiendo con los resultados obtenidos por

Biloni y Chalmers (1968)"" y por Gandin y Rappaz (1994)™,

En la experiencia N° 4, la TCE ocurrié a 7.5 cm desde la base, como se

puede ver en la figura 4.12.

La respuesta de las termocuplas T18, T20 y T19, que se encuentran en la
zona columnar, es diferente a la respuesta de las termocuplas T21 y T23, ubicadas

en la zona de TCE y en la zona equiaxial, respectivamente.
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En las zonas donde ocurre la TCE y el crecimiento equiaxial, cuando los
gradientes de temperatura son pequefios, se ha medido una recalescencia, como

puede observarse en la figura 6.8.

EXPERIENCIA N° 4. Pb-2%Sn
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Figura 6.8. Curva de temperatura vs. tiempo de la experiencia N° 4. Las

termocuplas T21 y T23 ubicadas en la zona equiaxial miden una

recalescencia.

Estos resultados coinciden los resultados obtenidos por Kisakurek (1984)™ y

por Gandin y Rappaz (1994)7,

5. ANALISIS DE LOS PERFILES DE TEMPERATURA.

En este punto se van a estudiar los diferentes perfiles de temperatura, a
diferentes tiempos (minuto a minuto) durante una secuencia de solidificacién

completa de una determinada experiencia.
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Analizando esa secuencia de perfiles de temperatura desde el inicio de la
solidificacion se pueden extraer ciertos momentos criticos que ocurren en las
posiciones donde se ubican las termocuplas en el lapso comprendido entre el inicio

y el fin de la solidificacion de la probeta obtenida en la experiencia N° 2.

Para facilitar la interpretacion del andlisis; el tiempo total que dura la
solidificacion se dividié en intervalos de 7 minutos cada uno, como se puede

apreciar en las graficas que se describen a continuacion.

En la figura 6.9 se graficé la curva de temperatura vs. posicién de las
termocuplas en la probeta para el lapso de tiempo de 0 a 7 minutos, graficando
cada curva de temperatura vs. posicién a intervalos de 1 minuto. Se observa que en
la posicion que corresponde a la termocupla T18 se superponen las curvas
correspondientes a t = 6 min. y t =7 min., esto marca el cambio de pendiente 6 inicio

de la solidificacion en dicha posicion.

Ademas en dicha grafica se marcé con una flecha de color marrén la posicién
de la interfaz (L)/(S+L), de tal manera de observar el avance de la interfaz conforme

varia el perfil de temperatura con el tiempo.

Entre las termocuplas T18 y T20 se observa una pendiente mayor en las
curvas temperatura vs. posicion de termocupla que en las posiciones de las
termocuplas de mas arriba de la probeta, esto es debido al efecto de la extraccion
de calor desde la base de la probeta (posicibn de la termocupla T18),

produciéndose una velocidad de enfriamiento mayor en dicha zona.
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CURVA DE TEMPERATURA vs. POSICION
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Figura 6.9. Curva de temperatura vs. posicion de cada termocupla durante los

primeros 7 minutos de la solidificacién. Experiencia N° 2. Pb-2%Sn.

En la figura 6.10 se grafico la curva de temperatura vs. posicién para el lapso
comprendido entre 7<t < 15 minutos, en este lapso inicia la solidificacion en la
posicion de la termocupla T20, pero es interesante notar que en la posicion 3 |
correspondiente a la posicion de la termocupla T19, en el lapso t = 12 min. la
temperatura en dicho punto es mas alta que en las dos posiciones adyacentes 2 y 4.
Parat= 13 y t = 14 minutos la temperatura en 3 vuelve a ser menor que en las dos

posiciones adyacentes. Para t = 15 min. las temperaturas en las cuatro posiciones

2, 3, 4y 5 se igualan.

Mediante las flechas de color marrén se puede seguir el avance de la interfaz
(L)(S+L), se puede ver que entre t = 7 min. y t = 10 min. avanza mé&s lentamente
que en el lapso comprendido entre t = 10 min. y t = 15 min. Ademas se aprecia que

la interfaz (L)/(S+L) no sigue una linea de temperatura constante.
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CURVA DE TEMPERATURA vs. POSICION
Pb-2%Sn (Experiencia N* 2)
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Figura 6.10. Curva de temperatura vs. posicién de cada termocupla durante el

intervalo 7<t<15 minutos de la solidificacion. Experiencia N°2.Pb-2%Sn.

En la figura 8.11 se graficé la variacion de la temperatura vs. la posicién para
el lapso comprendido entre 15 < t < 22 minutos, se observa que en el punto 3
correspondiente a la posicidn de la termocupla T19, més cercana al punto de TCE
(indicada con una linea de color rojo) a un tiempo t = 16 min. la temperatura medida
es mayor que las temperaturas en las posiciones adyacentes correspondientes a las
termocuplas T20 y T21, esto esta indicando una inversion de las pendientes del perfil
de temperaturas que produce gradientes negativos en el liquido adelante de la
interfaz, GL), en el lapso 16 < t < 18 minutos y gradientes iguales a cero en el lapso
19 <t < 20 minutos. Esta inversion de las pendientes del perfil de temperatura causa
un sobreenfriamiento del liquido adelante de la interfaz (L)/(S+L). Esta situacion
ocurre en un lapso de aproximadamente 5 minutos. En el instante t =22 min. la forma
de la curva temperatura vs. posicion vuelve a ser la misma que en t=1 min pero con
menor pendiente.
En la figura 6.11 ademas se indica con una flecha de color azul el gradiente adelante
de la interfaz (L)/(S+L).
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CURVA DE TEMPERATURA vs. POSICION =tdmn
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Figura 6.11. Curva de temperatura vs. posicién de cada termocupla durante el

intervalo 15<t<22 minutos de la solidificacion. Experiencia N°2.Pb-2%Sn.

En la figura 6.12 se representd gradientes vs. intervalo entre termocuplas
para el lapso 15 <t < 22 minutos de la solidificacién. Con lineas de color azul se
indican los lapsos en que ocurren los gradientes negativos ¢ iguales a cero y con

lineas de color verde los lapsos en que ocurren los gradientes positivos.

CURVA DE GRADIENTES vs. INTERVALD ENTRE TERMOCUPLAS
Pb-1%S5n (Experiencia N*2)

o 1 2 3 4

INTERVALG ENTRE TERMOCUPLAS
T8 Trism Ti-1m TN

Figura 6.12. Curva de gradiente vs. intervalo entre termocuplas durante el intervalo

15 <t <22 minutos de la solidificacion. Experiencia N°2.Pb-2%Sn.
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En la figura 6.13 se graficé la misma gréafica de la figura 6.10 pero para el

intervalo de tiempo 22 <t < 29 minutos en el cual ya terminé de pasar la interfaz

(L)/(S+L). Con flechas de color verde se indica la posicién de la interfaz (S+L)/(S)

conforme pasa el tiempo. Se puede observar que entre las termocuplas T18 y T20 la

interfaz (S+L)/(S) sigue una linea de temperatura constante.

CURVA DE TEMPERATURA vs. POSICION
Pi-2%5n (Experiencia N® 3)
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Figura 6.13. Curva de temperatura vs. posicién de cada termocupla durante el

intervalo 22<t<29 minutos de la solidificacién. Experiencia N°2.Pb-2%Sn.

En la figura 6.14 se graficaron las curvas de temperatura vs. posicion de las

termocuplas durante el intervalo 29 < t < 36 minutos que corresponde al fin de la

solidificacion. Se puede observar que el perfil de temperaturas vuelve a ser el

mismo que en los primeros lapsos de la solidificacién.
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Figura 6.14. Curva de temperatura vs. posicion de cada termocupla durante el

intervalo 29<t<36 minutos de la solidificacion.Experiencia N°2.Pb-2%Sn.

Se observa en la figura 6.14 que conforme transcurren los minutos la interfaz
(S+L)/(S) no sigue una linea de temperatura constante y aumenta su velocidad y

este aumento es mucho mayor hacia el final de la solidificacion.

De acuerdo a las posiciones de la interfaz (L)/ (S+L) de la figura 6.14
conforme transcurre el tiempo, se puede apreciar que cuando la interfaz encuentra
un liquido sobreenfriado aumenta mas su velocidad. Graficando los datos de
posicion de la interfaz vs. tiempo, se determind que los valores experimentales se

ajustan mediante una funcién potencial:
x =507 *g"4 (6.4)
R* =0.9986

como puede observarse en la figura 6.15.
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POSICION DE LA INTERFAZ vs. TEMPO
Pb-2%:Sn (Experiencia N° 2)

10+ x = SE-09t74%
; R? = 0.9986 -
' v = 3.73E-081"6.4598

;n— Valores experimentales

| —— Potencial !

POSICION DE LA INTERFAZ (em)

o ] 10 15 20

TIEMPO (min)

Figura 6.15.Curva de posicién de la interfaz vs. tiempo. Experiencia N°2.Pb-2%Sn.

A partir de estos datos se determind que el incremento de velocidad es en
forma potencial como puede apreciarse en la figura 6.16. donde se graficé velocidad
de la interfaz (L)/(S+L) vs. tiempo. La dependencia con el tiempo sigue la ecuacion
8.5

v=410".4*"  (6.5)

R =1

VELOCIDAD DE LA INTERFAZ vs. TIEMPO
Pb-2%Sn (Experiencia N° 2)

—il— \alores experimentales |
| —— Potencial

0 5 10 15 20
TIEMPO (minutos)

Figura 6.16.Curva de velocidad de |a interfaz vs. tiempo.Experiencia N°2.Pb-2%Sn
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De acuerdo con el andlisis hecho se puede ver que cuando se produce la
inversion de la pendiente de las lineas de temperatura ocurren gradientes negativos
6 iguales a cero; la interfaz que venia avanzando con velocidades bajas en las

posiciones de las primeras termocuplas aumenta su velocidad.

Esta nueva situacion que dura aproximadamente 5 minutos en que se
produce inversion de la pendiente de las lineas de temperatura, gradientes
negativos ¢ iguales a cero y ademas velocidades de interfaz elevadas dan las
condiciones para la nucleacién y el crecimiento de granos equiaxiales, frenandose

el crecimiento columnar.

Este mismo resultado se observa en ofras experiencias como se puede
apreciar en las figuras 6.17, 6.18, 6.19 y 6.20 en las que cada curva corresponde a
un tiempo constante a intervalos de 1 minuto (el tiempo aumenta desde arriba hacia
abajo). En las figuras se representa con color celeste las curvas de t=cte. que
corresponden a crecimiento columnar, las curvas de t = cte. de color verde
corresponden a crecimiento equiaxial posteriores a la TCE vy las curvas indicadas
con color rojo corresponden a los lapsos en que se produce la transicién de

estructura columnar a equiaxial,
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CURVA DE TEMPERATURA vs. POSICION
Pb-2%Sn (Experiencia N* 4)

(T8 (T200 (T1g) (T21} {123

Figura 6.17.Curva de temperatura vs. posicién de cada termocupla. Experiencia N°4.
Pb-2%Sn.

CURVA DE TEMPERATURA vs. POSICION DE LAS TERMOCUPLAS.,

)

Figura 6.18.Curva de temperatura vs. posicién de cada termocupla.Experiencia N°5.
Pb-4%Sn.
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CURVA DE TEMPERATURA vs, POSICION
m I Pb-10%Sn (Experiencia N° §)

Wl

(T18) (T21)

T2y

Figura 6.19.Curva de temperatura vs. posicién de cada termocupla. Experiencia N°6.
Pb-10%Sn.

CURVA DE TEMPERATURA vs. POSICION DE LAS TERMOCUPLAS
. Pb-30%Sn (Experiencia N* §)

(T2

(T18) (1)

Figura 6.20.Curva de temperatura vs. posicion de cada termocupla. Experiencia N°8.
Pb-30%Sn.
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En la experiencia N° 8 la TCE ocurrié entre las termocuplas T19 y 121, este
caso se observd que el gradiente en el liquido adelante de la interfaz primero
alcanzd un valor de + 0 °C/cm durante un lapso de 2 minutos entre T19 y T23.
Posteriormente en la posicion de la termocupla T21 se registré un

sobrecalentamiento durante un lapso de 6 minutos.

En las curvas analizadas de temperatura vs. posicién de las termocuplas se
puede observar que existe una pendiente mayor en la zona de crecimiento columnar
con respecto a la zona de crecimiento equiaxial, ver figura 6.21, esta diferencia
entre ambos casos es debida a la direccion del flujo de calor; durante el crecimiento
columnar la direccion del flujo de calor es opuesta a la direccién del crecimiento,

durante el crecimiento equiaxial ambas direcciones coinciden.

CURVA DE TEMPERATURA va. POSICION DE LAS TERMOCUPLAS.

o - Pb-2%3n ([Experisncia N* 4)

POSICION DE LAS TERMOCLPLAS
il ram mim {121 ey

Figura 6.21.Curva de temperatura vs. posicién de cada termocupla. Experiencia N°4.
Pb-2%Sn.
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6. ANALISIS COMPARATIVO DE LOS GRADIENTES DE TEMPERATURA
CRITICOS.

En las experiencias que se han descripto en los capitulos IV y V, ademas las

que figuran en el Apéndice I, para el estudio de la transicion de estructura columnar

a equiaxial se han obtenido los siguientes resultados de gradiente de temperatura

minimo critico en el liquido adelante de la interfaz y posicién de la TCE medida

desde la base de la probeta en las experiencias de solidificacién policristalina y a

partir de la posicion de la

experiencias realizadas por el método de reduccion de &rea.

termocupla T18 fijada como punto cero para las

N°® Aleacion Tipo de molde Gradiente | Posicién de | Estructura
Exp. critico la transicion | observada
(°C/cm) (cm)
1 Pb-2%Sn cilindrico recto 5.5 columnar-
(falta T19) equiaxial
2 Pb-2%Sn cilindrico recto 1.2 45 columnar-
equiaxial
3 Pb-2%Sn cilindrico recto 0.8 10 columnar-
equiaxial
4 Pb-2%Sn cilindrico recto 0.5 8 columnar-
equiaxial
5 Pb-4%Sn cilindrico recto +0 5 crecimiento
cooperativo
a equiaxial
6 Pb-10%Sn cilindrico recto +0 9.5 crecimiento
cooperativo
a equiaxial
7 Pb-20%Sn cilindrico recto 1 9 crecimiento
cooperativo
a equiaxial
8 Pb-30%Sn cilindrico recto +0 6.5 crecimiento
cooperativo
a equiaxial
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N°® Aleacién Tipo de molde Gradiente | Posicién de | Estructura
Exp. critico la transicién | observada
(°C/em) (cm)
9 Pb-40%Sn cilindrico recto 0.5 5 crecimiento
cooperativo
a equiaxial
10 Pb-2%Sn cilindrico con +0 7 columnar-
estrangulamiento equiaxial
11 Pb-2%Sn cilindrico con +0 -0.3(T18) columnar-
estrangulamiento 7.7 (base) equiaxial
12 Pb-2%Sn cilindrico con B —— equiaxial
estrangulamiento
13 Pb-2%Sn | cilindrico recto con +0 6.5 (T18) columnar-
cono interior 9.5 (base) eguiaxial
14 Pb-2%Sn | cilindrico recto con e equiaxial
cono interior sujeto
mediante ceramico
15 Pb-2%Sn | cilindrico recto con ——— equiaxial
cono y estrang.
interior
16 Pb-2%Sn | cilindrico recto con 0.7 7.5(T18) columnar-
cono y estrang. 13.5 (base) equiaxial
interior
17 Pb-2%Sn | cilindrico recto con e 6.5 (T18) columnar-
cono y estrang. 12.5 (base) equiaxial
interior
18 Pb-2%Sn | cilindricorectocon | ——— s equiaxial
cono y espiral
interior
19 Pb-4%Sn | cilindrico recto con 0.7 3(T18) crecimiento
cono y espiral 8 (base) cooperativo
interior a equiaxial
20 Pb-10%Sn | cilindrico recto con e crecimiento
cono y espiral cooperativo
interior a equiaxial

Tabla 6.3. Resultados obtenidos de valores de gradientes criticos vs. posicion de la

transicion de estructura columnar a equiaxial.
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De acuerdo a los valores del gradiente determinados en la zona de transicién
se puede concluir que la generacién de nuevos granos ocurre alli donde el
gradiente es minimo y critico en el liquido adelante de la interfaz como se observa

en las figuras 6.22 , 6.23 y 6.24. para distintas experiencias.

GRADIENTES EN EL LIQUIDO ADELANTE DE LA INTERFAZ EN EL
LAPSO EN QUE EL FRENTE DE SOLIDIFICACION SE ENCUENTRA EN
CADA TERMOCUPLA VS. POSICION DE LAS TERMOCUPLAS.,

10 &

¢
. 80
E 74 . . P
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il - o Exp. N°3(Pb-2%Sn) |
E ] | & Ep.N°4Pb-2%Sn) |
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1(T18) 2 (T20) 3 (T19) 4 (T21) 5 (T23)
POSICION

Figura 6.22.Gradientes en el instante en que el frente de solidificacion se encuentra
en las posiciones de las termocuplas vs. posicién de las termocuplas

para aleaciones de Pb-2%Sn.

