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HOMOGENE IZA CION DE LA SEGREGACION PRIM ARIA

D. Fainstein*, G .F . Bolling** y H. Biloni*

RESUMEN

Ha sido estudiada la cinética de homogeneización de una aleación binaria 
por medio de la microsonda electrónica y a través de tratamientos de recocido con tem­
peraturas y tiempos variab les.

La  concentración y número de los nodos de m icrosegregación fueron exami 
nados cuantitativamente en detalle y comparados con la evolución de la subestructura de 
solidificación revelada por imágenes de Rayos X y m etalografía. Tal comparación lleva 
a la conclusión que los nodos son representativos de toda la subestructura de solid ifica­
ción y que pueden ser tomados como una característica.

E l estudio combinado también reve la  que los nodos se disuelven en dos 
estadios, comenzando preferentemente a lo largo de las paredes de las células y conti­
nuando luego en una form a más uniforme. Sin embargo, todo e l proceso posee una sola 
energía de activación, lo que corresponde a la de difusión en volumen. Ello revela  que 
el proceso de homogeneización es colectivo y controlado por la difusión en volumen.

* Departamento de Metalurgia, CNEA.
**  Ford Research Laboratory, Dearborn, Michigan, USA.
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HQMOGENEIZACION DE LA SEGREGACION PRIMARIA

D, Fainstein*, G .F . Bolling** y H. Biloni*

I. INTRODUCCION

Una de las características principales de las subestructuras de segregación, son 
los nodos, los cuales aparecen desde e l momento en queun mínimo de Sobreenfriamiento 
Constitucional hace inestable la interface Sólido-Líquido y persisten a través de condi­
ciones de solidificación más severas (1). Para el caso de kQ „ 1 los nodos son las reg io ­
nes de mayor concentración de soluto siendo su tamaño el de algunos micrones de sección. 
En cuanto a su distribución, en metales cúbicos, su espaciado es del orden de los 50 
m icrones. E l hecho de que los nodos persistan a lo largo de la evolución de la subestruc- 
tura de segregación provee una característica común para todos los estadios de las subes 
tructuras de fundición de las aleaciones. Por consiguiente, si es posible establecer que 
los nodos son también representativos durante la redisolución, será posible a firm ar que 
todo estudio sobre la homogeneización de una aleación segregada puede basarse en la 
evolución de los nodos.

En este trabajo se analiza una aleación binaria de Al-0,34% Cu, la que presenta 
todas las características correspondientes al tipo de subestructura llamada celu lar- 
dendrftica. Los resultados obtenidos parecen ser generales en lo que corresponde a la 
evolución del mapa de segregación de cualquier aleación binaria que sea sometida a un 
tratamiento térm ico de recocido.

En el diseño de los experimentos se han tenido en cuenta las características in­
trínsecas de los nodos. Como es sabido (2), en general, los nodos son esferoides que 
exhiben una sección aproximadamente circu lar, en un corte normal a la dirección de 
crecim iento. Cualquier número suficientemente grande de nodos que constituyan un 
muestreo ha de presentar las siguientes características-, a) tamaños variables, tanto 
normal como paralelamente a la dirección de crecim iento; b) tamaño variable de la 
sección transversal a lo largo de un mismo nodo como consecuencia tanto de la sección 
misma cuanto de la m orfología; c) concentraciones de soluto que varían de nodo a nodo, 
independientemente de su tamaño, y que varían en magnitud desde aquéllas correspon­
dientes al rango de solubilidad sólida hasta valores mucho mayores (3); d) diferentes 
perfiles  de concentración aún para nodos que presentan el mismo máximo medido de 
concentración.

