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RESUMEN

En general, en un proceso de solidificacion de piezas metélicas se espera que la estructura de los
granos del material solidificado sea completamente columnar 6 completamente equiaxial. Sin
embargo, bajo determinadas condiciones de solidificacion se produce una zona donde se
encuentran presentes simultdneamente los granos columnares y los equiaxiales, esta zona donde
coexisten ambos tipos de granos se denomina zona de transicion de estructura columnar a
equiaxial “TCE”.

El objetivo de esta Tesis es evaluar la relacién entre la macroestructura y la microestructura de
aleaciones Al-Cu solidificadas unidireccionalmente, en forma ascendente, con los valores de la
microdureza Vickers y los pardmetros térmicos de las aleaciones.

Para ello, se prepararon probetas de aleaciones Al-Cu con composiciones hipoeutécticas (Al-
1%Cu, Al-4,5%Cu y Al-15%Cu) y eutécticas (Al-33,2%Cu), obteniéndose en todas las probetas
la TCE. Se obtuvieron las curvas de enfriamiento de las distintas aleaciones y se determinaron
los parametros térmicos.

A las probetas se le realizaron cortes longitudinales donde se midieron los parametros
metalograficos y la variacion en la composicion de los principales elementos de la aleacion, tanto
a escala macroscopica como microscopica. Ademas, se midieron los valores de microdureza
Vickers en la longitud, en el ancho y en las distintas fases presentes.

Se observé que al momento en que se produce la TCE los valores de los gradientes de
temperatura alcanzan un valor minimo y critico, que varia entre 0,99 °C/cm y 5,11 °C/cm.
Mientras que los valores de las velocidades de las interfases liquidas se encuentran entre 1,2
cm/min y 1,9 cm/min. Asimismo, para aleaciones de composiciones hipoeutécticas se determin6
que existe un valor critico de la velocidad de enfriamiento por debajo del cual la macroestructura
de las probetas es completamente equiaxial.

Ademas, los valores de microdureza aumentan a medida que se incrementa el contenido de
soluto en la aleacion y las correlaciones entre el espaciamiento dendritico secundario y el
espaciamiento eutéctico con los valores de microdureza son independientes del tipo de estructura
de grano. Igualmente, se encontré que el valor de la microdureza es superior en la fase
intermetalica “Al,Cu” que en la fase a.

Por tltimo, se obtuvo que a medida que aumentan los valores de la microdureza se incrementan
los valores de las velocidades de las interfases; en cambio, los valores de los gradientes de
temperatura disminuyen a medida que se incrementan los valores de la microdureza.
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ABSTRACT

In general, in a solidification process of metal pieces, it is expected that the structure of the
grains becomes completely columnar or equiaxed. However, under certain conditions of
solidification, a zone where equiaxed and columnar grains coexist occurs. This area is called
zone of columnar-to-equiaxed transition “CET”.

The objective of this Thesis was to evaluate the relationship between the macrostructure and
microstructure of Al-Cu alloys unidirectionally solidified, in an ascending way, with the Vickers
microhardness values and the thermal parameters of the alloys. To do this, samples of Al-Cu
alloys with hypoeutectic (Al-1% Cu, Al-4. 5% Cu and Al-15% Cu) and eutectic (Al-33. 2% Cu)
compositions were prepared, obtaining the CET in all specimens. Also, the cooling curves of the
different alloys were obtained and the thermal parameters were determined.
The samples were longitudinally cut and metallographic parameters and the variation in the
composition of the main alloying elements, both in macroscopic and microscopic scale, were
measured. In addition, the Vickers microhardness values were measured in the length, the width
and the different phases present. Results show that the CET occurs when the values of
temperature gradients achieve a minimum critical value which varies between 0.99 °C/cm and
5.11 °C/cm and that the values of the velocities of the liquid interphases are between 1.2 cm/min
and 1.9 cm/min. Also, for alloys of hypoeutectic compositions, results show that there is a
critical value of the cooling rate below which the macrostructure of the specimen is fully
equiaxed. Further, microhardness values increased as the solute content in the alloy increased
and the correlations between the secondary dendritic spacing and eutectic spacing with
microhardness values were independent of the type of grain structure. Results also show that the
value of microhardness is higher in the intermetallic phase “Al,Cu” than in the a phase.
Finally, the velocities of the interphases increased as the microhardness values increased,
whereas the temperature gradients values decreased as the microhardness values increased.
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NOMENCLATURA Y UNIDADES
CAPITULO 11

2.1. Mecanismos de formacion de los granos equiaxiales

Co — Composicion inicial (% en peso).