En la figura 6.22 es interesante analizar que la transicion ocurre para un valor
minimo de gradiente adelante de la interfaz en las tres experiencias para la misma
concentracion de estafio. En la experiencia N° 2 ocurre cercana a la termocupla T19
ubicada en la parte media de la probeta mientras que en las experiencias N° 3 y 4

ocurre entre las termocuplas T21 y T23 ubicadas en la parte superior de la probeta.
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GRADIENTES EN EL LIQUIDO ADELANTE DE LA INTERFAZ EN EL
LAPSO EN QUE EL FRENTE DE SOLIDIFICACION SE ENCUENTRA EN
CADA TERMOCUPLA VS. POSICION DE LAS TERMOCUPLAS.

| —0— Exp. N° 5 (Pb-4%5n) |
* Exp. N°6 (Pb-10%Sn)

—+ - Exp.N® T (Pb-20%Sn)
4 Exp. N° 8 (Pb-30%Sn)

GRADIENTE (*C/cm)

(T18) 2 (T20) 3 (T19) 4 (T21) 5 (T23)
POSICION

Figura 6.23.Gradientes en el instante en que el frente de solidificacién se encuentra
en la posicion de las termocuplas vs. posicion de las termocuplas para
aleaciones de Pb-4%Sn, Pb-10%Sn, Pb-20%Sn y Pb-30%Sn.

En la figura 6.23 se efectla una comparacion entre los gradientes calculados
en el instante en que el frente de solidificacién se encuentra en la posicién de cada
termocupla en funcion de la posicion de cada termocupla para distintos porcentajes
de estano. Se puede observar que independientemente del contenido de soluto de
la aleacion el gradiente toma un valor minimo en la posicién donde tiene lugar Ia

transicion de estructura columnar a equiaxial.

En la experiencia N° 5 se puede observar que el gradiente es minimo en la
posicion de la termocupla T19 que corresponde a la posicién en que ocurre un
desorden en el crecimiento de las dendritas. En las experiencias N° 6 y 7 también
los gradientes son minimos entre las termocuplas T21 y T23 que es donde se
produce el cambio de estructura. En la experiencia N° 8 el crecimiento equiaxial

ocurre entre las termocuplas T19 y T21.
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GRADIENTES EN EL LIQUIDO ADELANTE DE LA INTERFAZ EN EL
LAPSO EN QUE EL FRENTE DE SOLIDIFICACION SE ENCUENTRA EN
CADA TERMOCUPLA V5. POSICION DE LAS TERMOCUPLAS.
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Figura 6.24.Gradientes en el instante en que el frente de solidificacion se encuentra
en |la posicion de las termocuplas vs. posicién para aleaciones Pb-2%Sn

y Pb-4%8Sn solidificadas mediante el método de reduccién de &rea.

En la figura 6.24 también se puede observar que independientemente del
contenido de soluto de la aleacion el gradiente toma un valor minimo en la posicién
donde tiene lugar la transiciéon columnar-equiaxial en las probetas solidificadas

mediante el método de reduccién de drea.

En las experiencias N° 13 y 16 se puede observar que el gradiente es minimo
en la posicion de la termocupla T23 que corresponde a la posicién en que ocurre
un cambio de la estructura de columnar a equiaxial. En |la experiencia N° 19 también
los gradientes son minimos entre las termocuplas T19 y T21 que es donde se

produce el cambio de estructura.

En las experiencias analizadas se ha visto que el gradiente de temperatura
minimo critico en el liquido adelante de la interfaz que corresponde al cambio de

estructura columnar a equiaxial varia entre -0.8 °C/cm y 1.2 °Clem.
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7. GRADIENTES DE TEMPERATURA EN EL LIQUIDO ADELANTE DE LA
INTERFAZ (L)/(S+L) vs. VELOCIDAD DE LA INTERFAZ (L)/(S+L).

En las experiencias realizadas se han obtenido los siguientes resultados:

Con altos gradientes de temperatura en el liquido adelante de la interfaz

(L)/(S+L) y bajas velocidades de la interfaz (L)/(S+L) los granos crecen columnares.

Con bajos gradientes de temperatura en el liquido adelante de la interfaz
(L)/(S+L) y altas velocidades de la interfaz (L)/(S+L) los granos crecen equiaxiales.
Pero con bajos gradientes de temperatura en el liquido adelante de la interfaz

(L)/(S+L) y bajas velocidades de la interfaz (L)/(S+L) los granos crecen columnares.

En la figura 6.25 se muestra la variacién del gradiente de temperatura con la

velocidad de la interfaz de todas las experiencias realizadas.

GRADIENTE DE TEMPERATURA EN EL LIQUIDO ADELANTE DE LA
INTERFAZ (L)A'S+L) vs. VELOCIDAD DE LA INTERFAZ (L){S+L)

T l ‘lm

» | ZONA EQUIRXIAL

|
- ]
g;!{ }ii RINETINNN
L8711 Nkdl ik
(4] 0005 001 0015 002 0025 003 0035 04 045 005
VELOCIDAD DE LA INTERFAZ (L){S+L) [em/s]

—'I'——H"I*-

Figura 6.25.Gradiente de temperatura en el liquido adelante de la interfaz (LM(S+L)
vs. velocidad de la interfaz (L)/(S+L). Experiencias N°1 a 20.
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En la figura 6.25 los puntos azules corresponden a las determinaciones de
gradiente de temperatura en el liquido adelante de la interfaz (LY(S+L) y de
velocidad de la interfaz  (L)/(S+L) en la zona columnar y los puntos rojos
corresponden a las determinaciones en la zona equiaxial. Los puntos circulares
corresponden a probetas de Pb-2%Sn, los simbolos X corresponden a probetas de
Pb-10%Sn, los rombos a |a probeta de Pb-20%Sn, los tridngulos a la probeta de Pb-
30%Sn y los cuadrados a la probeta de Pb-40%Sn.

Las ecuaciones de las rectas que separan las zonas completamente

columnar y la zona completamente equiaxial son:
G, =333.v-1 (°C/cm) (6.6)
G, =333.v-2.5 (°C/cm) (6.7)

La primera ecuacién delimita |a regién completamente columnar y la segunda
ecuacion delimita la region completamente equiaxial, en la banda comprendida
entre las dos rectas paralelas pueden crecer tanto estructuras columnares como
estructuras equiaxiales.

8. DISTRIBUCION DEL TAMANO DE GRANO EQUIAXIAL.
En las macrografias obtenidas se observé que la TCE no es abrupta sino

gradual y que los granos equiaxiales siguen una funcién de distribucion aproximada

del tipo error, gaussiana 6 de Weibull dependiendo de la experiencia.
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El tamafio mas pequefio de los granos corresponde a las regiones mas
proximas a las columnas y el tamafio mayor a regiones préximas al centro de la
zona equiaxial. En la parte superior de las probetas se observd que los granos
equiaxiales mantienen su tamario, o bien, se observan granos mas pequefios que

en el centro de la zona equiaxial, como puede observarse en la figura 6.26 a) y b).

Tamaifio de los granos equiaxiales

a)
Figura 6.26. Funciones de distribucion aproximadas del tamafio de grano equiaxial
obtenidas en probetas de aleacion Pb-2%Sn.
a) Experiencia N° 1, b) Experiencia N° 4.
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CAPITULO VNI

CALCULO DE LAS PROPIEDADES TERMICAS DE LAS
ALEACIONES Y FLUJOS DE CALOR DURANTE LA
TRANSICION DE ESTRUCTURA COLUMNAR A EQUIAXIAL.

A fin de comparar los resultados experimentales con los diferentes modelos
propuestos que involucran la solidificacion de aleaciones y en particular la
transicion de estructura columnar a equiaxial se calcularon las propiedades térmicas
de las aleaciones a partir de los datos experimentales de temperatura en funcion del
tiempo y de la posicion. Los valores de las propiedades térmicas de las aleaciones
calculados a partir de las mediciones experimentales no siempre coinciden con los
valores tabulados de diversas fuentes o con valores calculados mediante
expresiones empiricas por distintos autores, por lo cual para hacer un estudio
detallado, riguroso de los procesos de transferencia de calor involucrados se hace
necesana la comparacién de los valores derivados de diversas fuentes con los

calculados a partir de los datos experimentales obtenidos.

En tal sentido, las mediciones de temperatura en funcién del tiempo vy de la
posicién de las termocuplas proporciona la base para el célculo de la difusividad y
la conductividad térmica de las aleaciones en las distintas experiencias.
Considerando que cada termocupla mide la temperatura de un nodo en las probetas
y dividiendo a éstas en mallas que contengan a dichos nodos mediante el método
de elementos finitos se pueden calcular las difusividades en cada punto de la
aleacién en los distintos lapsos durante la solidificacién unidireccional de la
aleacion. A partir de estas difusividades y contemplando la densidad del liquido y

del solido y el calor especifico en cada fase se pueden calcular las conductividades.
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Mediante el método de balance de calor se pueden calcular las
conductividades en estado liquido y sélido. Aunque son diferentes los dos enfoques

para el desarrollo de ecuaciones de diferencias dan resultados equivalentes.

Los valores calculados por el método de elementos finitos y por el método de
balance de calor, son fuertemente dependientes de las siguientes variables, a
saber, las distancias consideradas (Ax), los intervalos de tiempo (At) y las
variaciones de temperaturas entre otros. Si bien los valores calculados mediante el
metodo de elementos finitos son similares a los valores calculados mediante el
método de balance de calor, muestran una mayor divergencia cuanto mas grandes
son los intervalos de espacio y de tiempo considerados y ademés se alejan mas de

los valores tabulados o comparados con distintas fuentes.

Los valores fueron comparados con las relaciones empiricas existentes para
las propiedades térmicas de las aleaciones consideradas y con los valores
tabulados.

Asimismo los flujos de calor fueron determinados en cada lapso durante la
solidificacion de las aleaciones. Estos flujos de calor se calcularon a partir de la
conocida ecuacion de fiujo de calor en estado transitorio (la ecuacién de Fourier).
Ademas se determinaron los fiujos de calor criticos en el momento de la transicién y
en la posicién entre las termocuplas donde ocurre la TCE, asi como los flujos de
calor extraidos por la base de la probeta, suponiendo esta ultima gue es similar al
flujo de calor determinado mediante las dos termocuplas inferiores.
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1. OBJETIVOS.

Los objetivos principales son los de calcular:
i) la difusividad térmica,
ii) la conductividad térmica en funcion del tiempo,
iii) el flujo de calor extraido por la base, g,
iv) el flujo de calor critico en el lapso en que se produce la transicién de estructura

columnar a equiaxial, q_,,, -

La figura 7.1 muestra las coordenadas del sistema utilizadas para los calculos.

EIIHL

Figura 7.1. Coordenadas del! sistema utilizadas para los calculos.

2. SUPOSICIONES.

En los célculos se realizan las siguientes suposiciones:
1) El flujo de calor desde el liquido a las paredes laterales del molde en el plano x,
Y, por ejemplo a lo largo de la direccién radial es despreciable con respecto al fiujo
de calor unidireccional extraido en la direccién x.

1if) El calor especifico varia linealmente con la temperatura.
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iv) La densidad de la aleacion es dependiente y varia linealmente con la

temperatura.

3. ECUACION DE FLUJO DE CALOR.

La ecuacion de flujo de calor que se aplica al caso transitorio unidimensional

{8081}
es :

2 :
Jrzaa 7 4

x o e (7.1)

El cociente de las propiedades fisicas k / p.C, se designa como difusividad

térmica a. Donde:
k = conductividad térmicaen J/ (cm - s - °C)
p = densidad en gicm?®
C, = calor especificoen J /(g - °C)

4. CONDICIONES DE CONTORNO.

Para resolver la ecuacion 7.1. se requieren una condicion inicial y dos

condiciones de contormo.

i) CONDICION INICIAL.
En el instante t =0 cada punto en donde se ubican las termocuplas se

encuentra a una temperatura T = T;, donde i es el nimero de la termocupla.
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i) CONDICIONES DE CONTORNO.
iJAuntiempot>0y x=L q,_, =G(T,, T, )
i) Auntiempot>0 y x=0, q, =qQ( Ty —T1p )
AT

donde q se calcula como ¢ = "‘[EJ

5. METODO DE SOLUCION.
5.1. METODO DE DIFERENCIAS FINITAS.

Se aplicd el método explicito de diferencias finitas dividiendo la probeta en 5
nodos para el caso transitorio unidimensional. En la figura 7.2 se muestra la divisién
de la probeta donde las temperaturas en los nodos 1, 2, 3, 4 y 5 son conocidas a
partir de las mediciones experimentales mediante las termocuplas en intervalos de

tiempo At =60 segundos.

Figura 7.2. Ubicacién de los nodos en la probeta
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Se escnibe la ecuacién de diferencias en la forma explicita con el propésito
de poder tener una solucién de computadora, en donde. para los nodos intermos 2,

3y4dse tiene"

=20, o) +(1 - f”]r (7.2)
Para los nodos externos 1 y 5 se tiene:
::; T -[E ¢ m;_, + "’f’].n-“ == ”f’.n’ -%‘"—-.TM (7.3)
donde :

T = es la temperatura del nodo i en el instante n
T, = es la temperatura del nodo i-1 en el instante n
T, = es la temperatura del nodo i+1 en el instante n
T = es la temperatura del nodo i en el instante n+1
At =intervalo de tiempo considerado

Ax =distancia entre dos termocuplas adyacentes
Las ecuaciones 7.2 y 7.3 para el caso ftransitorio unidimensional sin
generacion de calor no consideran el calor latente absorbido ni el liberado durante
el cambio de fase.

Definiendo el parémetro adimensional CC;" como:

* Ar
0C* ==t (7.4)

y reemplazando en la ecuacion 7.2 se tiene:
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I =ccp(rr + 70, ) + (1-2x oC?)r; (7.5)

de donde despejando CC se tiene:

ru+l _TI
CC]= : .
" TL-AxTN 4T,

(7.6)

5.1.1. CALCULO DE LA DIFUSIVIDAD TERMICA POR EL METODO
DE DIFERENCIAS FINITAS.

Con los n valores calculados de CC;" (2< i < 4) para cada nodo intermo a
cada intervalo de tiempo At consideradon (n>0), se calculan los valores de |a
difusividad o" considerando que el espaciamiento entre nodos Ax es constante a

partir de la ecuacion 7.4 y considerando unicamente los valores de CC;" > 0, esto
es:

CCr - Ax?
g =—

; A (7.7)

con CC{" > Q.

5.1.2. CALCULO DE LA CONDUCTIVIDAD TERMICA EN EL SOLIDO
Y EN EL LIQUIDO POR EL METODO DE DIFERENCIAS
FINITAS.

Tomando los valores de la difusividad en estado liquido y en estado sélido en
el nodo considerado , el valor de la conductividad térmica puede calcularse como:

k=a-p-C, (7.8)
Donde:
p=  Densidad aleaciton, es una funcién de Ia temperatura y se
calcula como: (X, ) . (Pey) * (Xg,) - (Pg,)
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Pey, = Densidad del plomo puro y es una funcién de la
temperatura{m, como se observa en la figura 7.3 para el plomo

liquido y en la figura 7.4 para el plomo sélido.

DENSIDAD DEL PLOMO LISUTDO EN FUNCION DE LA TEMPERATURA,
11 =
!
108 +
108 -
[ Dlensidsd = 0 0012°T + 11.067
0y + .
Ems 1 T~ et
"'\-\.__
-H-"-\.
05 + e
g 104 + "-._
| e
103 + T
| ""‘--.__\_
102 4 =
| 1
0m1 4
[
10 - - =
o 100 200 0 400 500 -] Too 800
TEMPERATURA °C)
Figura 7.3. Densidad del plomo liquido vs. temperatura.
DENSIDAD DEL PLOMO SOLIDO EN FUNCION DE LA TEMPERATURA
15 1
|
1w L
!
Em -
@ 1 Dersidad = £ 0008°T + 11 358
I
E l RI=1
—
11 a
[
|
10 +
g9 *'-— -
o 50 100 150 200 250 300 =]
TEMPERA TURA fC)

Figura 7.4. Densidad del plomo sélido vs. temperatura.
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Ps, = Densidad del estario puro y es una funcion de la
tempefamram, como se observa en la figura 7.5 para el

estano solido.