* Departamento de Metalurgia, Comisión Nacional de Energía Atómica.
** Ford Research Laboratory, Dearborn, Michigan, USA.
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Como un resultado de las características enumeradas, la disolución ha de progre 
sar en form a inhomogénea aúnen pequeños volúmenes de una muestra de aleación. Como 
consecuencia, la distribución espacial de los nodos que persisten en la estructura para 
sucesivos recocidos, ha de varia r en función del tiempo. En una misma sección transver­
sal de una muestra, diferentes áreas pueden tener diferentes configuraciones m orfológicas 
de nodos y aún en una sección invariante de tamaño dado pueden aparecer diferentes d is­
tribuciones espaciales, a medida que e l tiempo de recocido aumenta. Luego, deben tenerse 
en cuenta dos aspectos diferentes en e l estudio de la disolución de los nodos: 1) disminu­
ción de la concentración de soluto como una función del tiempo de recocido (evolución de 
la concentración); 2 ) disminución de la densidad (número de nodos por área unitaria) como 
una función del tiempo de recocido (evolución espacial). Para tener en cuenta estos múl­
tiples aspectos de los nodos así como su evolución, se han de diseñar experimentos de 
tipo estadístico. Una muestra suficientemente grande desde e l punto de vista  estadístico 
ha de ser tomada de la población de nodos y un análisis por medio de la microsonda ha de 
ser realizado en los nodos de esa muestra. A l mismo tiempo puede monitorarse la disper 
sión de la población de manera de comprobar la validez del muestreo. Para el estudio de 
la evolución de la concentración, la muestra puede ser elegida en form a un poco diferente, 
considerando todos los nodos de un área fija  de la superficie analizada, siendo e l área 
analizada siempre la misma en todos los análisis que se efectúen para los recocidos iso­
térm icos.

I
Este diseño estadístico tiene, por supuesto, sus lim itaciones, las que es necesario 

tener en cuenta. E l tamaño de área a ser fijada en la muestra original fundida debe ser 
seleccionada de acuerdo a una hipótesis de nulidad (4). Como consecuencia de la evolución 
espacial y de concentración esta hipótesis de nulidad puede transform arse en falsa para 
estadios más avanzados del recocido. También , toda vez que la población varía  en form a 
inhomogénea, muy posiblemente la muestra elegida posee nodos que no son representativos 
de la población rea l, ya sea tanto desde e l punto de vista numérico cuanto desde el punto de 
vista de la concentración. Esta lim itación, consecuencia de fluctuaciones durante e l c rec i­
miento, puede ser superada a través de una rápida inspección visual de la superficie. 
Existe una última lim itación, la cual es más general o menos benigna en e l sentido que es 
independiente del diseño estadístico. La  superficie completa elegida podría no ser rep re­
sentativa de toda la población de la aleación fundida para un estadio particular. Esto debe 
ser discriminado por una inspección de las fotografías que corresponden a estadios ante­
r io res  y posteriores a un recocido particular, las cuales deben m ostrar una secuencia 
consistente.

II. TECNICAS EXPERIM ENTALES

a) General

La  aleación A l-Cu presenta un rango de equilibrio de la fase razonablemente 
grande. La aleacióndegida fue la que tiene 0,34% de cobre en peso y e l rango de tempera­
tura que corresponde a la existencia de una sola fase en e l diagrama de equilibrio se
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extiende hasta los 260°C, Las probetas utilizadas fueron pequeñas piezas coladas las que 
primeramente fueron cortadas y pulidas en estado fundido. De a llf en más, las probetas 
fueron pulidas luego de cada tratamiento de recocido y previo a los análisis m etalográfi- 
cos o de microsonda, toda vez que la evolución habría de ser observada en e l seno del 
m aterial.

Una distribución celular dendrftica fue obtenida por fundición encontrándose que 
dos secciones separadas por un espesor de 10  mm eran representativas de cualquier fun­
dición. Los requisitos fueron realizados a cuatro temperaturas: 595, 513, 450 y 400°C 
con máximas fluctuaciones no mayores de t 1, 5°C. Los tiempos más cortos fueron obte­
nidos usando baños de plomo termalizados de manera de m inim izar los tiempos necesa­
rios para alcanzar las temperaturas de recocido. Esos tiempos fueron del orden de 30 
segundos. Los tratamientos térm icos más largos fueron realizados en hornos Chevenard.