Dy — Coeficiente de difusion de soluto en el liquido (cm?/s).

Gy, — Gradiente de temperatura en el liquido (°C/cm).

No — Ntmero de sitios de nucleacion por unidad de volumen (1/cm?).
TCE — Transicion de estructura columnar a equiaxial.

V' — Velocidad de la interface (cm/s).

AT — Sobreenfriamiento en la punta de la dendrita (°C).

ATy — Sobreenfriamiento para la nucleacion heterogénea (°C).

g - Fraccion en volumen de cristales equiaxiales.

2.2. Gradiente de temperatura critico y velocidades de las interfases/interfaces

(L+S) — Zona pastosa 6 zona mushy.

(L)/(S+L) - Interfase liquida.

(S+L)/(S) - Interfase solida.

(S+L)/(E+L) - Interfase eutéctica.

q - Flujo de calor (J/em®.min.).

T - Velocidad de enfriamiento (°C/min.).

V. — Velocidad de la interfase liquida (cm/min.).

2.3. Redistribucion de soluto

Cy. — Composicion en el liquido (% en peso).
Cs - Composicion en el solido (% en peso).
d¢— Capa de difusién limite.

df — Fraccion solidificada

f — Fraccion en volumen que se solidifico.

g — Tamano de los granos (cm).

HV — Microdureza Vickers (kg¢/mm?).

kg - Coeficiente de distribucion efectivo.

ko - Coeficiente de distribucion de equilibrio.
(L + @) — Zona pastosa en una aleacion Al-Cu.
m — Pendiente de la linea liquidus (°C/% en peso).
w - Masa de soluto restante en el liquido.

w, — Masa total de soluto antes del inicio de la solidificacion.
x — Distancia a la interface.

X¢ — Distancia caracteristica.

on — Tension de fluencia.

Omix — 1 €nsion maxima.

). — Espaciamientos eutéctico (pm).

A — Espaciamiento dendritico primario (pum).
)2 — Espaciamiento dendritico secundario (pum).
A3 — Espaciamiento dendritico terciario (um).
ox — Espesor de liquido fundido.
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CAPITULO 111

3.1. Preparacion de las aleaciones

Pave - Densidad promedio de la aleacion (g/cm3 ).

m 4 - Masa de Aluminio (g).

Meécico - Masa de la aleacion eutéctica (g).

My — Masa total de la aleacion (g).

ks - Conductividad térmica en la fase sélida (W/(m.K)).
ky, - Conductividad térmica en la fase liquida (W/(m.K)).
¢s - Calor especifico en la fase sélida (J/(kg.K)).

¢, — Calor especifico en la fase liquida (J/(kg.K)).

ps - Densidad de la fase sélida (g/cm3).

p1. — Densidad de la fase liquida (g/cm3).

L — Calor latente de fusion de la aleacion (J/kg).

T¢— Temperatura de fusion (°C).

Ts — Temperatura de solidus (°C).

T\, — Temperatura de liquidus (°C).

Te — Temperatura eutéctica (°C).

3.9. Analisis de composicion de los elementos
MEB — Microscopio electronico de barrido.

3.10. Parametros térmicos

V" - Velocidad de solidificacion local (°C/min).
Vs — Velocidad de la interfase sélida (cm/min.).

CAPITULO IV

4.1. Transiciéon de estructura columnar a equiaxial “TCE”

TCEmix — Posicion maxima de la TCE (cm).
TCEmin — Posicion minima de la TCE (cm).
TCEprom — Posicion promedio de la TCE (cm).

4.6. Espaciamiento dendritico

¢ — Desviacion estandar.

4.10. Sobrecalentamientos

Twm — Temperatura maxima antes de apagar el horno (°C).
(T - T1) — Sobrecalentamiento (°C).

4.11. Tiempo de solidificacion local “tg”

ts1. — Tiempo de solidificacion local (min).
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4.13. Gradientes de temperatura “G,”

G - Gradiente de temperaturas minimo y critico (°C/cm).

G; - Gradiente promedio en el intervalo considerado en (°C/cm).