DENSIDAD DEL ESTANO SOLIDO EN FUNCION DE LA TEMPERATURA

b
T8

76 ‘.l' Densidad = -0.0018°T + 73311
T4 .r R2=1
E?:% Me— e
a 7 __—____————_______'
g 68
86 -
64+
02 {
. . :
0 50 100 150 200 0
TEMPERATURA ("C)
Figura 7.5. Densidad del estario sélido vs. temperatura.
. " > , (B4)
Cp = capacidad calorifica a presion constante
Concs; = [5.77 + 0.002027] [cal I mol.°C] (273-600) K  (7.9)
o, =68 [cal / mol.* C](600-1273) K (7.10)
Cosini ™ [5.05 + 0.004807] [cal | mol-°C] (273-504) K  (7.11)
ey, =66 [cat 1 mol.° C](504-1273) K (7.12)
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Los valores de k se calculan entonces para el estado liquido y para el estado
solido en funcion de las densidades y de las capacidades calorificas a presidn

constante de la aleacion en estado liquido y sélido respectivamente .

Los valores de la densidad se calculan para cada temperatura del nodo, al
igual que los valores de Cp, teniendo en consideracion si la aleacién se encuentra
en estado liquido o sélido. Durante el cambio de fase, a temperaturas menores a la
determinada por la linea de liquidus y temperaturas mayores a la correspondiente a
la linea solidus de la aleacidn, los valores de k pueden ser calculados a partir de las
fracciones de liquido y sélido presentes en las vecindades del nodo a cada
temperatura.

Luego, reemplazando los valores de la densidad y la capacidad calorifica a
cada temperatura se puede determinar un valor de k promedio (J / cm.s.°C ) de la
aleacion en estado liquido y un k promedio de la aleacién en estado sélido para

cada experiencia.

5.1.3. CALCULO DE LA CONDUCTIVIDAD TERMICA EN EL SOLIDO

Y EN EL LIQUIDO POR EL METODO DE BALANCE DE
CALOR.

El método de balance de calor se basa en el uso directo de la siguiente

ecuaciénm’- que se aplica al elemento de volumen de la figura 7.6. haciendo Az=1

[ﬂ'f-ﬂm -p.e,

ar ar
LAx. Ay = k‘.ﬂy.—| -—k,.ﬁy.*‘ +4q,.,.-Ax. Ay (7.13)
At :’ L3 i e
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donde:
ky = s la conductividad térmica en la direccién x.

£ = es el tiempo en el que se aplican estos términos, y esta en el intervalo
t<é<t+ At

) +xAy 8T
dx x+ Ax

*yAy 5T
x|y

Figura 7.6. Elemento de volumen en el medio conductor,

Cuando Ax y At se aproximan a cero, en el limite se obtiene la ecuacién

diferencial del flujo de calor en la direccitn x:

éar aT
p.c.[—E) = k"E:-+i (7.14)

de la ecuacion 7.13 haciendo el limite cuando At — 0, simplificando Ay en ambos

miembros y reagrupando se obtiene la siguiente expresién para el calculo de la

conductividad térmica:
P c.[n.+L_ nl‘ ].M—' E‘M
k.= a T (7.15)
& 4+ A & =
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Si no hay generacion de calor , la ecuacion se reduce a:

ar
p.c.—.Ax
= oo Tau
G, -G

xvix x

(7.16)

Debido a que se dispusieron en la probeta cinco termocuplas separadas a
2.5 cm una de la otra, utilizando la ecuacién 7.16 se obtuvieron dos series de
valores de conductividad térmica en el liquido y dos series de valores de
conductividad térmica en el sélido para cada experiencia. Una serie de valores se
determind en la parte inferior de la probeta y otra en la parte superior de la probeta.
La serie de valores de conductividad térmica en la parte inferior de la probeta se
determinaron a partir de la interpolacién de la temperatura entre los nodos 2 y 3 de

la figura 7.2 con lo cual se obtuvo la variacién de temperatura respecto del tiempo
%anunpuntomtarnmdioantreloanndoszya. La serie de valores de

conductividad térmica en la parte superior de la probeta se determinaron a partir de

la interpolacion de temperatura entre los nodos 3 y 4 de la figura 7.2 , obteniéndose
la variacion de temperatura respecto del tiempo % en un punto intermedio entre

los nodos 3y 4.

Los gradientes de la ecuacién 7.16, G,,,, y G, se determinaron a partir de
los gradientes G412 , G23 y Ga4 considerando un promedio:

Gy, + G,y
Gl+.ﬂ.|: N 2
. Gy +G,y
= 2

con lo que se obtuvo el gradiente promedio en los nodos 3 y 2 respectivamente. Los
gradientes en la parte superior de la probeta se determinaron a partir de los
gradientes G23 , G34 y G45 considerando un promedio:
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G, +0G
G J_.‘;;Hy_

G _GutGu
* 2

obteniéndose el gradiente promedio en los nodos 4 y 3 respectivamente.

En la figura 7.7 se observa la serie de valores de conductividad térmica en el
liquido y en la figura 7.8 se observa la serie de valores de conductividad térmica en
el solido. En ambas figuras se puede apreciar que los valores de conductividad
térmica en el sdlido son mayores que en el liquido, ademas son mayores los valores
de k en la parte inferior de la probeta, esto es debido a la extraccién calérica desde
la parte inferior y también a un mayor cambio en los valores de gradientes en dicha

Zona.

Las series de valores se ajustaron mediante regresion lineal y de las dos
series calculadas se determiné un valor promedio de conductividad en el sélido y en

el liquido.

CONDUCTIVIDAD TERMICA EN EL LIQUIDO vs. TEMPERATURA

ar Pb-2%8n (Expariancia N* 4)

F :r I = 1
o6 1 | —=— sitzona mf pobeta) |
u.sTr | ‘ — & iJ (z0na sup. pobet)

g“l | n

f
[/ | i
! |

i 1 l g h‘-, kL =-0.0003T+ 07201
02 - 1 -

1 F k prowm. g, = 0,15 Jowlaiferm. seg“C)

gm - " " n

kL = 0.000]T<0.000

50 F 4] 20 30 330 »0 k4 1] 410 430 450
TEMPERATURA "C)

i

Figura 7.7. Conductividad térmica en el liquido vs. temperatura. Experiencia N°4.

Pb-2%Sn.
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CONDUCTIVIDAD TERMICA EN EL SOLIDO vs. TEMPERATLURA
Pb-2%5n (Experiencia N* 4)

'i A5 =0.0002.T+ 01132

150 17 190 Falv 30 250 i) 280 0

Figura 7.8. Conductividad térmica en el sélido vs. temperatura. Experiencia N°4.
Pb-2%Sn.

Comparando el método de diferencias finitas con el método de balance de
calor se observo que se obtienen resultados equivalentes. El método de diferencias
finitas requiere de un mayor tiempo de célculo y se puede analizar mejor la
estabilidad numérica. Sin embargo, es posible tener una mayor flexibilidad con el
meétodo de balance de calor; también es posible tener una mayor comprension o
percepcion fisica del problema por lo cual se presentan seguidamente los valores
obtenidos por el método de balance de calor.
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5.1.4. COMPARACION DE LOS VALORES DE CONDUCTIVIDAD
TERMICA CON LOS DATOS TEORICOS.

i) Conductividad térmica de la aleacion Pb-E%Snm liquida.

En la tabla 7.1 se observan los valores de k,_obtenidos a partir de los datos

BS,
experimentales y a partir de los tabulados a dos temperaturas distintas .

T | kprom.exp.Pb-2%Sn | | tesrico Pbliq. | Discrepancia
(°C) (J/lem.s.°C) (Jicm.s.°C)
730 0.15 0.138 0.012
350 0.153 0.169 0.016

Tabla 7.1. Comparacion entre los valores de k_experimentales y tedricos.

if) Conductividad térmica de la aleacién Pb-2%Sn , sélida.

En la tabla 7.2 se observan los valores de K, obtenidos a partir de los datos

experimentales y a partir de los tabuladosa T = 20"

T kg prom. exp. Pb-2%Sn ks tedrico Pb s6l. Discrepancia
(°C) (J/lem.s.°C) (J/ecm.s.°C)

20 0.33 0.35 0.02

Tabla 7.2. Comparacion entre los valores de k, experimentales y tedricos.

La discrepancia en los valores obtenidos de conductividades térmicas de las
aleaciones Pb-Sn, stlidas 6 liquidas, se estiman dentro de un 10% del valor,
considerandose valores de calculo aceptables.
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6. CALCULO DEL FLUJO DE CALOR EXTRAIDO POR LA BASE.

Conociendo los valores de AT entre las dos termocuplas ubicadas mas
préximas a la base, esto es la termocupla T18 y la termocupla T20 y conociendo la
conductividad térmica k_ y kg , calculada en intervalos de tiempo de 60 segundos,

se obtuvo la evolucion del flujo de calor, ¢ extraido por la base para cada

experiencia . En la figura 7.9 se muestra una gréfica tipica.

CALOR EXTRAIDO POR LA BASE vs. TIEMPO (Experiencia N° 6)
Pb - 10% Sn

B
-

FLU DE CALOR {JoulecmBae
E <
i
e |
]
"I

g =

Figura 7.9. Variacion del flujo de calor extraido por la base vs. el tiempo.

7. CALCULO DEL FLUJO DE CALOR CRITICO.

Conociendo el flujo de calor extraido entre dos termocuplas contiguas, se
determino el valor del flujo de calor critico en el momento en que ocurre la transicién

de estructura columnar a equiaxial, q_,,, para cada experiencia como se muestra

en la figura 7.10.
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FLUJO DE CALOR EXTRAIDO vs. POSICION DE LA INTERFAZ

o ¥ =8E-05x" - 0.0019x° + 0.0162x* - 0.0497x” +0.0368x* -0.1213x
i + 0.5954
R* = 09871

@ Valores experimentaies

Posicidn de la Transicion

FLUJO DE CALOR {J / cm2.5)
:

[ —
0.1 0 1 F I | 4 5 ] T @ ]
POSICION DE LA INTERFAZ {cm)

é

Figura 7.10. Variacion del flujo de calor extraido por la base vs. posicion de la
interfaz.

En la figura 7.11 se grafica el flujo de calor critico, q_,,, vs. la posicién de Ia

transicion para cada experiencia analizada.

FLUJO DE CALOR CRITICO vs. POSICION DE LA TCE
a5
T o d
1 na]'
a La T
% - |
8 2} qoorl prom =81 s 00 ik fenvarg) [ L
E o1 ¥ L
R " ] [ ]
= i
g-ﬂ_r«g
£
5413@
e 3
]
{15 +— t - + . . : - —
o 1 2 2 4 5 6 H 8 5 10
POSICION DE LA TRANSKION fem)

Figura 7.11. Variacion del flujo de calor critico vs. posicion de la TCE.

Se puede observar en la figura 7.11 que la transicién de estructura columnar
@ equiaxial ocurre en todas las experiencias analizadas para un valor de q_,,

promedio de 0.11+ 0.04 J/(cmZ2.s).
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En la tabla 7.3 se muestran los valores de kg, k. , ¢... ¥ de posicién de la

transicion de estructura columnar a equiaxial, TCE obtenidos en cada experiencia.

Exp. K ks L — TCE
Aleacién
N° (JfC.cm.s) | (JI'C.cm.s) | (JiemZs) {cm) |
4 | Pb-2%Sn 0.15 0.33 0.24 3 |
5 | Pb-4%Sn 0.08 0.1 +0 5
6 | Pb-10%Sn 0.07 0.15 +0 9.5
7 | Pb-20%Sn 0.07 0.18 0.17 9
8 | Pb-30%Sn 0.06 0.2 0.16 6.5
13 | Pb-2%Sn 0.12 0.23 +0 9.5(base) :'
6.5(T18) |
15 | Pb-2%Sn 0.13 0.23 +0 7.5(base) |
1.5(T18) |
16 | Pb-2%Sn 0.16 0.3 0.21 13.5(base) |
7.5(T18)
18 | Pb-2%Sn 0.17 0.29 0.27 6(base)
1(T18)
19 | Pb-4%Sn 0.09 0.15 0.1 8(base)
3(T18)

Tabla 7.3. Valores promedios de kg, ki , ¢.,. Yy de la posicién de la TCE

obtenidos en cada experiencia analizada.
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ANALISIS DEL FENOMENO DE LA TRANSICION COLUMNAR

A EQUIAXIAL EN EL MARCO DE LAS TEORIAS Y MODELQOS
DISPONIBLES.

En este capitulo, teniendo en cuenta los resultados experimentales obtenidos
y el analisis térmico realizado se analiza el fenomeno de la transicion de estructura

columnar a equiaxial en el marco de |as teorias y modelos disponibles.

En primer lugar se consideran los mecanismos basados en la generacion de
nucleos durante la solidificacion, que comprenden a la teoria del Eig-Eangm, el
mecanismo de refundicion de los brazos dendriticos propuesto por Jackson y
colaboradores” y el mecanismo de la lluvia de dendritas propuesto por Southin” .
Luego se considera el mecanismo de sobreenfriamiento de la punta de la dendrita
propuesto por Huntmm y finalmente se comparan las velocidades de las interfaz
obte ~idas experimentalmente con la velocidad de la interfaz en la direccion normal
al desarrollo dendritico propuesta por Lipton y cnlahnradnresm y utilizada por
Wang y Beckermann'  en su modelo multiescala/multifase de solidificacién

dendritica equiaxial con conveccion.

1. LA TEORIA DEL BIG BANG.

Este mecanismo  no es posible que ocurra debido a que no se vacia el
metal caliente sobre el molde frio, sino que es el liquido el que se deja enfriar,
ademas, los granos equiaxiales se forman en el seno del liquido y no son

arrastrados desde el borde de la pared.
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2. MECANISMO DE REFUNDICION DE LOS BRAZOS DENDRITICOS.

184} 4
Para el mecanismo propuesto por Jackson y colaboradores |, la presencia

de conveccion en la fundicion es esencial para que opere dicho mecanismo.

Se ha demostrado en la seccién 7 del capitulo Vil que el flujo de calor critico,
4. No depende de la longitud de la zona columnar, Como:

q=h.A.AT (8.1)

la conveccion natural que se genera en el liquido no es la responsable de producir
la TCE, dicho fendmeno ocurre en la interfaz.

Ademas, Fredriksson y mlaburadaras[m, quienes estudiaron el efecto de la
agitacion en el proceso de solidificacion de metales encontraron que utilizando
velocidades de agitacion muy altas, entre 200 y 1000 rpm, la dependencia de la
longitud de la zona columnar con la velocidad de agitacion es muy pequefia.

3. MECANISMO DE LLUVIA DE DENDRITAS.

Este mecanismo propuesto por Southin' se descarta, porque se comprobd
que en las experiencias en que hubo enfriamiento desde arriba la transicién

columnar a equiaxial ocurre por un proceso que esta controlado por la extraccion
caldrica desde abajo del horno.
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4. MODELO DE HUNT.

El modelo de Huntmt presenta un anadlisis del crecimiento de los granos
equiaxiales adelante del frente columnar durante la solidificacion direccional. El
modelo considera tanto la fase simple como el crecimiento equiaxial eutéctico. Se
obtiene una expresion simple que predice cuando ocurrirdn estructuras

completamente equiaxiales 6 completamente columnares.

Hunt®**  trabaja con aleaciones de Al-3%Cu y obtiene los siguientes
resultados:

i) Toma el ndmero de sitios de nucleacion, Ng = 1000 cm-3 y utiliza cinco valores
distintos del sobreenfriamiento para la nucleacion heterogénea, ATy: 0 K: 0.5 K,
0.75K; 1.25 Ky 2.25 K, obtiene que a medida que aumenta ATy, el valor de Log (v)
aumenta y disminuye la zona equiaxial del grafico Log (v) vs. Log (G).

i) Analiza el efecto de variar la composicion de la aleacion, trabajando con
aleaciones de Al-0.78%Cu, Al-1.5%Cu, Al-3%Cu y Al-6%Cu; para Ng = 1000 cm=3 y
ATpn: 0.75 K, obtiene que a medida que el contenido de Cu de la aleacion aumenta,
Log (v) disminuye desde -1.7 hasta -2.6 en el grafico Log (v) vs. Log (G).

i) Analiza el efecto de variar el niumero de sitios de nucleacion heterogénea, toma
valores de Ng de 10, 1000 y 100000 cm-3 y obtiene que existe un pronunciado
efecto sobre el rango equiaxial a elevados gradientes.

iv) Por dltimo, grafica el ancho de la zona equiaxial contra Log (v) para valores de
gradientes 0.1, 1 y 10 K/m, muestra que para gradientes bajos y velocidades
elevadas el ancho de la zona equiaxial aumenta en el gréfico Log (v) vs. Log (G).
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4.1. COMPARACION DE LOS VALORES EXPERIMENTALES EMPLEANDO
LA APROXIMACION DE ZIV Y WEINBERG PARA CONTRASTAR CON
EL MODELO DE HUNT.

Se tomo el procedimiento de célculo empleado por Ziv y wginbergim’ para
aleaciones de Al-3%Cu. Para evaluar G| se desconocen los valores de Ng y ATy,
de acuerdo con esto, para estimar N se asume que cada grano esta asociado a un
sitio de nucleacion efectivo. De las macrografias de las probetas se determind un
diametro de grano aproximado a partir del cual se calculé el Ng para cada

experiencia.