b) Metalografía

La observación detallada de cada superficie correspondiente al corte de las mues­
tras fue un importante complemento del m icroanálisis toda vez que perm itió la compara­
ción (tanto en espacio cuanto en concentración) de la evolución de los nodos asf como de 
la subestructura como un total. La observación detallada también probó ser e l único 
medio idóneo para la observación de la evolución final de la segregación residual de la 
aleación,luego que la  sensibilidad de la microsonda fue insuficiente para reso lver las 
diferencias de composición. Luego, la  observación m etalográfica es considerada im por­
tante por lo que fue cuidadosamente controlada; las muestras fueron pulidas e lectro lít i­
camente durante 20 minutos a 0°C bajo un voltaje de 25-28 V. E l electrolito utilizado 
fue una m ezcla de 8 8 % de butylcellosolve, 9,5% de ácido perclórico y 2,5% de glicerina (5). 
Subsecuentemente, las muestras fueron anodizadas usando ya sea una solución acuosa 
de SO4 H2 al 1 0% ( 6),  a temperatura ambiente, o una m ezcla de 60% de una solución al 
1% de K 2O 3 C y 40% de alcohol etílico , a una temperatura de 32-38°C (5). En ambos 
casos e l voltaje utilizado fue 25-28 V. Los períodos de oxidación en el prim er caso va ­
riaron entre 2 0  segundos y 1 minuto mientras que con la segunda solución fueron del 
orden de 8 minutos. La capa anódica que crece sobre la superficie revela  la m icroes- 
tructura con grandes detalles, E l espesor de la capa varía  con la  orientación asf como 
con la composición, dando un "mapa en co lores" bajo iluminación oblicua y aún bajo 
campo claro del microscopio,cuando se utiliza la solución potásica.

c) Medidas con la microsonda

E l m icroanálisis fue realizad) operando con un voltaje de 20 kV en una microsonda 
C .A .M .E .C .A .  Ms 46. Fue utilizada la radiación del cobre y fue medida la concen­
tración de Cu tanto en los nodos cuanto en la m atriz. La  estabilidad del instrumento fue 
cuidadosamente controlada, revisándose las condiciones de operación a intervalos máximos 
de 1 hora. Los tiempos de contaje fueron lim itados a 100 segundos,toda vez que interva­
los mayores podrían introducir e rro res  de contaminación en e l área afectada por el haz
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de electrones.

Las mediciones fueron realizadas con un haz de 2 micrones de diámetro, e l m e­
nor posible, con e l fin de obtener e l máximo de concentración detectable en e l centro de 
los nodos„ También se utilizó un haz de 20 micrones pero no pudo obtenerse ninguna infor 
mación de utilidad. E llo se debe a que la gran variedad de configuraciones que presentan 
los nodos im posibilita la  correlación entre las medidas obtenibles por ambos tipos de 
haces o Tales estimaciones son consistentes con trabajos elementales previos realizados 
en aleaciones sim ilares (7).

Las probetas utilizadas en la microsonda fueron cuidadosamente pulidas de mane­
ra de obtener la máxima planaridad compatible con la  observación de los nodos. Debe 
evitarse un prolongado pulido toda vez que ello pueda afectar las paredes de la subestruc- 
tura celular-dendrftica y producir un m icrore lieve que introduzca un e rro r  de absorción 
grande en las medidas. Debe de tenerse en cuenta que e l ángulo de despegue de la M icro- 
sonda utilizada es de 18°. Las máximas distorsiones introducidas fueron estimadas y se 
concluyó que habrían de causar una reducción en la intensidad medida del orden del 0 , 2% 
en las condiciones menos favorab les. Este va lor es menor que e l menor de los errores  
estadísticos, los cuales para altos contajes fueron del orden de 0,5%. E l nivel de sign ifi­
cación fue tomado en 5% para decidir e l tamaño de la muestra estadística. Este tamaño 
(área) fue determinado usando la  desigualdad de Tchebicheff (8 ) resultando que e l número 
de nodos in iciales debía ser N >  80. Esta condición de tamaño de la muestra estadística 
fue posteriormente controlada por medio de medidas separadas realizadas en dos mues­
tras independientes (9).