T - Temperatura que registra la termocupla en la posicién i (°C).
Ti.i - Temperatura que registra la termocupla en la posicion i-1 (°C).

4.14. Velocidades de enfriamiento “T”

Xt — Posicion de la termocupla en la probeta (cm).

T; — Temperatura medida por la termocupla en el instante t (°C).

Ti.n — Temperatura medida por la termocupla en el instante t —n (°C).
t — Instante t (min).

ti.n — Instante t-n (min).

n — Es igual a un minuto.

4.15. Velocidades de las interfases liquida, sélida y velocidad de solidificacion local

Ax - Distancia entre termocuplas (cm).

t,-t; - Intervalo de tiempo en el cual la interfase liquida pasa entre dos termocuplas adyacentes
(min).

t’2-t’; - Intervalo de tiempo en el cual la interfase liquida pasa entre dos termocuplas adyacentes
(min).

4.16. Velocidad de la interfase liquida critica “V critica)”
ViicriTica) - Velocidad de la interfase liquida critica (cm/min).

4.17. Relacion entre los valores de microdureza, los parimetros metalograficos y el
contenido de soluto

eny - Error experimental en la determinaci6n de los valores de la microdureza (kggmm?).
4.19. Correlacion entre los parametros térmicos y metalogrificos

Lot — Longitud de la zona columnar (cm).

AT’ — Rango de solidificacién de equilibrio (°C).

AT — Diferencia entre la temperatura de la punta de la dendrita y la temperatura de solidus de no
equilibrio (°C).

I' — Parametro de Gibbs — Thompson (¢cm®C).

4.21. Correlacion en la microdureza “HV” y los parametros térmicos “V y G.,”

AV}, - Error experimental en la determinacion de los valores de las velocidades de las interfases
(°C/min).
AGy, - Error experimental en la determinacion de los valores de las velocidades de las interfases
(°C/cm).
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CAPITULO 1

Introduccion

En este capitulo se presenta:
a) una breve descripcion de los antecedentes sobre los temas expuestos en la Tesis;
b) la descripcion de los objetivos de la Tesis.

1.1. Antecedentes

El Aluminio, al ser el primer elemento metalico mas abundante en la tierra, es de gran interés
tecnologico. Sin embargo, sus aplicaciones en la ingenieria y su utilidad a nivel industrial recién
pudieron ser desarrolladas a finales del siglo XIX. En sus inicios era considerado como un metal
precioso y se utilizaba en utensilios de cocina y decoraciones, entre otros. La novedad de un
nuevo metal producia un gran impacto en su utilidad y sobre todo a nivel industrial [1], [2].

El Aluminio considerado como un metal puro posee propiedades que lo hacen un material muy
atil en la ingenieria de los materiales; como ser, su baja densidad, su alta resistencia a la
corrosion, su buena conductividad de calor y electricidad, su bajo punto de fusién, no es toxico,
se puede mecanizar con facilidad y es barato (en comparacion con otros metales), sin embargo,
posee baja dureza y baja resistencia a la fatiga [3].

Para mejorar las propiedades mecanicas del Aluminio se le agregan otros elementos aleantes.
Las aleaciones de Aluminio comercial poseen Hierro y Silicio como principales elementos
aleantes, pero se pueden agregar mas elementos para mejorar sus propiedades. En la actualidad
existen mas de trescientas aleaciones reconocidas comercialmente y un sin fin de variantes que
se pueden realizar a pedido del comprador [4], [5].

Las aleaciones base Aluminio son aleaciones ligeras que mejoran su resistencia mecanica por
efecto de la aleacién, los cinco elementos aleantes principales son: Cu, Mg, Mn, Si y Zn (ver
Figura I.1) [3], [5].

Aleaciones
> endurecidas por
envejecimiento

Aleaciones
para fundicion

Aleaciones
endurecidas por
rabajado en
frio

Figura L1 — Principales elementos aleantes de las aleaciones base Aluminio [3].
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La industria del Aluminio y sus aleaciones posee un gran nimero de mercados en los que se
puede insertar: las industrias automotriz, alimentaria, de la construcciéon, de maquinaria y
equipamientos, de envasado, de exportaciones, entre otras [4].