Para adoptar un valor de ATy, Ziv y Weinberg"™ suponen que cuando
predomina el crecimiento equiaxial los gradientes de temperatura en el liquido Gi_
son bajos, y el ATy debe ser pequefio, entonces en la ecuacion 1.4 la relacion

ALY : |
[E?W se vuelve despreciable comparado con 1 y la expresién se reduce a:
e

G, <0.617.N°.AT, (82

Los resultados de los célculos se muestran en la tabla 8.1.

N* | Aleacidn | Tamaiio de Ng |Gp(Calculado) | G (Calculado) | Gy (Experimental)
Exp. grano (em3) {°C/cm) (°Clcm) (°Cicm)
(mm) ) 5
2 |Pb-2%Sn 2 125 < 2.55 <1.81 1.2
4 | Pb-2%Sn 2.7 50.8 <144 <1 0.5
5 |Pb-4%Sn 3 37 <234 < 1.65 +0

Tabla 8.1. Comparacién de los valores de G| calculados con los experimentales

cuando ocurre la TCE.

193




(") A= 350 £7-%00S0
S.K

um.%peso
il =7 $ ool o) oin ek
("3 A0 s.K?

En la tabla 8.1 se puede ver que los valores de G| dependen del valor que
adopte la constante A, esta a su vez esta fuertemente influenciada por el valor del
coeficiente de difusion.

Si bien los gradientes de temperatura criticos en el liquido adelante de la
interfaz (L)/(S+L) concuerdan con lo que predice el modelo de Hunt, existe mucha
discrepancia entre los valores de G| calculados y los experimentales.

4.2, COMPARACION DE LOS VALORES EXPERIMENTALES CON LOS
PREDICHOS POR EL MODELO DE HUNT.

A fin de poder comparar los valores experimentales obtenidos con los
predichos por el modelo de Hunt®, a partir de los gradientes promedio
determinados experimentalmente entre las distintas posiciones de las termocuplas
se determinaron los logaritmos de dichos gradientes. De las curvas de velocidades
de las interfaces reales experimentalmente determinadas tanto para la interfaz
(liquido)/(sélido+liquido) como para la interfaz (sélido+liquido)(sélido) se
determinaron también los logaritmos de las velocidades reales de las interfaces.

Se calcularon los valores de los logaritmos de las velocidades de las
interfaces, Log (v) y los logaritmos de los gradientes de temperatura, Log (G).
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Los valores de Log (v) se graficaron en funcién de Log (G), tanto los
derivados de las experiencias como los tedricos determinados a partir de las
inecuaciones 1.4 y 1.5 correspondientes al acapite 2.7 del capitulo relativo al
mecanismo del sobreenfriamiento de la punta de la dendrita.

Para determinar los valores tedricos predichos por el mecanismo de
sobreenfriamiento de la punta de la dendrita se adoptaron valores de velocidades

de la interfaz cercanos a los determinados en las experiencias.

Los gradientes de temperatura criticos fueron calculados mediante las
desigualdades 1.4 y 1.5 , adoptando distintos valores del nimero de sitios de
nucleacion por unidad de volumen, Np y distintos sobreenfriamientos para la
nucleacion heterogénea, ATy determinandose las curvas Log (v) vs. Log (G) que
mejor ajustan a los valores experimentales.

El sobreenfriamiento de la punta de la dendrita se calculd utilizando la
ecuacion:

donde:
Cg = concentracion de la aleacion en % en peso.
V' = es la velocidad real de la interfaz en cmi/s.
A = es una constante, que se calculé utilizando la siguiente ecuacion:

A= - (8.4)

=
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Donde:
m = es la pendiente de la linea liquidus
k = es el coeficiente de particion de equilibrio de la aleacidn.
I = es el coeficiente de Gibbs -Thomson, igual a 10-7 m.K.
D = es el coeficiente de difusion en el liquido. Para el célculo se tomo el valor
del coeficiente de autodifusién del plomo liquido, igual a 5*10-10cm?2/s’" .

pmn. % peso

El valor de la constante A utilizado en los calculos es 350 X
-’I

para las

aleaciones Pb-Sn.
4.2.1. ALEACIONES Pb - 2%5n.

En la figura 8.1 se graficd el logaritmo de la velocidad , v (cm/s) en funcion
del logaritmo del gradiente de temperatura, G (°C / cm) para Pb-2%Sn, los valores
del namero de sitios de nucleacion, Ng y del sobreenfriamiento para la nucleacion
heterogénea, ATy que mejor ajustan a los datos experimentales son: Ng=100000
cm3y ATN=06K

En la figura 8.1 se observan las regiones completamente columnar y
completamente equiaxial; las lineas llenas corresponden a los célculos realizados
mediante las ecuaciones del modelo de Hunt y los puntos sobre la gréfica
corresponden a los valores experimentales obtenidos en las experiencias N°2 y N° 4
para aleaciones de Pb-2%Sn.

En la experiencia N° 2 la estructura completamente columnar se produce a

valores 0.6 < Log (G) < 1, es decir, valores de gradientes entre 4 y 10 °C/cm y Log
(v) = -2.43 6 velocidades de interfaz liquida y sélida de 0.0037 cms.
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La estructura completamente equiaxial se produce a valores de -0.39 < Log
(G) < 0.2, es decir gradientes de 0.4 < G < 1.6 °C/cm y valores de -1.92 < Log (v) < -
1.7 6 velocidades de interfaces liquida y sélida entre 0.02 < v < 0.012 cm/s.

En la experiencia N° 4 la estructura completamente columnar se produce a
valores de 0.82 < Log (G) <0.73 6 537 <G <66°Clcmylog(v)=-2436v =
0.0037 cm/s. La estructura completamente equiaxial se produce a 0.58 < Log(G) <
063 638 <G <426 °Clem y -2.08 < Log (v) < -1.67 6 velocidades de ambas
interfaces entre 0.0083 < v < 0.02 cm/s. La mezcla de estructura columnar/equiaxial
ocurre a valores 0.72 < Log (G) < 0.85, es decir: 5.25 < G< 7.08 °Cl/cm y valores de
Log (v) de -2.15 6 velocidad de interfaz (sdlido+liquido)/(solido) de 0.0071 cmis.

EXPERIENCIAS N® 2 Y N° 4

N* sifios puci= 00000 om-3

17 Pb-2% Sn
— |
12 | st THe= 0.8 K S ——)
-1 4 -: _“M]-] I
IE 1 Y Exp T el
- s VW ipni
18+
E - Exm 3V poald
8 %
| -] Enm v jeal)
=22 I A B rwiem) |
'2-"I B e f
-26 | A B Pveosm) |
28 71 4 L T :
3 | : ; e
-1 05 Q a5 1 i5 2
LOG (G)

Figura 8.1. Grafica de Log (v) vs. Log (G).Experiencias N° 2 y N° 4. Pb-2%5n.
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4.2.2. ALEACIONES Pb - 4%Sn.

Se puede observar en la figura 82 que en este caso los datos
experimentales correspondientes a las experiencias N° 5 y N° 19 se ajustan al
modelo de Hunt para Ng = 10000 em=3 y AT = 1K. La linea de Log (v) = constante

que separa a ambas zonas tiene un valor Log (v) =-2.1 6 v = 0.0079 cm/s.

EXPERIENCIAS N* 5 Y N* 19

i - N sifios nucl = 10000 cm-3 k. :
132 , e T — e Hurd e ‘
14 I - g
s { A Exp3Vigo) |

[ carmplyramondo pauiaaal : L] Exp. 79 ICOH VI frad ) I

E 18 . A A& EpSVaieal)

2 ' L] Exp. 19 COM. W jood ) i

-l 234 . iﬂ% A Ep 3Tiega)

24 ' A aleta. ® Ep HCCH i)
26 1 COMpISLNTIOM Collimnar ] Exp 9 COM. W jogr |
28 1 i_ A Epdveesa
.3 +— :
-1 a5 o Q5 1 15 2
LOG (B)

Figura 8.2. Grafica de Log (v) vs. Log (G). Experiencias N° 5y N° 19. Pb-4%Sn.

En el Apéndice IV se realiza el anélisis para otras experiencias.
En la tabla 8.2 se resumen los valores de Ng y AT obtenidos para cada

aleacion. Se puede ver que para que se cumpla el modelo de Hunt en los datos

experimentales obtenidos hay que variar ambos ATy No.
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Aleacién Log (v) Ng (cm=3) ATy (K)

Pb-2%Sn -2.25 100000 0.6

Pb-4%Sn -2.1 10000 1
Pb-10%Sn -2.4 100 1.15
Pb-20%Sn -1.9 10 2.75
Pb-30%Sn -2.1 30 275
Pb-40%Sn -2.1 30 275

Tabla 8.2. Valores de Ng y AT adoptados para determinar las curvas de Log (v)

vs. Log (G) que mejor ajustan a los datos experimentales.

La variacion de ATy con el aumento de concentracién se puede observar en
la figura 8.3. A medida que se aumenta la concentracion, el sobreenfriamiento para

la nucleacion heterogénea, ATy aumenta.

SOBREENFRIAMIENTO PARA LA NUCLEACION
HETEROGENEA vs. CONCENTRACION
L -
o o -]
2.5
€ 2|
E 1.5
b 8
[
ol | B
E 1 | o
05 - .
D + — . " 5 i 1
/] 5 0 15 20 25 30 35 40
CONCENTRACION (% peso)

Figura 8.3. ATy vs. concentracion.

La variacion de Ng con el aumento de concentracion se puede observar en la

figura 8.4, a medida que se aumenta la concentracién el nimero de sitios de

nucleacion por unidad de volumen, Ng disminuye.
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Ncero (cm-3)

100000 - m
10000 i ]
1000 |
100 - =
' - a
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1 — | 4
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NUMERO DE SITIOS DE NUCLEACION POR UNIDAD
DE VOLUMEN vs. CONCENTRACION

CONCENTRACION (% peso)

Figura 8.4. Ng vs. concentracion.

En la figura 8.5 se puede observar que Log (v) se mantiene

aproximadamente constante en un valor de Log (v) = -2.1 , es decir v = 0.008 cm/s

en todos los casos analizados.

LOG (V) vs. CONCENTRACION
) e
== = offs = = = = = = = = = I R - T |
i
¢ 4 TN TR
CONCENTRACION (% peso)

Figura 8.5. Log (v) vs. concentracion.



4.3. CONCLUSIONES.

En las experiencias realizadas no se adicioné un agente nucleante, es decir
que no se varid el numero de sitios de nucleacion, N, ademas se utilizaron moldes
de vidrio. La superficie lisa del vidrio hace que el nimero de sitios donde el metal
pueda nuclear por imperfecciones en las paredes del molde sean escasos, excepto
en las esquinas o angulos del molde o en las puntas de los capilares de vidrio

{105}
donde se colocaron las termocuplas

Un aumento en la concentracion de estafio influye sobre el sobreenfriamiento
para la punta de la dendrita, AT, pero se supone que no influye sobre el nimero de

sitios de nucleacién Ng.

Es decir que no existe una justificacion para que se varie Ng a fin de que los

datos experimentales cumpian con el modelo propuesto por Hunt®®".,

Experiencias realizadas por Mahapatra " en aleaciones Sn-Pb adicionando
particulas de Fe en el liquido como agente nucleante dan como resultado que la
TCE no depende del numero de sitios de nucleacion en el liguido 6 de Ila
generacion de nucleos durante la solidificacion.

El maximo sobreenfriamiento determinado por otros auturaa{m para la
nucleacion homogénea, AT(homogénea) obtenido a partir de la solidificacion de
gotas aisladas de metal puro es de 80°C para el plomo y de 118°C para el estafio.
Los metales masivos usualmente nuclean a valores de AT(homogeénea) muy
inferiores a los maximos observados en las pequefias gotas de metal puro.
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Los valores de sobreenfriamiento para la nucleacion heterogénea,
ATN(heterogénea) que reemplazados en las ecuaciones del modelo de Hunt®”
ajustan mejor a los datos experimentales aumentan desde 0.6 a 2.75°C con el
aumento de la concentracion de estario, lo que es consistente con el aumento de AT
(homogénea) determinado para gotas del metal puro. Obsérvese que los valores de
ATn(heterogénea) son del orden de la centésima parte de los correspondientes a

la nucleacion homogénea.

AT,
AT,

3
La suposicion efectuada por Ziv y Weinberg"™ de que ( ] se vuelve

despreciable comparado con 1, es muy grosera, ya que los valores de ATy que
ajustan mejor a los datos experimentales son del orden de AT( y el cociente es
cercano a la unidad. Si bien esto puede ser considerado una especulacién,
experimentalmente no hay razén para suponer que ATy sea mucho menor que
ATc.

Por otro lado si se comparan los valores de Ng de la tabla 8.2 se observa que
para que las curvas del modelo de Hunt®™ ajusten a los valores experimentales, a
medida que aumenta la concentracion de estafio el ndmero de sitios de nucleacion
debe disminuir, lo cual no estd de acuerdo con las condiciones utilizadas en las

experiencias ya que no se adicionaron nucleantes.

Si bien se sugiere que el modelo de Hunt™" proporciona una base para la
discusion cualitativa del crecimiento equiaxial en situaciones de solidificacion més
complicadas, los valores cuantitativos obtenidos a partir de las experiencias no
muestran una buena correspondencia con el modelo.
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5. COMPARACION DE LAS VELOCIDADES DE LAS INTERFACES (L)(S+L) Y
(S+L)(S) CON LA VELOCIDAD DE LA INTERFAZ EN LA DIRECCION
NORMAL AL DESARROLLO DENDRITICO UTILIZADA EN EL MODELO DE
WANG Y BECKERMANN.

En el modelo multiescala / multifaz de la solidificacién dendritica equiaxial en
presencia de conveccion y transporte de fase sélida, desarrollado por Wang y
Beckermann para predecir composicidn y evolucion de la estructura durante la
solidificacion de una aleacion con morfologia equiaxial, se calcula la velocidad de la

interfaz mediante la siguiente expresién propuesta por Lipton y colaboradores’

_4.0'.D,.m.(k-1).C,

W, 2 .. p? (8.5)

donde:

W, = es la velocidad de la interfaz en la direccién normal al desarrollo

dendritico.

o = esuna constante de estabilidad = 1/4n* en el limite de la difusién
pura.

D, = es la difusividad térmica en el liquido extradendritico en m2/s.

m= es la pendiente de la linea liquidus en K/ % peso.

C, = es la concentracién de las especies quimicas en % en peso de la capa

dendritica, haciendo la suposicién de que existe equilibrio

termodinamico interfacial se calcula como:
t, =1l (86)

I'= es lavelocidad interfacial de cambio de fase en Kg/m3.s &

coeficiente de Gibbs-Thomson en m.K. Para la mayoria de los metales
es del orden de 107 m.K nnn.
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P, = es el numero de Peclet solutal de la punta de la dendrita esta

L

relacionado al parametro adimensional de sobreenfriamiento, Q:

C, -C,

e T E?
T R
que soluciona el problema del transporte de soluto cercano a la punta de la

dendrita.

Uniendo la ecuacion (8.7) a la ecuacion (8.5) se alcanza un modelo de
crecimiento que relaciona W, directamente con el sobreenfriamiento solutal Q |

En la ecuacion (8.7) se relacionan los efectos de la forma de la punta de la
dendrita y las condiciones de flujo alrededor de la punta incorporados en la
constante de estabilidad o™ con la relacion entre el nimero de Peclet de la punta,
Pet y el sobreenfriamiento, 2. Wang y Beckermann™'""" consideran de forma
separada los casos de difusion y conveccion dominante. Para el caso de
crecimiento dominado Unicamente por difusion la funcion de Ivantsov esta dada por:

P, =h'(Q) =u( : ?ﬂ)i (8.8)

donde las constantes a y b que dan el mejor ajuste son:
a=0.4547
b=1.185

La velocidad de la interfaz en la direccién normal al desarrollo dendritico se
calcula mediante la siguiente expresion:

W - 4.;'.n,.ml.‘{k -1).C, _[._(%J‘]l (8.9)




La dependencia de la velocidad de la interfaz en la direccion normal al

desarrollo dendritico con la temperatura se observa en la figura 8.6.

VELOCIDAD DE LA INTERFAZ vs. TEMPERATURA PARA DISTINTAS
CONCENTRACIONES DE LiQUIDO EXTRADENDRITICO DE ACUERDO AL
MODELO DE WANG-BECKERMANN,

Figura 8.6. Velocidad de la interfaz vs. temperatura para distintas concentraciones

de liquido extradendritico de acuerdo al modelo de Wang-Beckermann.

En la figura 8.6 se observa que si la temperatura aumenta, la velocidad de la
interfaz en la direccion normal al desarrollo dendritico disminuye hasta hacerse cero
para el valor del punto de fusion. Ademas al aumentar la concentracién las curvas

se desplazan hacia valores de temperaturas mas bajas.