d) Cálculos numéricos de las concentraciones

Los datos de concentración de los nodos fueron determinados a través de los r e ­
sultados obtenidos en la microsonda y por medio de cálculos en computadora. Con este 
objeto un program a de computación fue diseñado de manera de calcular las concentracio­
nes investigadas experimentalmente (relación  entre las intensidades en la muestra y e l 
standard, previamente corregido para tiempos muertos de los contadores y e l ruido de 
fondo del aparato). Se realizaron subsecuentemente correcciones que tenían en cuenta 
efectos secundarios según e l esquema ZAF (Z: número atómico; A: absorción; F: fluores­
cencia) (10). Los resultados fueron introducidos como una tabla de doble entrada valores 
experimentales/valores corregidos.

Fueron realizados histogramas de número de nodos como una función de la concen­
tración de cobre en intervalos de 0,5% comenzando con e l intervalo 0,5% -l% , para cada 
grupo de medidas. La F ig. 1 es un histograma que tipifica todas las distribuciones 
obtenidas.
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III. RESULTADOS Y  ANALISIS DE LOS EXPERIMENTOS

Fue posible considerar varias estadísticas pero la elegida finalmente como funda­
mental para e l estudio de la evolución de los nodos fue la variación de la media aritm ética 
de la distribución de la muestra, para cada recocido isotérm ico. Aunque esta elección 
parece ser la más natural toda vez que e l parámetro a medir es la concentración, es 
necesario tener en cuenta que esta estadística no caracteriza totalmente las distribucio­
nes obtenidas. Es necesario considerar los histogramas de concentración asf como las 
observaciones m etalográficas correspondientes. Los resultados de medidas en la matriz 
no fueron, realmente, de utilidad en la determinación de la  medida en que la evolución 
progresa, c (m atriz) varía  con el tiempo, lo cual puede deducirse del rápido decrec i­
miento de la diferencia entre las paredes y la m atriz, lo cual fue fácilmente revelado 
en las muestras anodizadas, a través de una inspección durante los estadios iniciales 
del recocido, en los análisis hechos en la Microsonda tal tipo de distinción se encuentra 
mas allá de la sensibilidad del aparato. Otras medidas de los nodos, tal como e l va lor 
de las medianas (c, dadas en Tabla I), revelan la form a de los histogramas de concen­
tración e indican una notable asim etría en la  distribución de los nodos hacia valores 
bajos de concentración (c 2%). Este tipo de distribución, presente en todos los esta­
dios de disolución^ es esperable toda vez que la cinética es menor para valores menores 
del gradiente químico. E llo se traduce en e l hecho que nodos de mayor concentración (pero 
sin segunda fase) evolucionan más rápidamente, lo que da lugar a ese tipo de asim etría.

A 595°C la homogeneización es tan rápida que las medidas cuantitativas fueron 
im posibles de obtener, lográndose en cambio observaciones m etalográficas cualitativas, 
capaces de aportar elementos de ju icio. Luego de 30 minutos de recocido, la  homogeneiza 
ción de la muestra progresó tan considerablemente que aún con ayuda de la técnica de 
capas de óxido las diferencias de composición observables eran prácticamente insignifi­
cantes. Un recocido de 15 minutos indicaba un estadio muy poco diferente del anterior. 
Luego de 5 minutos de recocido la subestructura pudo ser reconocida, estando formada 
por paredes celulares ensanchadas, sin poderse detectar nodos, los cuales debieron 
haberse disuelto en estadios anteriores del proceso de disolución. Tiempos menores de 
recocido no pueden tenerse en cuenta> toda vez que los erro res  introducidos en la determ i­
nación de los tiempos muertos de calentamiento.destruirían e l análisis cuantitativo.
Luego, a esta temperatura, la única información crítica  obtenida fue la existencia de un 
tiempo muy corto en el proceso de disolución de los nodos.