En la presente Tesis se hace hincapié en las aleaciones Al-Cu, estas aleaciones son las mas
utilizadas de las aleaciones de Aluminio, en la industria se realizan generalmente con una
composicion que varia entre 1 y 10 % en peso de Cu y las propiedades de estas aleaciones
cambian segtn el porcentaje en peso de Cu. Se puede mencionar que a mayor contenido de Cu se
incrementan propiedades como: la resistencia mecanica, la dureza, la resistencia a la fatiga, la
resistencia al creep y la maquinabilidad, pero esto va en detrimento de propiedades, tales como,
la resistencia a la corrosion, la colabilidad y el desgarramiento en caliente.

Generalmente, en todos los procesos de manufactura de piezas metalicas (salvo en los de la
metalurgia de polvo) las mismas pasan alguna vez por el proceso de solidificacion, ya sea para
obtener un producto semiacabado o un producto final [3], [6].

La estructura (a niveles microscopicos y macroscopicos) que se forma inmediatamente después
de que finaliza el proceso de solidificacion determina las propiedades del producto final.

Las macroestructuras de solidificacion de las piezas fundidas o de los lingotes se pueden
presentar como granos completamente columnares, completamente equiaxiales o como una
estructura mas compleja, compuesta por las dos tipos de granos, denominada transicion de
estructura columnar a equiaxial “TCE” que se puede observar esquematicamente en la Figura [.2
[7].

La zona donde coexisten ambos tipos de estructuras de granos (columnar y equiaxial) ocurre
cuando los granos equiaxiales encuentran las condiciones aptas para nuclear y crecer en el
liquido sobreenfriado que se encuentra delante del frente de crecimiento columnar [6], [7].

En la Figura 1.2 se puede ver una zona de enfriamiento rapido adyacente a las paredes del molde,
que consiste en pequefios granos equiaxiales “zona chill”, seguidos de granos fuertemente
orientados de manera perpendicular a las paredes del molde, denominados granos columnares y,
finalmente, la reaparicion en el centro del molde de una estructura de granos equiaxiales (de
tamaiio mayor a los de la zona chill). El fenémeno de la TCE y las condiciones de solidificacion
necesarias para que ocurra han sido extensamente estudiados en los tltimos 60 afios [1], [7-62].
Los trabajos han reportado que los principales parametros que afectan al fenomeno de la TCE
son: el sobrecalentamiento del liquido, la dimension de la muestra, la composicion, el flujo de
fluido, la inoculacion de particulas en la aleacion, las perturbaciones mecanicas, la adicién de
refinadores de grano y el tamaiio de la fundicion.
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Zona TCE

Columnar

Figura 1.2 — Esquema del resultado de la solidificacion en un molde donde se puede observar: la zona chill “6 zona
de enfriamiento rapido™, la zona columnar, la zona equiaxial central y la zona de TCE [41].

En los primeros estudios de la relacion entre la macroestructura y las propiedades de las
aleaciones se pudo observar, que la macroestructura tiene influencia en las propiedades
mecénicas de las aleaciones: por ejemplo, a partir de la conocida ecuacion de Hall-Petch [63], la
misma establece que la tension de fluencia es inversamente proporcional a la raiz cuadrada del
tamaiio del grano. Sin embargo, esto se cumple solamente para granos equiaxiales, con ausencia
de defectos.

Posteriormente, se pudo demostrar que la evolucién microestructural y los defectos presentes en
las aleaciones tienen una mayor influencia en las propiedades mecanicas [46], [64], [65]. Entre
los parametros estructurales se pueden mencionar a los espaciamientos dendriticos primarios
“M”, secundarios “A;” y terciarios “A;”, mientras que los defectos presentes en una aleacion
pueden ser; poros, inclusiones, precipitacion de segundas fases, bordes de grano, entre otros.
Estos defectos presentes en las aleaciones se deben principalmente a que la ultima zona en
solidificar se vuelve més rica en soluto (zona interdendritica), es decir, que aparecen gradientes
de concentraciones tanto a nivel microscopico como macroscopico en las aleaciones
solidificadas, y esto hace que las propiedades del material no sean homogéneas [64], [65].

Estas zonas ricas en soluto tanto a nivel interdendritico como intergranular son los lugares mas
aptos para la aparicion de estos defectos.