Las velocidades de crecimiento equiaxial experimentalmente determinadas
se contrastaron con los valores de velocidad Wpg obtenidos mediante la ecuacion
(8.5) asumiendo que no hay difusion en el sélido. En la figura 8.7 se muestra un

esquema de las velocidades consideradas para la comparacion.
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Debe notarse que las interfaces se encuentran siempre a la temperatura de
inicio y fin de la solidificacion determinadas a partir de las curvas temperatura vs.
tiempo durante la solidificacion, mientras que la envoltura dendritica de los granos
equiaxiales se encuentra a una temperatura distinta en cada punto ya que existe un

gradiente de temperatura entre |las dos interfaces.

interfaz
'# -ﬁ% sc.fa'a '.r (S+L)AS)

w

Figura 8.7. Esquema de las velocidades consideradas para la comparacion.

En la figura 8.8 se muestra la comparacion de los valores experimentales de
las velocidades de ambas interfaces con los valores de velocidad Wpe obtenidos
mediante la ecuacion (8.5) para una concentracién de Pb-2%Sn del liquido
extradendritico. Se puede observar que la curva del modelo de Wang - Beckermann

pasa por la mayoria de los valores experimentales.
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VELOCIDAD DE LA INTERFAZ vs TEMPERATURA PARA UNA
CONCENTRACION DE Pb-2%Sn DEL LIQUIDO EXTRADENDRITICO DE
ACUERDO AL MODELO DE WANG-BECKERMANN.

2.3
Py |
E 0.25 - _
[ A Erprl'mlnwmmfnl
2 0.2 : (LIAs+H)
5%{115* | m Experimental Interfaz |
48 (s |
o1 o | = Modelc de Wang y
A
e 5 Beckerman
0.05 u
E ﬂ | ‘ y .._ 4
570 575 580 585 590 585 G600 505
TEMPERATURA (K)

Figura 8.8. Velocidad de la interfaz vs. temperatura para una concentracion de

2%3Sn del liquido extradendritico. Modelo de Wang-Beckermann.

Los resultados de la comparacion para concentraciones de estafio mas

elevadas se muestran en las figuras 8.9, 8.10, 8.11, 8.12y 8.13.

VELOCIDAD DE LA INTERFAZ vs. TEMPERATURA PARA UNA
015 . 'CONCENTRACION DE Pb 4% Sn DEL LIQUIDO EXTRADENDRITICO DE

I ACUERDO AL MODELO DE WANG-BECKERMANN
—~ 0.14 |+
%mz i s Experimental inferfaz |
011 LASH) |
| m Experimental interfaz |
= 0.08 |— (L+5)4 S}
0.06 — Modelo de Wang -
[ " Beckermann
004 | .
$oe, "
" 'i' .
0 .
575 580 585 590 595
TEMPERATURA (K)

Figura 8.9. Velocidad de la interfaz vs. temperatura para una concentracién de
4%Sn del liquido extradendritico. Modelo de Wang-Beckermann.
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VELOCIDAD DE LA INTERFAZ vs. TEMPERATURA PARA UNA
01 ; CONCENTRACION DE Pb10% Sn DEL LIQUIDO EXTRADENDRITICO DE
UERDO AL MODELO DE WANG-BECKERMANN
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Eﬂ.ﬂﬂ :
w007 + =
‘006 + 4 Expenmental Inferfaz |
E : (LASH,) |
i s 1 m Experimental Interfaz
004 + (SHMS) |
5&.03 : ™ —— Modeio de Wang - |
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Figura 8.10. Velocidad de la interfaz vs. temperatura para una concentracion de

10%Sn del liquido extradendritico. Modelo de Wang-Beckermann.

VELOCIDAD DE LA INTERFAZ vs. TEMPERATURA PARA UNA
02 . CONCENTRACION DE Pb 20% Sn DEL LIQUIDO EXTRADENDRITICO DE
018 | ACUERDQ AL MODELO DE WANG-BECKERMANN.
o
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Figura 8.11. Velocidad de |a interfaz vs. temperatura para una concentracion de
20%Sn del liquido extradendritico. Modelo de Wang-Beckermann.



VELOCIDAD DE LA INTERFAZ vs. TEMPERATURA PARA UNA
12 . CONCENTRACION DE Pb 30% Sn DEL LIQUIDO EXTRADENDRITICO
DE ACUERDO AL MODELO DE WANG-BECKERMANN.
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Figura 8.12. Velocidad de la interfaz vs. temperatura para una concentracion de
30%Sn del liquido extradendritico. Modelo de Wang-Beckermann.

VELOCIDAD DE LA INTERFAZ vs. TEMPERATURA PARA UNA
CONCENTRACION DE Pb-40%5n DEL LIQUIDO EXTRADENDRITICO DE
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Figura 8.13. Velocidad de la interfaz vs. temperatura para una concentracion de
40%Sn del liquido extradendritico. Modelo de Wang-Beckermann.



La curva de velocidad vs. temperatura propuesta por Lipton vy

(%8100 ¢e encuentra en todos los

colaboradores™” y utilizada por Wang-Beckermann
casos proxima a los valores experimentales de velocidades de las interfaz pero la
dispersion de los valores experimentales con respecto a la curva es grande. La
curva separa por lo general los valores de velocidad de las interfaz liquida y sélida,
ya que éstas tienen algunas veces velocidades iguales y se encuentran a

temperaturas diferentes.

La dispersion en los valores fundamentalmente se debe a que se comparan
velocidades distintas pero la tendencia de los valores es a agruparse alrededor de

las curvas.

La dispersion ademas puede deberse a que la suposicion de que el
crecimiento es dominado sdlo por difusion no es del todo valida sino que tambien
influye la conveccion. El coeficiente de difusion del estafioc es mas bajo que el del
plomo, esto quiere decir que al aumentar la concentracion de estario habria menos
efecto de difusion y un mayor efecto de la conveccion.

Analizando las curvas, es de suponer, que si las velocidades de la interfaz
(L)Y{S+L) son menores a los valores de la velocidad de la interfaz en la direccion
normal al desarrollo dendritico, Wne €l grano no crece & crece hacia los costados
mas rapido que hacia arriba. Por el contrario si las velocidades de la interfaz
(LY{(S+L) son mucho mayores que los valores de Wpeg crecen muchos granos

equiaxiales chicos.
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MECANISMO PROPUESTO PARA LA TRANSICION DE
ESTRUCTURA COLUMNAR A EQUIAXIAL.

1. OBSERVACIONES EXPERIMENTALES.

i) La transicion columnar a equiaxial ocurre cuando se alcanza un valor de
gradiente de temperatura minimo y critico en el liguido adelante de la interfaz (L)

/ (S+L) cuyo valor puede variar entre -0.8 y 1.2 °Clcm.

if) Estos valores minimos y criticos del gradiente Gy ocurren cuando se alcanza un

valor de flujo de calor critico promedio de 0.11 + 0.04 Joule/em2.s.

iii) En todas las experiencias se ha observado que cuando ocurre la transicion de
estructura columnar a equiaxial, la interfaz (L)/(S+L) incrementa su velocidad en
forma potencial, es decir que se acelera aumentando la distancia de separacion
entre las interfaces (L)/(S+L) y (S+L)/(S).

iv) En las probetas obtenidas se observo que la transicién de estructura columnar a
equiaxial es independiente del tamafio y nimero de granos columnares y de granos

equiaxiales que se formen
v) Al aumentar la concentracion de estafio hasta un 40% en peso la transicién sigue

ocurriendo, es decir que también es un proceso que ocurre independientemente

de la concentracion de la aleacion.
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vi) Los granos crecen columnares cuando los valores de gradientes en el liquido
adelante de la interfaz (L)/(S+L) son elevados y la velocidad de avance de la
interfaz (L)/(S+L) es baja. Los granos crecen equiaxiales cuando los valores de
gradientes en el liquido adelante de la interfaz (L)/(S+L) son bajos y la velocidad

de avance de la interfaz (L)/(S+L) es elevada.

vii) En la mayoria de las probetas se observd recalescencia en la zona de
crecimiento equiaxial, no habiéndose observado recalescencia en la zona de

crecimiento columnar.

viii) Del estudio de las macrografias se observa que el tamafio de los granos
equiaxiales sigue una distribucion del tipo error, gaussiana 6 de Weibull
dependiendo de la experiencia, correspondiendo el tamafio méas pequefio de
granos a regiones proximas a las columnas y el tamafio mayor a regiones

proximas al centro de la zona equiaxial.

Estas evidencias sugieren que el fendmeno de la transicién de estructura

columnar a equiaxial es un proceso que esta controlado térmicamente.

2. DEFINICIONES.

i) La interfaz (L)/(S+L) o frente de solidificacién se encuentra a la temperatura
liguida, T|' obtenida de la curva de enfriamiento. La interfaz sélida (S+L)/(S) se
encuentra a la temperatura sélida, Tg' también obtenida de la curva de

enfriamiento.

ii) En la zona (S+L) pueden crecer tanto granos columnares como equiaxiales,
dependiendo de los valores de los gradientes de temperatura en el liquido adelante
de la interfaz (L)/(S+L) y de los valores de la velocidad de la interfaz (L)/(S+L).

212



iii) Se define la velocidad Wy como la velocidad de crecimiento en la direccion
normal al desarrollo dendritico tanto para el caso de crecimiento columnar como
equiaxial, como se muestra en las figuras 1 y 2. Para la elaboracién del presente
mecanismo se supone que la velocidad Wy esté dada por la expresion de Lipton
et al. ", la cual es funcién de la temperatura, la concentracién, la difusividad

térmica y de factores geométricos de la superficie de la dendrita.

HI

_.'\N;j
_.vfd

W T ViLms+

Figura 9.1. Velocidad de crecimiento en la direccién normal al desarrollo dendritico

columnar.

Miunssy

Figura 9.2. Velocidad de crecimiento en la direccion normal al desarrollo dendritico
equiaxial.

213



iv) Se define la velocidad W como la componente de la velocidad W en la direccion
longitudinal de la probeta y paralela a la velocidad V de los frentes de

solidificacién 6 interfaces, a fin de poder comparar dichas velocidades. Ver

1/

Figura 9.3. Componente de la velocidad Wy de crecimiento columnar en la direccitn

figuras 9.3y 9.4.

W T ViLus+y

longitudinal de la probeta y paralela a la velocidad V de las interfaces.

W T":Lmsul

Figura 9.4. Componente de la velocidad W, de crecimiento equiaxial en la direccion
longitudinal de la probeta y paralela a la velocidad V de las interfaces.

v) Tanto los granos columnares como los granos equiaxiales crecen con una
velocidad de crecimiento en la direccién normal al desarrollo dendritico, W vy
paralela a la velocidad del frente de solidificacion Vgyus., Dicha velocidad de
crecimiento, W es también una funcién de la temperatura, la concentracion, la
difusividad térmica y de factores geométricos de la superficie de la dendrita.
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3. SUPOSICIONES.

i) Silos extremos de las dendritas columnares coinciden con la interfaz (L)/(S+L), lo
que se da durante el crecimiento columnar dendritico, la velocidad W debe ser

menor o igual a la velocidad de la interfaz Vs

i) Si los extremos de las dendritas columnares no coinciden con ninguna de las dos
interfaces se encuentran en alguna posicién intermedia en la regién (S+L) y su
velocidad W puede ser mayor, menor o igual a la velocidad V de cualquiera de

las interfaces.

ili) Si los extremos superiores de las dendritas equiaxiales coinciden con la interfaz
(LY(S+L) su velocidad W puede ser menor o igual a la velocidad de la interfaz
(LY(S+L).

iv) Si los extremos superiores de las dendritas equiaxiales no coinciden con la
interfaz (L)/(S+L) su velocidad W puede ser mayor, menor o igual a la velocidad

V de cualquiera de las dos interfaces.

v) La velocidad de la interfaz (L)/(S+L) durante el crecimiento equiaxial puede estar
determinada por la velocidad de generacién de nicleos 6 por la velocidad de

crecimiento de las dendritas equiaxiales.

4, MECANISMO.

i) Cuando los extremos de las dendritas columnares coinciden con la interfaz
(L)/(S+L), lo que se da durante el crecimiento columnar dendritico, y la velocidad W
es igual a la velocidad de la interfaz Vis., , COMO se observa en la figura 9.5, los

granos equiaxiales no pueden crecer y el crecimiento es completamente columnar.
215



Lo anterior no invalida el hecho de que nucleos equiaxiales puedan formarse
entre las dendritas columnares y ser incorporados a las columnas o bien si se
remueven del frente por conveccion ser empujados hacia adelante del frente de
solidificacién. Cuando el crecimiento es solamente columnar, la velocidad de
avance de la interfaz (L)/(S+L) es igual a la componente de la velocidad de
crecimiento de los granos columnares, en la direccién longitudinal de la probeta. En
tal ﬁituac-ién el frente columnar avanza con la interfaz (L)/(S+L), como se observa en

la figura 9.5.

|

Zone ohill Zona colummar

4]

Figura 9.5. Velocidad de la interfaz (L)/(S+L) igual a la velocidad de avance W del

frente columnar.
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ii) Inicialmente los extremos de las dendritas columnares coinciden con la interfaz
(L)(S+L). Si la velocidad W disminuye a valores menores que la velocidad de la
interfaz Vs« , l0s extremos de las dendritas columnares se separan de dicha
interfaz, permitiendo el crecimiento de nucleos equiaxiales delante de las columnas,
las cuales ocupan toda la regién (S+L) no ocupada por las dendritas columnares
como se observa en la figura 9.6. Estos nlcleos pueden crecer en todas
direcciones, en lugar de hacerlo en la direccion contraria al flujo de extraccion

caldrica como los granos columnares.

Liquide

Zoaa alrill  Zonas columnse

Figura 9.6. Velocidad de crecimiento de las puntas de las columnas menor que Ia
velocidad de avance de la interfaz (L)/(S+L).
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iii) Cuando los extremos de las dendritas columnares no coinciden con ninguna de
las dos interfaces y se encuentran en alguna posicion intermedia en la regién (S+L),
si su velocidad W aumenta a valores mayores que la velocidad V de la interfaz
(L)(S+L), la cantidad de nicleos disminuye a medida que el frente de solidificacién

avanza.

iv) Cuando los extremos de las dendritas columnares no coinciden con ninguna de
las dos interfaces y se encuentran en alguna posicion intermedia en la region (S+L)
y si su velocidad W disminuye a valores menores que la velocidad V de la interfaz
(LY(S+L), puede ocurrir cualquiera de las dos situaciones siguientes: 1) la cantidad
de nucleos aumenta a medida que el frente de solidificacién avanza (generacion de
nucleos), o bien, 2) los nicleos inicialmente formados aumentan de tamafio
formando dendritas equiaxiales (crecimiento de nicleos). Lo anterior se
esquematiza en la figura 9.7, para tres condiciones de velocidad de crecimiento de
los nicleos equiaxiales. Como se muestra en la figura 9.7, cuando dicha velocidad
de crecimiento es mucho menor que la velocidad de la interfaz, caso a) de la figura,
el movimiento de la interfaz es producido por la generacién de nicleos equiaxiales,
cuando dicha velocidad de crecimiento es menor que la velocidad de la interfaz,
pero del orden de magnitud de ésta, el movimiento de la interfaz se produce por un
efecto combinado de la generacién de nucleos y del crecimiento de dichos niicleos,
caso b) de la figura 9.7. Finalmente, cuando la velocidad de crecimiento W de los
nucleos equiaxiales es igual a la velocidad de la interfaz, no ocurre generacion de
nuevos nucleos y el movimiento de la interfaz se produce por el crecimiento de los

nucleos equiaxiales que forman dendritas equiaxiales, caso c) de la figura 9.7.

218



a) W << Vg s # Yiuns+y

¢ t
e ﬂ'gdjcluoun'oua oo
b] W < V, A/ v LYIS+L
wrssy T T LS+
t |

Ooooooooo‘;)
0O o U@

O
® 9@\()@)

Figura 9.7. Velocidades de crecimiento y de interfaz (L)/(S+L).