La F ig. 2 indica e l tiempo de evolución de los nodos a otras temperaturas (400,
450 y 513°C). Puede observarse que tanto en la cinética de disolución para 400°C cuanto 
para 450°C, las curvas c vs tiempo presentan puntos de inflexión. La existencia de estos 
máximos y mínimos depende de la segunda fase presente en los nodos. Toda vez que la 
distribución de tamaños de los nodos es muy variada, la  proporción de segunda fase ha de 
va ria r de acuerdo a lo discutido en la introducción, por lo que los perfiles  c vs t deben 
re fle ja r  este hecho a través de una variación inhomogénea y a través de la persistencia 
de nodos de alta concentración, aún en los estadios más avanzados de la disolución.
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Esta persistencia es inmediatamente evidente si se observan los histogramas (F ig . l ) .  La  
evolución inhomogénea de los perfiles  de concentración se produce debido a que los nodos 
de menor concentración se disuelven prim ero, por lo que son eliminados de la  población; 
ello se traduce en un aumento de c. Toda vez que este comportamiento es a través de 
estadios d iscretos, puede concebirse que ello ocurra cada vez que un estadio es atravesado, 
por lo que se pueden explicar las diversas inflexiones de la curva. Debido a la rapidez de 
la homogeneización, a temperaturas mayores las inflexiones no pueden ser fácilmente 
detectadas.

La posibilidad de observar este comportamiento inhomogéneo de la población es 
puramente una consecuencia de la estadística empleada. La  media c obtenida a partir de 
la distribución de la concentración en los nodos es solamente una medida absoluta de la 
concentración media en cada estadio, teniendo en cuenta que la evolución espacial de los 
nodos mismos no es tenida en cuenta.

Sin embargo, la densidad media de los nodos, $ , como una función del tiempo, 
también puede ser tenida en cuenta, proveyendo una medida de la "cinética de disolución 
global” , la cual tiene en cuenta tanto los cambios de concentración cuanto los cambios 
espaciales. E llo se encuentra dado por e l producto /  c.

Las F ig„ 3 y 4 proveen va lores de $ medidos por contaje e indican en
escala sem ilogarftm ica para todas las cinéticas estudiadas. Para las evoluciones a 400 y 
450°C, pueden ser observados claramente dos estadios. Durante e l estadio I, e l log  J* 
decrece linealmente, para leego en e l estadio II apartarse radicalmente de esa lfnea. E l 
estadio I se extiende aproximadamente por 12 horas y 20 minutos para un recocido a 400°C 
y por 2 horas y 30 minutos para un recocido a 450°C. Este apartamiento de log $ con 
respecto a la  tendencia in icial coincide con un importante cambio m orfológico; los nodos 
que poseen una cantidad de segunda fase discernible desaparecen en la zona de transición 
entre ambos estadios y no aparecen en los estadios correspondientes a tiempos largos de 
homogeneización. E llo puede ser deducido a partir de los histogramas de la F ig . l ,  para 
400°C, observarse directamente en la m icrograffas de la F ig . 5 (que corresponden a 
450°C, con e l fin de demostrar la generalidad del fenómeno) u observarse directamente 
en las imágenes de Rayos X  de la F ig . 6 (para 513°C en este caso, también con fines de 
generalización del fenómeno).

La  rápida evolución que tiene lugar a 513°C no perm ite obtener la determinación de 
la densidad de nodos luego de 2 0  minutos de tratamiento, toda vez que e l pronunciado decre­
cimiento de dicha densidad dificulta e l m icroanálisis. Sin embargo, los recocidos continua­
ron y las observaciones m etalogfaficas, al ser comparadas con los resultados obtenidos 
a menores temperaturas perm itieron establecer que una transición s im ilar a las anteriores 
ha tenido lugar para un tiempo intermedio entre 15 y 20 minutos, lo que lo hace consistente 
con la F ig. 6 . Esta conclusión se encuentra impuesta en la F ig . 4. Debido a la rápida 
evolución que e l proceso tiene a 595°C, lo cual ya ha sido mencionado, se ha indicado la 
evolución más probable para esa temperatura, teniendo en cuenta observaciones de tipo 
metalográficoo En e l graficado de la F ig . 4 se ha tenido en cuenta que para las cinéticas
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más lentas en que la transición puede observarse claramente (F ig . 3) e l estadio I se 
extiende entre los mismos rangos de valores de

Todos los resultados correspondientes a f  y e  son presentados en la F ig. 7
como el producto f c en una escala normalizada para las cinéticas investigadas.