Es por estas razones que el presente trabajo de Tesis tiene como objetivo analizar los parametros
metalograficos, los valores de microdureza Vickers y los parametros térmicos en aleaciones Al-
Cu solidificadas unidireccionalmente, de composiciones hipoeutécticas (Al-1%Cu, Al-4,5%Cu vy
Al-15%Cu) y eutéctica (Al-33,2%Cu).

m
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1.2. Objetivos
Objetivo General:

Investigar la influencia de la transferencia de calor unidireccional en la obtencién de diferentes
estructuras de solidificacion en aleaciones Al-Cu y su correlacion con la microdureza.

Objetivo Particular:

1. Realizar experiencias de solidificacién direccional con aleaciones del sistema Al-Cu, de

composiciones hipoeutécticas y eutécticas, con diferentes velocidades de enfriamiento, a
fin de obtener diferentes estructuras de granos (columnar, equiaxial y con TCE).
Analizar las macroestructuras y las microestructuras resultantes, realizando el
levantamiento de los perfiles de los tamafios de los granos y los espaciamientos
dendriticos primarios ‘“A,”, secundarios “A,”, terciarios “A;” y de los espaciamientos
eutécticos “A”.

2. Determinar los valores de microdureza Vickers “HV” de las probetas solidificadas, y
establecer las siguientes correlaciones:

- los espaciamientos dendriticos primarios, secundarios y terciarios con los tiempos de
solidificacion local.

- los espaciamientos eutécticos con el tiempo de solidificacion local.

- los perfiles de microdureza con los perfiles de los tamafios de los granos, los
espaciamientos dendriticos, los espaciamientos eutécticos y las fases presentes en las
aleaciones.
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CAPITULO 11

-

Revision Bibliografica

En este capitulo se presenta una revision bibliogrdfica sobre los temas estudiados en esta Tesis.

2.1. Mecanismos de formacion de los granos equiaxiales

En una pieza obtenida por un proceso de fundicién se puede esperar que la estructura de los
granos sea completamente columnar, completamente equiaxial o que coexistan ambos tipos de
estructuras. A la zona en donde coexisten los granos columnares y los granos equiaxiales se la
denomina zona de la transicion de estructura columnar a equiaxial “TCE” [1], [2].

La TCE se produce cuando en el liquido fundido que se encuentra delante de la interfase liquida
nuclean granos equiaxiales y los mismos crecen frenando el crecimiento de la estructura
columnar.

La manifestacion de este fendmeno, es una situacion indeseable a nivel industrial debido a que
en general se prefieren, o bien los granos columnares (los mismos crecen segiin una orientacion
cristalografica preferencial, sus caracteristicas anisotropicas lo hacen aptos para utilizarse, por
ejemplo, en la fabricacion de alabes de turbinas, en la obtencién de monocristales, entre otros) o
bien los granos equiaxiales (son isétropos y son los que mas se buscan a nivel industrial por sus
aplicaciones). Por esta razén, hace casi 60 afios que se estudia el fenémeno de la TCE [2-58].
Basado en la gran cantidad de estudios realizados sobre el fenémeno de la TCE, a continuacion
se destacan algunos mecanismos de formacion de los granos equiaxiales frente al crecimiento de
los granos columnares.

2.1.1. Sobreenfriamiento constitucional (Winegard ef al. en 1954 [3]): esta hipotesis sugiere
que debido al enriquecimiento de soluto al frente de la interface s6lido — liquido (ver Figura I1.1)
se produce una zona sobreenfriada constitucionalmente (en las proximidades de la interface).

INTERFACE

Solido Fundido

A B

Figura 1.1 - Recipiente cilindrico AB donde se asume que la interface es una superficie plana [3].

Winegard ef al. proponen que los granos que aparecen en el centro del lingote; es decir, al frente
de la interface de crecimiento columnar/dendritico son producto de que el sobreenfriamiento
constitucional es superior a un valor critico y que, por lo tanto, se produce la nucleacién de los
granos equiaxiales.

Para que exista crecimiento dendritico el sobreenfriamiento (temperatura de equilibrio entre el
liquido y el sélido menos la temperatura actual del liquido) debe ser negativo. En metales puros
no se observa el crecimiento dendritico, ya que la tnica manera de mantener un
sobreenfriamiento negativo es a través de la pérdida de calor de la fase liquida. El flujo de calor
no puede realizarse a través de la interface y se realiza en la direccion transversal a esta ultima.

m
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2.1.2. Teoria del big bang (Chalmers en 1963 [5]): en esta teoria el autor afirma que los granos
equiaxiales nuclean en las paredes del molde “zona chill” durante el enfriamiento rapido y que
algunos de los mismos son arrastrados por la conveccion/turbulencia causada cuando se vierte el
metal caliente, los niicleos que superan la refusion crecen en el seno del liquido sobreenfriado al
frente de la interface columnar, produciendo una zona de granos equiaxiales.