Al aumentarse la distancia de separacién de la interfaz (L)/(S+L) de la
(S+L)/(S) se amplia la region (S+L) en la cual los nucleos equiaxiales tienen el
tiempo suficiente como para crecer, formandose los granos equiaxiales que crecen
en todas direcciones y produciéndose el inicio de la TCE. Esta situacion se
esquematiza en la figura 9.8. Los gradientes de temperatura en el liquido adelante
de la interfaz (L)/(S+L) alcanzan valores minimos y criticos, ademas, la interfaz
(L)Y/(S+L) aumenta su velocidad en forma potencial, aumentando la distancia con la
interfaz (S+L)/(S) y dando las condiciones para el crecimiento de los nlcleos
equiaxiales, que crecen en la zona (S+L). Cuanto mayor sea la distancia entre
ambas interfaces; tanto mayor sera la cantidad de nlcleos que pueden generarse
en dicha zona.
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Zona chill Zona columaar

Figura 9.8. Inicio de la transicion de estructura columnar a equiaxial.

v) Luego del inicio de la transicion ocurre el crecimiento simultaneo de granos
columnares y equiaxiales, es decir, cuando se produce la inversion de la
pendiente de las lineas de temperatura, gradientes en el liquido adelante de la
interfaz  (L)/(S+L) negativos ¢ iguales a cero durante lapsos que duran
aproximadamente 5 minutos. Ademas, la velocidad de la interfaz (L)/(S+L) se
incrementa dandose |as condiciones para la nucleacion y el crecimiento de

granos equiaxiales mientras el frente columnar todavia sigue avanzando.
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vi) Debido a una competencia entre efectos térmicos, cinéticos y de generacion de
calor, los granos columnares crecen hasta un punto en el cual el crecimiento de los
granos equiaxiales no les permite avanzar mas, de esta forma ocurre la transicion

de estructura columnar a equiaxial, TCE, como se muestra en la figura 9.9.

!lJ. : =
I Liguido
£
=k — %
& T s & R P 8
I % 0 ke ¥
; j\,f. ;'qﬁi e 4
S+l o
Vv
44 I
-~ TCE

:

Zone chill Zone columnar

4
(]
.
b l"‘.'.l“.‘

S S S IP

Figura 9.9. Frenado de los granos columnares por el crecimiento de los granos

equiaxiales resultando la transicion de estructura columnar a equiaxial.

La colisién de los granos columnares con los granos equiaxiales que estan
creciendo produce el frenado de los granos columnares, iniciandose asi la

transicion de estructura columnar a equiaxial.
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vii) Finalmente las dendritas equiaxiales terminan de crecer a medida que la interfaz
(S+L)/(S) continia avanzando y la probeta termina de solidificar, como se muestra

en la figura 9.10.

ra 4 4
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il

Zona chill Zoma columnar

Figura 9.10. Crecimiento de las dendritas equiaxiales luego de que ocurrio la TCE.
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RESUMEN Y CONCLUSIONES

1. RESUMEN

En el presente trabajo se realizd la solidificacion direccional de aleaciones
Pb-Sn a fin de estudiar el fendmeno de la transicion de estructura columnar a

equiaxial.

En primer lugar se realizé una recopilacion bibliogréfica de las teorias y

mecanismos disponibles para analizar el fendémeno.

Se presenta la construccién y montaje del dispositivo experimental, que
incluye al horno eléctrico de resistencias, el sistema de extraccion calérica
direccional y el sistema de medicién de temperaturas y adquisicion de datos.
También se indica el procedimiento seguido en la puesta a punto del dispositivo
experimental, esto es, la configuracion del adquisidor de datos y la calibracion de

las termocuplas de tipo K (cromel-alumel).

Se realizd la medicion de los gradientes de temperatura del horno y se
obtuvo que, dado que las temperaturas radiales del horno sin carga durante el
calentamiento y el enfriamiento son aproximadamente constantes, 6 su variacion es
despreciable en comparacion con la diferencia de temperaturas longitudinales, vy,
puesto que cuando se introduce la carga la distribucion de temperaturas es mas
uniforme, los gradientes radiales en el horno con carga durante la solidificacién son

despreciables y la solidificacion es unidireccional.
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El dispositivo experimental permiti6 obtener transiciones columnares a
equiaxiales en las probetas a diferentes distancias a partir de la base. Los moldes
de vidrio recubiertos con carbén activado fueron utilizados para fundir las
aleaciones de las diversas composiciones (Pb-2%Sn a Pb-40%Sn) obteniéndose
granos columnares de entre 4.5 y 10 cm de altura a partir de la base y crecimientos
dendriticos de entre 5 y 9.5 cm de altura a partir de la base dependiendo del

experimento.

El sistema de medicion de temperaturas permitié determinar los gradientes
de temperaturas en el liquido y en el sélido durante la solidificacién pudiendo
determinarse de esta forma el momento en que el frente de solidificacién pasa por
una posicion determinada y los intervalos de tiempo en los que ocurre la transicién

de estructura columnar a equiaxial en dichas aleaciones.

Una mayor velocidad de enfriamiento desplaza la transicion de estructura

hacia |la parte superior de |a probeta.

Valores de gradientes minimos y criticos combinados con velocidades de
interfaz elevadas son las condiciones que hacen que los granos equiaxiales crezcan
rapidamente frenando el crecimiento columnar que ocurre para valores de

gradientes de temperatura elevados y velocidades de interfaz bajas.

La transicién de estructura columnar a equiaxial ocurre para un valor de flujo

de calor critico.

Se obtuvieron valores experimentales de conductividad térmica de las

aleaciones Pb-Sn.



Con el dispositivo experimental empleado y las dimensiones y formas de los
moldes utilizados se obtuvieron estructuras bicristalinas, fricristalinas vy

tetracristalinas pero no monocristalinas.

Se realiza una comparacion de los valores experimentales con los predichos
por el modelo de Hunt'®™, ademas se considera la aproximacion de Ziv y

Weinberg"'? para la contrastacién con el modelo de Hunt"®.

Por Ultimo se realiza una comparacién de las velocidades de las interfaces
con la velocidad de la interfaz en la direccion normal al desarrollo dendritico,
propuesta por Lipton y colaboradores”'" y utilizada por Wang y Beckermann'*"'9

en su modelo multiescala / multifase de la solidificacion dendritica equiaxial.

2. CONCLUSIONES OBTENIDAS A PARTIR DE LAS EXPERIENCIAS
REALIZADAS.

Z2a. La longitud de la zona columnar en una fundicién puede ser predicha si se

conocen las condiciones de enfriamiento.

2.b. La transicién 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 transicién.

2.c. Latransicion de un sélo grano columnar a granos equiaxiales se produce en
forma abrupta, es decir que el grano columnar no se estrangula para formar granos
equiaxiales, sino que la TCE ocurre por dos interfaces que avanzan en direcciones

opuestas, la del grano columnar y las de los granos equiaxiales.



2.d. Enlas probetas se observé que los granos equiaxiales siguen una funcién de
distribucion aproximada del tipo error, gaussiana 6 de Weibuill, dependiendo de la

experiencia.

2.e. Con el aumento de la velocidad de enfriamiento los granos columnares son

mas largos.

2.f. Para aleaciones de Pb-2%Sn la dependencia de la longitud de la zona
columnar con la velocidad de enfriamiento es casi lineal con un coeficiente de
correlacion de 0.94 si se toma la longitud méxima y un coeficiente de correlacién de

0.96 si se toma la longitud minima. Las expresiones de las rectas de regresién son:

AT
L=476. [EI") -10.7 (cm)

si se toma la longitud méxima de la zona columnar, y

L=510 [EJ 12.7
=3 ) (cm)
si se toma la longitud minima de la zona columnar.

2.g. Para aleaciones Pb-2%Sn la velocidad limite de enfriamiento promedio en el
liguido para el crecimiento columnar es 2.4°C/min. A velocidades menores a dicho
valor el crecimiento es equiaxial y por encima de dicho valor el crecimiento es

columnar.

2.h. La longitud de la zona columnar es una funcién tanto de la velocidad de
enfriamiento promedio en el liquido antes de la solidificacion como de la
concentracion de la aleacion. A medida que se aumenta la concentracién de estafio
de la aleacion, la velocidad de enfriamiento debe disminuir para obtener la misma

posicién de la transicion.
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2.i. 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.

2.j. Con sobrecalentamientos de la fundicién de hasta 282 °C no se observa

dependencia de la longitud de la zona columnar con el sobrecalentamiento.

2.k. En las experiencias en las que ocurrié un enfriamiento desde arriba de la
probeta se comprobd que la transicidn de estructura ocurre por un proceso

controlado por la extraccion caldrica desde la base.

2.1. La transicion de estructura columnar a equiaxial ocurre en todos los casos
analizados para un valor de flujo de calor critico promedio de 0.11 + 0.04
Joule/emZ s. Por lo general, valores mayores de flujo de calor producen crecimiento

columnar y valores menores de flujo de calor producen crecimiento equiaxial.

2m. La conveccion natural que se genera en el liquido no es la responsable de

producir la transicion de estructura columnar a equiaxial.

2.n. La transicion de estructura columnar a equiaxial es un fenémeno que ocurre
cuando el gradiente de temperatura en el liquido adelante de la interfaz (L)/(S+L)
toma un valor minimo y critico en la posicion donde tiene lugar la generacion de

nuevos granos de estructura equiaxial, entre -0.8 °C/ecm y 1.2 °Cl/cm.

2.0. El valor del gradiente critico es independiente de la concentracién de soluto,
conveccion natural, nimero de granos columnares, grado de sobrecalentamiento,

geometria del molde o crisol y numero de granos equiaxiales.



2.p. Se puede establecer en un diagrama gradiente de temperatura en el liquido
adelante de la interfaz (L)/(S+L) vs. velocidad de la interfaz (L)/(S+L) zonas de
crecimiento columnar y equiaxial delimitadas por una zona de transicion entre las

siguientes rectas:

G, =333-v-1 (°C/ecm)

G, =333.v-25 (°C/cm)

La primera ecuacion delimita la regién completamente columnar y la segunda
ecuacion delimita la regidon completamente equiaxial, en la banda comprendida
entre |las dos rectas paralelas pueden crecer tanto estructuras columnares como

estructuras equiaxiales.

2.q. Lavelocidad de la interfaz (L)/(S+L) que separa el crecimiento columnar del

equiaxial en todos los casos analizados es aproximadamente constante e igual a :

v=0.01+0.005 (cm/s)

2.r. Las velocidades de ambas interfaces son funciones de la concentracion de la
aleacion pero no tienen la misma dependencia.

2.s. Avalores de gradientes bajos, cuando aumenta la concentracion de estario la
velocidad de la interfaz (L)/(S+L) aumenta y la velocidad de la interfaz (S+L)/(S)

disminuye.

2.t.  Avalores de gradientes altos, cuando aumenta la concentracién de estafio la
velocidad de la interfaz (L)/(S+L) disminuye y la velocidad de la interfaz (S+L)/(S)

aumenta.
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2.u. La estructura de una fundicion no estd determinada por un crecimiento
competitivo entre los granos columnares y los granos equiaxiales sino que surge por
una modificacion del entorno local durante el crecimiento entre las
interfaces(L)/(S+L) y (S+L)/(S) y un aumento de temperatura local producido por la
liberacion de calor latente gque produce un gradiente minimo adelante de la interfaz
(L)/(S+L).

2v. El fenomeno de la transicién columnar a equiaxial es independiente del

numero de granos columnares que crecen.

2.w. En las experiencias realizadas a fin de tratar de obtener un monocristal se
han obtenido estructuras bicristalinas, tricristalinas y tetracristalinas pero no se ha
conseguido crecer un monocristal. También se han obtenido estructuras
completamente equiaxiales y estructuras mixtas, esto es con transicion columnar a

equiaxial.

3. CONCLUSIONES OBTENIDAS A PARTIR DEL ANALISIS DE LAS TEORIAS.

3
3.a. La suposicion efectuada por Ziv y Weinberg"'® de que [ i?] se vuelve

despreciable comparado con 1, es muy grosera, ya que los valores del nimero de
sitios para la nucleacion heterogénea, ATy que ajustan mejor a los datos
experimentales son del orden del sobreenfriamiento de la punta de la dendrita, AT
y el cociente es cercano a la unidad. Si bien esto puede ser considerado una
especulacion, experimentaimente no hay razon para suponer que ATy sea mucho

menor que ATc.



3.b. Para que se cumpla el modelo de Hunt'™ en los valores experimentales
obtenidos hay que variar ambos, el nimero de sitios de nucleacién, Ng y el
sobreenfriamiento para la nucleacion heterogénea, ATpy. A medida que se aumenta
la concentracion de estano se debe disminuir el nimero de sitios de nucleacién, Ng
y aumentar el sobreenfriamiento para la nucleacién heterogénea, ATy lo cual
contradice las condiciones utilizadas en las experiencias donde no se varid Ng con

el aumento de la concentracion.

3.c. De acuerdo a las experiencias el modelo de Hunt"™ proporciona una base
cualitativa de la dependencia de la velocidad de la interfaz con el gradiente pero los
resultados cuantitativos experimentales no muestran una buena correspondencia
con el modelo.

3.d. La ecuaci6n de Lipton""" utilizada en el modelo de Wang y Beckermann'''*
"9 predice velocidades de crecimiento en la direccién normal al desarrollo
dendritico, W, las cuales comparadas con las velocidades de las interfaces

(LY(S+L) y (S+L)/(S) dan resultados diferentes.
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DIS"LUCIONES UTILIZADAS PARA DELINEAR LA
ESTRUCTURA DE LAS PROBETAS CON CONTENIDO DE
ESTANO MAYOR A 4%Sn.

i) 1par'= de acido nitrico, 1 parte de Aacido acético y 8 partes de glicerina,
sumergiendo la probeta 1 a 15 minutos a 3842 °C. Luego se probé variar la

temperatura hasta una Te =65 °C.

ii) 1parte de acido nitrico, 3 partes de acido acético y 5 partes de glicerina,

sumergiendo la probeta 1 a 15 minutos a 38-42 °C.

iii) &cido clorhidrico concentrado, sumergiendo la probeta durante varios segundos.

iv) 10-20 cc de &cido clorhidrico concentrado y 90-80 cc de agua desmineralizada,

sumergiendo la probeta durante 1-5 minutos.

v) 10 cc de &cido clorhidrico concentrado y 90cc de agua desmineralizada, se

realizé un ataque electrolitico con baja densidad de corriente.

vi) 50 cc de acido acético, 50 cc de agua desmineralizada y 1 gota de agua

oxigenada, sumergiendo la probeta varios minutos.

vii) 3 partes de acido acético glacial y 1 parte de agua oxigenada (30%), atacando
la probeta 10 segundos a 15 minutos.

viii) 50 cc de acido nitrico concentrado y 50 cc de agua desmineralizada, atacando

2 a 10 minutos en solucion a 80°C.



APENDICE Il

OTRAS EXPERIENCIAS REALIZADAS PARA EL ESTUDIO DE

LA TRANSICION UIAXIAL UTILIZANDO
MOLDES CON RESTRICCIONES DE AREA.

1. EXPERIENCIAS REALIZADAS CON ALEACIONES Pb-2%Sn.

1.1. EXPERIENCIA N° 10.

El molde empleado, el sistema de extraccion calérica y la disposicion de las

termocuplas se observa en la figura 2.1.

Figura 2.1. Corte transversal del horno que muestra la probeta y la disposicion de

las termocuplas en su interior. Experiencia N° 10.
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Se puede observar en la figura 2.1 que la termocupla T18 atraviesa el
estrangulamiento y llega al fondo de la probeta, se la coloct en esa posicién para
obtener valores de temperaturas a fin de poder comparar con los valores

registrados en la parte superior de la probeta por las otras termocuplas.

En la figura 2.2 se grafico la curva de enfriamiento de la aleacién Pb-2%Sn.

e T
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2o

T19
—TE

H!l

Figura 2.2. Gréfica de temperatura vs. tiempo para cada termocupla durante la
solidificacion de |a aleacién Pb-2%Sn. Experiencia N° 10.

La zona del platd de temperaturas que registran todas las termocuplas es
larga y bien definida. Se observa la superposicion de las mesetas correspondientes
a las termocuplas T20, T19, T21 y T23.

Al estar ubicada la termocupla T18 en la parte inferior de la probeta en
contacto con el disco de extraccion calérica, la velocidad de enfriamiento en ese
punto es mas elevada que la que registran las termocuplas ubicadas por encima del

estrangulamiento.



En la figura 2.3 que corresponde a la probeta obtenida en la experiencia N°
10, se observa que por el estrangulamiento avanzan dos granos hasta una altura de

probeta de 7 cm. Mas arriba de |a probeta sélo se observan granos equiaxiales muy

pequenos.

7 n

n

Figura 2.3. Probeta de aleacién Pb-2%Sn obtenida en la experiencia N° 10.

Como la TCE ocurrio muy proxima a la termocupla T20, los gradientes que
interesan analizar son Gq1 y Go2. En la figura 2.4. se observa que el gradiente G4
tiene valores muy altos, en un rango de 11°C/cm a 13°C/cm. Como la termocupla

T18 esta localizada por debajo del estrangulamiento, muy lejos de la T20 (a 7 cm),

es conveniente analizar el gradiente G5.
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Cuando inicia la solidificacién en la posicion de la termocupla T18 el valor de
G2 es de -1°C/cm, posteriormente oscila entre -1 y 0 °C/cm. A los 20 min. su valor
se estabiliza en +0 °C/cm que es cuando comienza a solidificar la zona donde estan

las termocuplas T20 (26 min) y T19 (28 min.)