■0 o"
) c decrece continuamente como una función del tiempo, tal cual es esperabl^toda 

vez que tanto la evolución espacial cuanto la evolución de las concentraciones se encuen­
tran implícitamente incluidas. Puede observarse que, dentro de los e rrores  experimen­
tales, y c también decrece hasta el mismo va lor relativo de los tiempos de transi­
ción. Luego, f  c aparece como la estadística que caracteriza la cinética del proce­
so bajo estudio.

E l tiempo necesario para que $ c decrezca a un dado va lor, para una dada 
temperatura debe representar un tiempo característico que tenga en cuenta e l coeficien­
te de difusión D a dicha temperatura. Además, si el mismo decremento relativo en $ c 
es encontrado para diferentes temperaturas, cualquier constante de proporcionalidad Y 
tiene que ser la misma. La  F ig . 8 corresponde, entonces, en sentido estricto a la re la ­
ción existente entre alguna función fr D y l/ T  toda vez que los va lores de son los 
recíprocos de los tiempos de transición (un resultado equivalente se obtiene considerando 
la pendiente de la relación existente entre log f  vs t ) . La  pendiente de la línea recta 
obtenida es la energía de activación del proceso cuando una función lineal es considerada. 
De la pendiente se obtiene un va lor de -v 34 kcal/mol, que coincide bastante bien con 
los datos existentes en la literatura ( 1 1 ) para la energía de activación de cobre que difun­
de en aleaciones diluidas A l-Cu. Ta l resultado parece razonable e indica que e l proceso 
global de difusión se encuentra controlado por e l proceso de difusión en volumen, e l cual 
debiera de ser e l mecanismo operativo más lento de todos los que toman parte en e l pro­
ceso.

IV . DISCUSION

Toda vez que ha sido encontrada una clara relación entre la evolución de los nodos 
y la subestructura de segregación tomada como un todo, es aparente que la homogeneiza- 
ción de una aleación binaria puede ser estudiada a través de la investigación de la disolu­
ción de los nodos. Esta caracterización indica la posibilidad de tomar a los nodos como 
prototipos de un panorama general que considere e l proceso de homogeneización. Los 
resultados experimentales que yacen detrás de esta conclusión pueden ser resumidos 
brevemente de la siguiente manera: durante e l recocido es evidente la existencia de dos 
estadios; durante e l estadio I (tiempos iniciales del recocido) la disolución ocurre re la ti­
vamente rápido, mientras que durante el estadio II ( tiempos subsecuentes de recocido) 
el proceso se hace más lento. La  transición entre ambos estadios es particularmente 
brusca si se considera la evolución log f  vs tiempo. Durante el estadio I, las observa­
ciones m etalográficas indican que la subestructura permanece morfológicamente estable, 
mientras que en la transición y en el estadio II aparecen cambios. En este estadio las 
células dendrfticas desaparecen lentamente durante e l proceso de homogeneización.