La TCE ocurre para un valor de gradiente minimo de +0 °C/cm, en la zona
entre las termocuplas T20 y T19. El gradiente G3 se mantiene aproximadamente

constante con un valor de 3 °C/em.

Los valores negativos de gradiente G4 (entre -1 y -3 °C/cm) se deben a que
comienza a solidificar primero desde arriba debido a un aislamiento imperfecto de la

parte superior del horno.
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Figura 2.4. Grafica de los gradientes vs. tiempo durante la solidificacion de la
aleacion Pb-2%Sn. Experiencia N® 10.
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Con las dimensiones de esta probeta se ha logrado obtener la TCE para un
gradiente minimo de +0 °C/cm, pero no se ha logrado producir el monocristal ya que

dos granos atravesaron el estrangulamiento de la probeta.

1.2. EXPERIENCIA N° 11.

En esta experiencia todas las termocuplas se colocaron por encima del
estrangulamiento utilizando el mismo tipo de probeta pero con un didgmetro de

estrangulamiento de 1 mm como se indica en la figura 2.5.

Figura 2.5. Esquema del horno con la probeta y la disposicién de las termocuplas

utilizada en la experiencia N° 11.



La curva de temperatura vs. tiempo para cada termocupla se observa en la

figura 2 6.
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Figura 2.6. Grafica de temperatura vs. tiempo para cada termocupla durante la

solidificacion de la aleacién Pb-2%Sn. Experiencia N° 11.

Se puede apreciar que se superponen las curvas de las termocuplas T19,
T21, T20 y T23 marcando un cambio de pendientes bien definido. La zona donde
esta ubicada la termocupla T18 comienza a solidificar cuatro minutos antes que las

termocuplas del medio y dos minutos antes que la termocupla superior T23.

En lafigura 2.7. se muestra la macrografia obtenida en la experiencia N° 11.
Se puede observar que los granos crecen columnares hasta una altura de 7.7 cm
desde la base de la probeta, 6 0.3 cm por debajo de la posicién de la termocupla
T18 (8 cm), fijado como nivel de altura cero. Mas arriba se observan granos
equiaxiales pequeros. Entre las termocuplas T20 y T23, a una altura de 11 cm se
observa un rechupe central que indica que solidificé antes la parte superior de la
prabeta.



Figura 2.7. Probeta obtenida de aleacion Pb-2%Sn en la experiencia N° 11,

En la figura 2.8 que es otra macrografia de la misma probeta se puede
apreciar mejor que varios granos columnares atraviesan el estrangulamiento, esto
quiere decir que no se ha conseguido hacer crecer un solo monocristal desde la

base de la probeta cuya direccién 001 coincida con la direccidén de solidificacion.

Figura 2.8. Probeta de aleacion Pb-2%Sn obtenida en la experiencia N° 11.
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La variacién de los gradientes en funcion del tiempo desde que inicia la
solidificacion en el punto donde se encuentra la termocupla T18 hasta que finaliza
la solidificacion en el punto donde se encuentra la termocupla T23 se graficé en la

figura 2.9.

ria EXPERIENCIA N° 11: GRADIENTES
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Figura 2.9. Gréfica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacién de la

aleacion Pb-2%Sn . Experiencia N° 11.

Como la transicion ocurrid muy proxima a la posicion de la termocupla T18
interesa analizar el gradiente G4. Su valor se mantiene mas alto que el de los otros
gradientes (=2.5°C/cm). El valor minimo lo alcanza cuando el frente de solidificacion

llega simultaneamente a las termocuplas superiores T19 y T21.

Sin embargo se puede observar que el gradiente Go tiene un valor de + 0
°Clem cuando se inicia la solidificacion en todas las termocuplas. Cuando finaliza la

solidificacion en la dltima termocupla de arriba, a los 16 minutos su valor sube 1.5

*Clem.

El gradiente G tiene un valor promedio de + 0 °C/cm.



Los valores negativos del gradiente G4 indican que existe un enfriamiento
desde la parte superior de la probeta. Su valor es de + 0 °C/cm cuando inicia la
solidificacion en las termocuplas T18, T19, T20 y T21 y de -2°C/cm en la posicion
de la termocupla T23, esto indica que hay que insistir en mejorar las condiciones del
aislamiento superior. Hay que descartar que la transicion se deba a que comienza a
solidificar desde arriba primero. Se debe buscar la forma de garantizar que la
solidificacion ocurre de alguna forma previa y debida a la extraccion calérica desde
la parte inferior del horno. Para lograr el crecimiento del monocristal por el método
de reduccion de area se utilizard un molde con un estrangulamiento mucho mas

delgado y mas corto.

1.3. EXPERIENCIA N° 12.

En esta experiencia se reemplazé el disco de cobre unido al serpentin de

cobre por uno de aluminio como se muestra en la figura 2.10.

Figura 2.10. Esquema del homo con Ia probeta, Experiencia N° 12.
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En la figura 2.11. se observa la evolucién de la temperatura en funcién del

tiempo.

EXPERIENCIA N°® 12

Figura 2.11. Gréafica de temperatura vs. tiempo para cada termocupla durante la
solidificacién de la aleacién Pb-2%Sn. Experiencia N° 12.

Se observa en la figura 2.11 que todas las curvas de enfriamiento estan
superpuestas, esto quiere decir que no se midié diferencia de temperaturas entre
las termocuplas ubicadas en distintos puntos de la probeta por encima del

estrangulamiento.

En la figura 2.12 se puede apreciar que el estrangulamiento disefiado con un
diametro interno inferior al milimetro para hacer crecer el monocristal no ha
permitido el pasaje en forma continua de la aleacion Pb-2%Sn en estado liquido y
ha quedado una capa de aire que sirve de aislante haciendo que falle la extraccion
calérica direccional desde la base de la probeta, de esta forma las temperaturas
medidas por las termocuplas por encima del estrangulamiento en distintos puntos

durante la experiencia no presentan una diferencia mayor a los 4°C.
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Figura 2.12. Molde utilizado en la experiencia N° 12.

Como se observa en la figura 2.13 la probeta obtenida presenta (nicamente
una estructura de granos equiaxiales, un pequefio rechupe central y otro de 1.5 cm

de largo en la parte superior derecha de la probeta.

Figura 2.13. Probeta obtenida en la experiencia N° 12 .
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En la figura 2.14 se puede observar la variaciéon de los gradientes con el
tiempo al producirse la solidificacion. Con lineas rectas y nimeros del color con que
se representd cada termocupla se indica la posicion de inicio de cada meseta .Se
puede apreciar que mientras solidifica la aleacién los cuatro gradientes G1, G, G3
y G4 toman valores entre £0°C/cm y 1.2 °C/cm. Los valores negativos de G4 se
deben a que en esta experiencia también comenzé a solidificar desde la parte

superior de la probeta.

EXPERIENCIA N° 12: GRADIENTES
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Figura 2.14. Grafica de los gradientes vs. el tiempo. Experiencia N° 12.

1.4. EXPERIENCIA N° 14,

En esta experiencia se trabajé con el mismo disefio de molde que en la
experiencia N° 13 pero se introdujo un cerdmico de 3 mm de espesor y del didmetro
interno del molde de vidrio a fin de fijar el cono de vidrio como se muestra en la
figura 2.15.
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TEMPERATURA DEL CONTROLADOR: 300°C
TEMPERATURA DEL CERO: 0°C
TEMPERATURA AMBIENTE: 25°C

(Se desconect6 el controlador durante la solidificacién)

AISLAMIENTO DE

| RESISTENCIAS DE CALEFACCION

LA

SALIDA DE AGUA

Figura 2.15. Esquema del horno con la probeta y la disposicién de las termocuplas
utilizado en la experiencia N° 14.

En la figura 2.16. se observa la evolucién de la temperatura en funcién del

tiempo de todas las termocuplas.
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EXPERIENCIA N° 14
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Figura 2.16. Grafica de temperatura vs. tiempo para cada termocupla durante la

solidificacion de la aleacion Pb-2%Sn. Experiencia N° 14.

En la probeta obtenida en la experiencia N* 14 se observan (nicamente
granos equiaxiales como se muestra en la figura 4.135. Varios granos atravesaron
la boca del cono observandose granos equiaxiales pequefios en ambos extremos

de |la probeta y granos equiaxiales grandes en el centro.

Figura 2.17. Macrografia que muestra ambas secciones de la probeta obtenida en

la experiencia N° 14,
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En la figura 2.18 se grafico la cuva de gradientes vs. el tiempo durante toda
la experiencia. Se puede apreciar que los gradientes Gq y G2 en el liquido tienen
valores positivos entre 2°C/cm y 0°C/cm. Estos gradientes al terminar la
solidificacion aumentan levemente en ~2°C/cm y luego disminuyen a 0°C/cm. Los

gradientes G3 y G4 tienen valores negativos debido al enfriamiento desde arriba.

EXPERIENCIA N* 14: GRADIENTES
T

FrprrTrTTrE Ty — e '.!‘ i T T T T T T T T Y T r e
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g8 =
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Figura 2.18. Gréafica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacién de la

aleacion Pb-2%Sn. Experiencia N° 14.

En la figura 2.19 que corresponde a la grafica de gradientes vs. el tiempo
para la zona del cambio de pendientes de la curva de enfriamiento se puede ver
que G4 no alcanza valores positivos, el valor + 0 °C/cm lo alcanza en un sdlo punto,
cuando inicia la solidificacion en las posiciones de las termocuplas T18, T19 y T20.
Los gradientes G4, Go y G3 oscilan en el valor + 0 °C/cm hasta t = 7 min. luego
aumenta su valor alcanzando los méximos en los lapsos de fin de la solidificacién

de cada termocupla (para G3 y G4 son maximos negativos).
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Figura 2.19. Grafica de los gradientes vs. tiempo. Experiencia N° 14.

1.5. EXPERIENCIA N° 15.

Se utiliz6 el molde cilindrico recto soldado en la parte superior con cono y
estrangulamiento interior de la figura 2.6. Con este disefio de molde se separa la
probeta a analizar del estrangulamiento que queda unido a la pared externa del

molde de vidrio como se puede apreciar en la figura 2.20.
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Figura 2.20. Probeta obtenida en la experiencia N° 15.

En la figura 2.21 se puede ver la disposicién de las termocuplas y el molde
en el horno, como se observa en la figura se disminuyé la temperatura del agua de
entrada al serpentin de cobre sumergiéndolo en un recipiente con hielo durante la

experiencia.
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Figura 2.21. Esquema del horno utilizado en la experiencia N°® 15.

La distribucion de la temperatura en funcién del tiempo para las termocuplas
ubicadas en dichos puntos se grafic en la figura 2.22.

EXPERIENCIA N° 15

EE:—-—-— i e S ——— rmeROu
i T
|>| B .
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BERREIISRERIRANARERRGIRENANS

TIEMPO fHorms)

Figura 2.22. Grafica de temperatura vs. tiempo. Experiencia N° 15.
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En la macroestructura obtenida en la experiencia N° 15 no se observd
transicion de estructura columnar a equiaxial como se puede ver en la figura 2.23
Se aprecian granos equiaxiales grandes y superpuestos granos equiaxiales mas

pequerios.

Figura 2.23. Macrografia de la probeta obtenida en la experiencia N° 15.

En la figura 2.24 se puede observar que los gradientes G4, G2 y G3
alcanzan valores entre 0.7 °C/cm y +0 °C/cm. El gradiente G4 mantiene valores

negativos durante la experiencia.

G4 en el lapso t = 0 tiene un valor de 0.7 °Clem, Gp y G3 tienen un valor
minimo critico de + 0 °C/cm debido a que ocurrié la TCE antes de la posicion de la
termocupla T18 o muy cerca de ella.
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Figura 2.24. Grafica de los gradientes vs. el tiempo. Experiencia N°® 15.

1.6. EXPERIENCIA N°® 18.

El esquema del horno con el molde y la disposicidon de las termocuplas

utilizada en la experiencia N* 18 se muestra en la figura 2.25.

TEMPERATURA DEL CONTROLADCR: 330"C
TEMPERATURA DE LA PUNTA FRIA: 0°C
TEMPERATURA AMBIENTE: 20°C

e manfuve o contmiador @ T = 50°C curamnie o soldfiosciin)

Figura 2.25.Esquema del hormno y disposicion de las termocuplas. Experiencia N° 18
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La distribucion de temperaturas en funcion del tiempo se grafico en la figura
2.26.

EXPERIENCIA N°18

Figura 2.26. Grafica de temperatura vs. tiempo para cada termocupla durante la
solidificacion de |a aleacion Pb-2%Sn. Experiencia N° 18.

En la macroestructura obtenida no se observé zona de TCE . En la figura
2.27 se observa una esfructura de granos equiaxiales grandes en la base de la
prabeta y a los 2.5 cm de altura (entre las termocuplas T20 y T19) se observa un
crecimiento de granos equiaxiales mas pequefios y redondeados con relacion a los

anteriores .

Figura 2.27. Probeta de aleacién Pb-2%Sn obtenida en la experiencia N° 18.
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El gradiente Go en la figura 2.28, se puede observar que alcanza un valor
minimo de 1 °C/cm cuando inicia la solidificacion en la posicién de la termocupla

T18.

El gradiente G3 alcanza un minimo de +0 °C/em cuando inicia la

solidificacion en las posiciones de las termocuplas T19 y T21.

EXPERIENCIA N° 18: GRADIENTES

—
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Figura 2.28. Grafica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacion de la
aleacion Pb-2%Sn . Experiencia N° 18.

1.7. VELOCIDADES DE ENFRIAMIENTO.
Las velocidades de enfriamiento promedio de la aleacion en estado liquido y

solido obtenidas en las experiencias N* 10,11,12, 14, 15y 18 se observan en la
siguiente tabla 2.1:

262



N® de Velocidad de enfriamiento Velocidad de enfriamiento

axp. de la aleacién liguida [°C/min.] de |a aleacién sélida [°C/min.]

10 4.3 (por debajo del estrangulamiento) 0.95 (por debajo del estrangulamiento)
3.5 (por encima del estrangulamiento) 1.2 (por encima del estrangulamiento)

11 28 0.7

12 32 1.5

14 2.5 13

15 1.8 11

18 3 1.4

Tabla 2.1. Velocidades de enfriamiento promedio de las aleaciones Pb-2%Sn.

1.8. SOBRECALENTAMIENTOS.

Los sobrecalentamientos medidos por cada termocupla en cada una de las

experiencias se observan en la tabla 2.2.

N® Experiencia N° 10 Experiencia N° 11 Experiencia N® 12
T max | Sobrecalent. | T 5, | Sobrecalent. | T msy | Sobrecalent.
T18 | 468.8 148.9 421.8 99.9 545.3 2234
T20 | 520.2 198.3 4314 109.5 546.5 2246
Ti8 | 517.8 195.9 4314 109.5 547.7 225.8
T21| 517.8 185.9 431.4 108.5 546.5 2246
T23| 5106 188.7 430.2 108.3 545.3 2234
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N® Experiencia N* 14 Experiencia N" 15 Experiencia * 18
T may | Sobrecalent. | T ;4. | Sobrecalent. | T n5, | Sobrecalent.

Ti8| 503.5 181.6 401.9 B0 500.5 187.8

T20 | 505.9 184 413.9 92 5226 200.7

Ti9 | 504.7 182.8 410.3 88.4 517.8 195.9

T21 | 5035 181.6 413.9 92 523.8 2019

T23 | 496.3 174.4 406.7 848 520.2 198.3

Tabla 2.2. Sobrecalentamientos medidos por cada termocupla en las experiencias

de solidificacién de aleaciones Pb-2%Sn con restriccion de area.
1.9. VELOCIDADES DE LAS INTERFACES (L)/(S+L), (S+L)(S) Y
VELOCIDADES DE SOLIDIFICACION LOCAL.

En la figura 2.29 se presentan las curvas de velocidad de la interfaz

(L)/(S+L) obtenidas en cada una de |las experiencias.

VELOCIDAD DE LA INTERFAZ (L)/(S+L)

-] |
|
(]

im

—&— Exp. N°10
—B—Fxp. N° 11
] —d— Exp. N 12

—i—Exp. N7 14 |
s | % Exp. N°15

L

LT ]

POSICION DE LA INTERFAZ fcm)

] 1 2 3 4 5 &
INICIO DE LA MESETA (Minutos)

Figura 2.29. Velocidad de la interfaz (L)/(S+L). Experiencias N° 10, 11,12,14,
y 15.
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En la figura 2.30 se presentan las curvas de velocidad de la interfaz (S+L)/(S)

obtenidas en cada una de las experiencias.

VELOCIDAD DE LA INTERFAZ (S+L)/(S)

10 -
g
§°1
N B
: a L =-+ Exp. N° 10 |
E 1 d A —h— Exp. N° 11
LR P = & Exp. N0 12
E 4 * A A A Exp. N° 14
2 3 i - m Exp. A°15
. I - A . " A
25 .
0+ + & A4 et

0 1 2 3 4 5 & 7T B 9 1011 12173141516 1718 10 20

FiN DE LA MESETA (Minutos)

Figura 2.30. Velocidad de la interfaz (S+L)/(S). Experiencias N° 10, 11,12,14,

y 15.

En la figura 2.31 se presentan las curvas de velocidad de solidificacion local

obtenidas en cada una de las experiencias.

ko
L=

POSICION DE LA INTERFAZ fcm)
S - R W oA o~ @B

rrrrhrrrrderrs

VELOCIDAD DE SOLIDIFICACION LOCAL

B ——Exp. N° 10 |
——Exp. N 11
A —d— Exp. N2 12 |
A Exp. N* 14 |

. - Exp. N° 15

i ‘ 1

g 1 2 3 4 5 6 7 8 5 101112137415 16197 18 10 20

DIFERENCIA DE TIEMPOS (Minutos)

Figura 2.31. Velocidad de solidificacion local de las experiencias N°® 10, 11, 12, 14,

y 15.
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Los valores de velocidades de las interffaces y de velocidades de

solidificacion local obtenidos se detallan en la tabla 2.3.

Velocidad de la interfaz

Velocidad de la interfaz

Velocidad de solidificacion

|

(L(S+L)[cm/s (S+L)A(S) [cm/s] local [cmis]

N°de| vi | v2 | v | va | v | vz | vy | v& | VIt | v2* | V& | V&
exp.

10 | 0.005 | 0.016 | >0.04 | -0.014 | 0.006 | 0.006 | >0.04 | -0.014 | 0.011 | 0.010 [ o

11 | 0.022 | >0.01 | 0.008 |-0.004 | 0.011 | >0.01 | 0.008 | 0.008 | 0.022 | = w | 0.003
42 | 0.017 | >0.02 | 0.017 | >0.02 | -0.017 | 0.008 | >0.02 | 0.017 |-0.014 | 0.046 | -0.015| 0.05
14 | >0.03 | >0.03 | -0.03 |-0.013| 0.009 | 0.027 | >0.03 |-0.007 | 0.01 | 0.027 | 0.027 |-0.015
15 | 0.008 | >0.03 | >0.03 | 0.028 | 0.006 | 0.014 | 0.014 | 0.014 | 0.03 | 0.025 | 0.025 | 0.025

Tabla 2.3. Velocidades de las interfaces (L)/(S+L), (S+L)/(S) y velocidades de

solidificacién local obtenidas en las experiencias N° 10,11,12,14 y 15.

2. EXPERIENCIAS VARIANDO EL CONTENIDO DE SOLUTO DE LA ALEACION.

Se realizaron dos experiencias variando el contenido de soluto de la

aleacion:

Experiencia N° Concentracion
(% en peso de estaiio
19 4
20 10

Tabla 2.4. Variacion del contenido de estafio en las experiencias N° 19 y N° 20.



2.1. EXPERIENCIA N° 19.

Se trabajo con el mismo disefio de molde y ubicacion de |las termocuplas de
la experiencia 18 pero utilizando una aleacion de Pb-4%Sn. La distribucion de

temperaturas en funcion del tiempo se graficé en la figura 2.32.

EXPERIENCIA N* 19

Figura 2.32. Grafica de temperatura vs. tiempo para cada termocupla durante la

solidificacion de la aleacion Pb-4%Sn. Experiencia N° 19.

En la figura 2.33 se observa la macroestructura de la probeta obtenida en la

experiencia N° 19.

Figura 2.33. Probeta de aleacién Pb-4%5Sn obtenida en la experiencia N° 19.
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En la figura 2.34 se graficé la variacion de los gradientes vs. el tiempo. Se
puede observar que el gradiente G mantiene valores muy altos del orden 7 a 10
°Clcm. El gradiente G4 mantiene valores del orden 2 a 3 °C/cm. El gradiente Gg3
alcanza un minimo critico de 0.66 °C/cm en la zona donde se produce el desorden
de las dendritas, aproximadamente en la mitad de la probeta obtenida, entre las
termocuplas T19 y T21 ( 4.5 cm por encima de |la boca del cono). El gradiente G4

mantiene valores negativos.

EXPERIENCIA N* 19:Pb-4%5Sn. GRADIENTES

e
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Figura 2.34. Gréafica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacion de la
aleacion Pb-4%Sn mediante el método de |a "cola de chancho™.

Experiencia N® 19.



2.2. EXPERIENCIA N° 20.

Se trabajé con una aleacion de Pb-10%Sn, se utilizd el mismo molde y la

disposicion de las termocuplas de la experiencia anterior.

En la figura 2.35 se observa la distribucion de temperaturas en funcién del

tiempo.
EXPERIENCIA N° 20
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Figura 2.35. Gréfica de temperatura vs. tiempo para cada termocupla durante la

solidificacion de la aleacion Pb-10%Sn.

En la figura 2.36 se observa la macroestructura de la probeta obtenida en la
experiencia N°® 20.
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Figura 2.36. Probeta de aleacion Pb-10%Sn obtenida en la experiencia N° 20.

En la probeta obtenida se observa un crecimiento dendritico desordenado.

En la figura 2.37 se observa la gréfica de los gradientes vs. tiempo para la

durante toda la experiencia.

Se puede ver que los gradientes G4, Go y G3 mantienen valores altos
durante la experiencia, entre 2 y 7 °C/cm, disminuyendo hacia el final de la
experiencia a un valor de 1 °C/cm. El gradiente G4 empieza con un valor de 3 °C/cm
y a partir de los 22 min. mantiene un valor de aproximadamente 0°C/cm durante el

resto de la experiencia.
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Figura 2.37. Gréfica de los gradientes vs. el tiempo durante la solidificacion de la

aleacion Pb-10%Sn mediante el método de la "cola de chancho".
Experiencia N° 20.

2.3. VELOCIDADES DE ENFRIAMIENTO.

Las velocidades de enfriamiento promedio de |la aleacion en estado liquido y

sdlido obtenidas en las experiencias N° 19 y 20 se observan en la tabla 2.5:

N® de Velocidad de enfriamiento Velocidad de enfriamiento
exp. de la aleacidn liquida [FC/min.] de la aleacion s6lida ["°C/min.]
19 4.1 21
20 3.4 1.5

Tabla 2.5. Velocidades de enfriamiento promedio de la aleacién. Experiencias N® 19

y N° 20.
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2.4. SOBRECALENTAMIENTOS.

Los sobrecalentamientos medidos por cada termocupla en las experiencias

N° 19 y 20 se observan en la tabla 2.6.

N* Experiencia N° 19 Experiencia N° 20
T msy | Sobrecalent. | T 4, | Sobrecalent.

Ti8| 46786 151.2 514.2 2142

T20| 4975 181.1 536.9 236.9

T19 | 4832 - 166.8 525 225

T21| 5023 185.9 540.5 240.5

T23| 5011 184.7 546.5 248.5

Tabla 2.6. Sobrecalentamientos medidos por cada termocupla en las experiencias
N® 19y N° 20.

2.5. VELOCIDADES DE LAS INTERFACES (L)/(S+L), (S+L)/(S) Y
VELOCIDADES DE SOLIDIFICACION LOCAL.

En la figura 2.38 se presentan las curvas de velocidad de la interfaz (L)/(S+L)
obtenidas en las experiencias N° 18, N° 19 y N° 20. En dichas experiencias se
mantuvo la misma geometria de la probeta y se varid el contenido de estafio de la

aleacion,
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VELOCIDAD DE LA INTERFAZ (L) (S+L)

| —d— Exp. V" 18 (Pb-2%Sn) |
—&— Exp. N"19 (Pb-4%5n)
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Figura 2.38. Velocidad de la interfaz (L)/(S+L) de las experiencias N° 18, 19 y 20.

En la figura 2.39 se presentan las curvas de velocidad de la interfaz (S+L)/(S)
obtenidas en las experiencias N® 18, N° 19 y N° 20.

VELOCIDAD DE LA INTERFAZ (S+L)/(S)
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Figura 2.39. Velocidad de la interfaz (S+L)/(S) de las experiencias N° 18,19y 20.

En la figura 2.40 se presentan las curvas de velocidad de solidificacién local

obtenidas en las experiencias N° 18, N* 19 y N° 20.
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VELOCIDAD DE SOLIDIFICACION LOCAL

-
=1
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Figura 2.40. Velocidad de solidificacion local de las experiencias N° 18, 19 y 20.

Los valores de velocidades de las interfaces y de velocidad de solidificacion

local obtenidos se detallan en la tabla 2.7.

Velocidad de la interfaz Velocidad de la interfaz Velocidad de solidificacio:
L)/ {S+L) [cm/s (S+L)/(S) [cm/s local [cmis]

N°de | W1 V2 V3 V4 v v2' vy V4 vi* v+ v+ V4
exp.

18 | 0.014 | 0.009 |-0.028 | -0.028 | 0.009 | 0.007 | 0.009 |-0.028 | 0.033 | 0.032 [ 0033 | o

19 | 0.008 | 0.014 | 0.028 | =0.03 | 0.008 | 0.005 | 0.009 | =0.03 | -0.003 | 0.008 | 0.013 oo

20 | 0.007 | 0.006 | 0.028 | 0.028 | 0.028 | 0.028 | 0.028 | 0.028 |-0.039 |-0.028| <o oo

Tabla 2.7. Velocidades de las interfaces (L)/(S+L), (S+L)/(S) y velocidades de
solidificacién local obtenidas en las experiencias N° 18, 19y 20.
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APENDICE Il

DETERMINACION DE LAS VELOCIDADES DE INTERFACES
CRITICAS.

1. EXPERIENCIA N*° 4.

En la figura 3.1 que corresponde a la experiencia N° 4 realizada con
aleacion Pb-2%Sn el valor limite de log(v) también es préximo a -2. Obsérvese que
las pendientes de las lineas log(v) vs. log(G) son similares a las obtenidas en la

experiencia N° 2 intersectandose a altos gradientes y a bajas velocidades.

EXPERIENCIA N° 4
Pb-2%5n
.1 'I'
|
12 I'Luﬂg'mmruu * Log (Vitafivs G018
L - [ ] corn e birnanta apolaeis!
e | T * S B [ ngrV(as)ive G218
16 T 'I-._‘.- ™ l‘. .Lwﬂv‘!ﬂﬁm
18 1 a2
§ . - X roe | O LogiVisihea Gr1o-a0
5 23 s R . | ® Logvmesvs G110
C I
24 + -'-‘ B G Vialae G218
Y -
ag completamente columnar . ® LogrVikafiive LogiGE3-21))
28 1 LOO(Lisariaz (LIS B Logp{Wka'siive LogiG(23-21)) |
g
1 05 4] 05 1 15
LOG(G)

Figura 3.1. Gréfica de log (v) vs. log (G). Experiencia N°4. Pb-2%Sn.

2. EXPERIENCIA N° 5.

En la figura 3.2 se observa el mismo tipo de grafica realizado para las
experiencias con aleaciones Pb-2%Sn pero en este caso corresponde a una

aleacion de Pb-4%Sn.
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En la grafica la linea de velocidad constante que divide la zona columnar de
la zona equiaxial tiene un valor aproximado de log (v) = -2.3 | para velocidades
mayores a 0.0050 cm/seg la zona es equiaxial y para velocidades menores a dicho

valor la zona es columnar. La pendiente de la linea log (viﬂ;quido};{smidm"quidﬂ}}
aumenta mientras que la pendiente de la linea log M{séiidu +liqui dn}f{séf:‘du}] se

mantiene aproximadamente igual que en la experiencia realizada con Pb-2%Sn.
Ambas pendientes se intersectan en log (v) = -2.4 y log (G) = 0.7 comprendido en la

zona columnar del grafico.
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Figura 3.2. Grafica de log (v) vs. log (G). Experiencia N° 5. Pb-4%5Sn.

3. EXPERIENCIA N° 19.

En la figura 3.3 se observa el mismo tipo de gréfica ya analizado pero para la
experiencia N° 19 de solidificacién direccional de una aleacién de Pb-4%Sn por el
meétodo de reduccion de area para tratar de obtener un monocristal. En la gréfica la
linea de velocidad constante que divide la zona columnar de la zona equiaxial tiene

el mismo valor aproximado de log (v) = -2.3 que en la experiencia N° 5.
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Las pendientes de las lineas log ("'i{liquido].-‘(s:ﬁlidm{iquidn]} y log
M{sﬁlida +quuida}f{s¢lidr}}] disminuyen con respecto a las lineas de la figura 3.2, se

intersectan en la zona columnar a log (v)=-2.3 y log (G) = 0.9.
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Figura 3.3. Gréafica de log (v) vs. log (G). Experiencia N° 19. Pb-4%5Sn.

4. EXPERIENCIA N° 8.

En la figura 3.4 puede observarse que la linea de velocidad constante que
divide la zona columnar de |la zona equiaxial tiene el valor aproximado de log(v) = -
2 , esto quiere decir que para velocidades mayores a 0.01 cm/seg la zona es
equiaxial y para velocidades menores a 0.01 cm/seg la zona es columnar. La
pendiente de la linea log Wi[quuido]f{sﬁlidmliquidu}] es negativa y tiene una
pendiente mayor que en la experiencia con Pb-20%Sn. La linea log
{“i(aélidmquuidn}f{sﬁ!idn]} tiene una pendiente positiva, intersectandose ambas
lineas en la zona equiaxial del grafico a log (v)=-1.4 ylog (G)=0.1.
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Figura 3.4. Gréfica de log (v) vs. log (G). Experiencia N° 8. Pb-30%Sn.

5. EXPERIENCIA N° 9.

En la figura 3.5 puede aobservarse que la linea de velocidad constante

que divide la zona columnar de la zona equiaxial tiene el valor aproximado de

log(v) = -2.1 , esto quiere decir que para velocidades mayores a 0.008 cm/seg |la

zona es equiaxial y para velocidades menores a 0.008 cm/seg la zona es columnar.

Las pendientes de las lineas log (Vi(liquido)/(sdlido+liquido) Y 19
wi{sélidu +liquido) I(sélido}] son negativas y mayores que |as de |a figura 3.4 para

una aleacion de Pb-30%Sn, intersectandose en la zona del grafico correspondiente

alog(v)=-1.4 ylog (G)=0.1.
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Figura 3.5. Grafica de log (v) vs. log (G) . Experiencia N* 9. Pb-40%Sn.
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COMPARACION DE LOS DATO0S EXPERIMENTALES CON LOS
PREDICHOS POR EL MODELO DE HUNT.

1. ALEACION Pb - 2%Sn.

En el caso de una experiencia de solidificacion direccional utilizando un cono
de reduccion a fin de obtener un monocristal, como es el de la experiencia N° 13 el
nimero de sitios de nucleacién, Ng=10000 cm-3 y el sobreenfriamiento para la

nucleacion heterogenea, ATy =1K.

En la figura 4.1 se observa que la estructura completamente columnar se
produce a valores de 0.73 < log (G) <0.98 6 537 <G <955°C/lecmy -2.08 < log (v)
< -2.33 60.0083 < v < 0.0047 cm/seg. La estructura completamente equiaxial se
produce a 0 < log(G) < 0475040 <G <298 °Clem y -1.39 < log (v) < -1.95 6

velocidades de ambas interfazs entre 0.04 < v < 0.011 cm/seg.
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Figura 4.1. Gréfica de log (v) vs. log (G). Experiencia N° 13. Pb-2%Sn.
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2. ALEACIONES Pb - 10%Sn.

En la figura 4.2 la linea que separa la zona completamente equiaxial de la
completamente columnar tiene un valor de log (v) = -2.4. Los datos experimentales

ajustan para un valor de Ng = 100 em3 y ATy = 1.15 K.
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Figura 4.2, Grafica de log (v) vs. log (G). Experiencias N° 6 y N° 20. Pb-10%Sn.

3. ALEACION Pb - 20%Sn.

En la figura 4.3 la linea que separa la zona completamente equiaxial de la
completamente columnar tiene un valor de log (v) = -1.9. Los datos experimentales

ajustan para un valor de Ng = 10cm=3y ATy =275 K.
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Figura 4.3. Grafica de log (v) vs. log (G) . Experiencia N° 7. Pb-20%Sn.

4. ALEACION Pb - 30%Sn.

En la figura 4.4 la linea que separa la zona completamente equiaxial de la
completamente columnar tiene un valor de log (v) = -2.1. Los datos experimentales

ajustan para un valor de Ng =30 cm=3 y ATy =2.75 K.
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Figura 4.4. Grafica de log (v) vs. log (G). Experiencia N°® 8. Pb-30%Sn.
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5. ALEACION Pb - 40%Sn.

En la figura 4.5 los datos experimentales ajustan para un valor de Ng = 30

em3yATN=275K

N* alog nocl = 30 om-3

DOolts TN=278K
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Figura 4.5. Grafica de log (v) vs. log (G). Experiencia N°* 9. Pb-40%3Sn.
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