Estas observaciones permiten la siguiente interpretación. La total estabilidad 
m orfológica que existe durante un tiempo apreciable (estadio I) es consistente con la idea 
que, durante tal estadio, los nodos se disuelven preferencialmente a lo largo de las pare­
des de las células . Considerando la concentración mucho menor de las paredes, parece 
paradójico que mientras los nodos de menor concentración desaparecen, las paredes 
permanecen inalterables. Sin embargo, ello puede ser explicado ya sea por e l aporte de 
soluto a través de un mecanismo dinámico o por la estabilización a través de un mecanis­
mo estático. No existe razón para pensar que un mecanismo estático existente desaparez­
ca en determinado momento, cuando las paredes comienzan a desaparecer en el estadio
II. P o r  consiguiente, debe pensarse en una fuente de aporte de soluto, lo cual únicamente 
pueden ser los nodos. Toda vez que los gradientes de concentración debieran favorecer la 
m igración de soluto hacia la  m atriz, la operatividad del mecanismo dinámico propuesto 
indica una mayor facilidad en la difusión alrededor de los nodos y a lo largo de las pare­
des. La  presencia de una alta densidad de dislocaciones distribuidas en dichos bordes 
debiera ser la que facilite esos caminos de difusión. La existencia de dislocaciones aso­
ciadas a la subestructura de solidificación es rea l y se encuentra con buen soporte ex­
perimental a través de observaciones por m icroscopía electrónica por transparencia ( 1 2 ). 
Para la aleación estudiada en este trabajo puede hacerse una estimación aproximada de 
la densidad de dislocaciones, lo queda un va lor razonablemente alto de 5 . 1 0 ^ 0  i/cm “ 2

(13).

Para explicar porque la energía de activación correspondiente a la disolución de 
los nodos obtenida durante e l estadio I es la misma que la  de difusión por volumen del 
soluto en una aleación diluida, es necesario concluir que lo que opera es un mecanismo 
colectivo. Esto significa suponer que los nodos se disuelven preferencialmente a lo largo 
de las paredes de las células, pero aceptando que su velocidad de disolución debe ser 
controlada por la velocidad a la cual el soluto m igra desde las paredes hacia la m atriz, 
a través de una superficie mucho mayor. P o r  consiguiente, ello significa hablar de un 
proceso más general que tiene en cuenta toda la subestructura y que posee un carácter 
colectivo. La  existencia y evolución de nodos en un rango espaciado de concentraciones 
soporta adicionalmente, aunque en form a más débil, esta conclusión: a despecho del 
hecho que la disolución actúa en form a inhomogénea, el número de nodos, así como la 
concentración media dada por e l va lor f  c disminuye a va lores comunes para todas las 
cinéticas» La  manifiesta asim etría de la distribución de concentración en los nodos, lo 
que se mantiene a través de los recocidos, debido muy posiblemente a una segunda fase, 
es consistente con e l ro l regulador atribuido a las dislocaciones.

La inestabilidad m orfológica durante e l estadio II puede ser fácilmente explicada 
teniendo en cuenta que e l marcado decrecim iento en e l número de nodos así como de sus 
concentraciones de solutcyda como resultado un déficit en la compensación de soluto 
desde los nodos hacia las paredes de la subestructura, las que son los lugares desde 
donde ocurre la difusión de soluto hacia la m atriz.

E l rol que juegan las dislocaciones puede ser evidenciado por estudios de d iver­
so tipo„ La  difusión de radiotrazadores ofrece la posibilidad de observar y m edir la
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velocidad de la m igración de soluto en las paredes de la célula. Estudios auto radiográfi­
cos hechos en monocristales de Zn, respecto a la heterodifusión de Ni (14) revelan 
claramente la existencia y los efectos de la subestructura de solidificación, cuando se 
la compara con paredes de poligonización, las que no suministran caminos rápidos de 
difusión.

E l trabajado mecánico, que aumenta e l contenido de dislocaciones, debe afectar 
la velocidad de disolución, por lo menos durante los prim eros estadios del tratamiento 
térm ico pero sin a lterar la energía de activación. Recientemente Singh y Flem ings (15) 
estudiaron e l decrecimiento de la segunda fase en una aleación fundida y trabajada 
A l 7075 (1,35% Cu) encontrando que aunque en las muestras trabajadas mecánicamente 
la disolución ocurre a mayores velocidades, la energía de activación es siempre la de 
difusión en volumen. Varios detalles del trabajo de estos autores ofrecen puntos intere­
santes para el comentario: las muestras recocidas previamente a la reducción mecánica 
indican un decrecimiento relativo mayor de la segunda fase cerca de las paredes de la 
lingotera. Desde nuestro punto de vista ello puede ser explicado por e l hecho que en esa 
zona e l espaciado entre nodos es menor, por lo que la densidad de dislocaciones es ma­
yor que en las otras zonas y como consecuencia la velocidad de disolución es mayor. El 
hecho que la disolución fue también más acelerada bajo e l trabajado mecánico cuando 
los tiempos de recocido previo fueron menores, puede ser explicado, desde nuestro 
punto de vista, por una mayor cantidad de segunda fase residual, la  que al anclar d is lo­
caciones facilita  la velocidad de disolución subsecuente.

V. RESUMEN

Una conclusión importante de este trabajo es que la homogeneización de una 
aleación es ün fenómeno colectivo. P o r supuesto que los nodos no se disuelven indepen­
dientemente de la subestructura global de solidificación, pero participan en e l proceso 
general que da lugar a la m icrosegregación. Por consiguiente, los nodos pueden ser 
usados como medidas características de la m icrosegregación. De las observaciones 
experimentales pueden ser obtenidas conclusiones directas:

La disolución de los nodos se produce en form a inhomogénea tal como es reve ­
lado por los puntos de inflexión de las curvas C vs t.

La  asim etría en la distribución de la concentración en los nodos, las que se 
mantienen a lo largo de todo e l proceso, es una consecuencia de la existencia de una 
segunda fase en una gran proporción de los nodos.

En e l proceso de homogeneización y evolución m orfológica existen dos estadios 
(esto sugiere un proceso regulado por dislocaciones durante los prim eros momentos del 
recocido, lo que es debido a la existencia de una alta densidad de defectos lineales p re­
sentes en las paredes de las células y alrededor de los nodos).
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La energía de activación de 34 Kcal/mole indica que e l proceso de homogeneiza- 
ción se encuentra controlado por la difusión por volumen.
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LEYENDAS DE LAS FIGURAS

F ig. 1

F ig . 2 

F ig . 3 

F ig . 4 

F ig . 5

F ig . 6

F ig. 7

F ig. 8

Histogramas que indican la distribución de la concentración en los nodos luego 
de recocidos a 400°C.

Evolución de la concentración de los nodos a varias temperaturas.

Evolución de la densidad de nodos a 400OC y 450°C.

Evolución de la densidad de nodos a 513°C y 595°C.

Fotom icrografías de una muestra recocida a 450°C: (a) estado fundido; (b) 2 hs; 
(c) 3 hs; (d) 8 hs.

Imágenes de Rayos X de una muestra recocida a 513°C: (a) estado fundido; (b)
10 m in .; (c) 15 m in ,; (d) 20 min.

Valores normalizados de c f  en función del tiempo para todas las temperaturas 
de recocido utilizadas.

Recíprocas de los tiempos de recocidos correspondientes a la transición entre 
estadios I y II en función de l/ T .



TIEMPOS DE RECOCIDO Y  CONCENTRACION DE LOS NODOS

TABLA I

Temperatura de recocido Temperatura de recocido Temperatura de recocido

T = 400°C T = 450°C T  = 513<>C

Tiempo de Tiempo de Tiempo de
recocido Media Mediana recocido Media Mediana recocido Media Mediana
Total (hs) c (w/o) c (w/o) Total (hs) C(w/o) c (w/o) Total(hs) c(w/o) c (w/o)

0 9.71 2.46 0 8.79 2 . 2 0 0 13.5 5.83

2 11.3 1.41 0.5 8.46 1.71 5 5.69 1.77

4 9.66 2.15 1 5.14 1. 63 10 1 . 8 6 0.81

6 6.90 1.37 1.3 1. 65 0 . 6 6 15 3.83 —

9 2.39 1.18 1.7 2.54 1 . 0 1 2 0 2.98 0.55

12 6.42 2.15 2 2.61 1.33 40; 60 — —

16 3. 64 1.17 2.5 2.41 1.13 60;120 — —

2 1 1. 69 1.40 3 2.92 0.83 180;360 — —

42;66 _ _ 4 2.95 2.09

5 2.07 0.79
T = 595QC

8 2.91 1.36 5; 15 — —

24;57 — — 30 ____ ____
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