2.1.3. Refundicion de los brazos dendriticos (Jackson ef al. en 1966 [7]): observaron la
solidificacion de materiales organicos (ciclohexanol y ciclohexanol con fluoresceina).

Jackson et al. afirmaron que en un material relativamente puro (ciclohexanol) el diametro del
tronco principal y los diametros de los brazos secundarios son similares. Sin embargo, a medida
que se incrementa el nivel de impurezas (ciclohexanol mas fluoresceina) el radio de curvatura de
la punta de la dendrita es mucho menor que el ancho del tronco principal y los brazos
secundarios son unidos al tronco principal por estrechos cuellos.

Sobre este resultado: Jackson et al. consideraron que el ciclohexanol y el ciclohexanol mas
fluoresceina pueden ser extrapolados a los casos de metales relativamente puros y aleaciones,
respectivamente.

Jackson et al. sostuvieron que la refundicion de los brazos dendriticos puede ocurrir por
recalescencia del sistema completo o por la recalescencia local producida por fluctuaciones
causadas por la mezcla, debida al efecto de la conveccion o la agitacion; es decir que, los brazos
dendriticos son arrastrados al centro del liquido fundido por conveccién y flotabilidad, donde
pueden crecer. Ademas, los brazos dendriticos que crecen en el centro de la fundicién deben
estar sobreenfriados constitucionalmente.

2.1.4. Lluvia de dendritas (Southin en 1967 [10]): estudiando las aleaciones Al-Cu, de
composiciones hipoeutécticas, con concentraciones de 0%, 0,1% y 2% de Cu, Southin determiné
que debido a la pérdida del calor desde la superficie del lingote, en la parte superior del mismo se
formaba una zona de gruesos granos dendriticos. En esta etapa las dendritas o fragmentos de
dendritas descendian hacia el seno del material fundido encontrandose con el metal sélido que
crecia desde las paredes del molde. Southin observo que estos granos en la zona equiaxial tenian
forma de cometa, es decir, que poseian una gruesa cabeza dendritica y un tallo que crece con la
misma estructura que los granos columnares.

2.1.5. Separacion de los cristales equiaxiales desde las paredes del molde (Ohno ef al. en
1971 [13]): esta teoria propuesta por Ohno es muy similar a la teoria del big bang propuesta por
Chalmers en [5].

En su trabajo Ohno utilizé la microscopia Optica para observar el inicio de la solidificacion
direccional en las paredes del molde, cuando trabajaba con aleaciones de los sistemas Sn-Bi, Bi-
Sn, Sn-Pb. En presencia de soluto, Ohno observé que en las paredes del molde crecian cristales
de granos equiaxiales, que se adherian a las paredes del mismo por estrechos cuellos. Después, y
antes de la formacion completa del sélido en las paredes del molde, observé que los cristales
equiaxiales se separan de las paredes del molde debido a la refusion de los cuellos, causada por
la conveccion térmica. Estos cristales equiaxiales que se encuentran separados de las paredes del
molde actian como niicleos para la formacion de los granos en la zona equiaxial.

2.1.6. Sobreenfriamiento de la punta de la dendrita (Hunt 1984 [16]): la dificultad que
encontré para realizar este modelo, es que debido a que la zona rica en soluto, al frente del
crecimiento dendritico, no es muy extensa, ya que la mayoria del soluto reyectado es empujado
hacia los costados (entre las dendritas) entonces la punta de la misma queda con una capa de
soluto mucho menor.

Sin embargo, la punta de la dendrita crece por debajo de la temperatura de liquidus y el liquido
sobreenfriado se extiende hasta la punta de la dendrita.
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Entonces, basado en el concepto del sobreenfriamiento constitucional; es decir en que los
cristales equiaxiales crecen en un liquido sobreenfriado, Hunt utilizé una teoria de nucleacion
(heterogénea) y crecimiento para describir el fenémeno del crecimiento equiaxial en estado
estacionario.

De estudios previos se sabia que el sobreenfriamiento en la punta de la dendrita dependia de las
variables de solidificacion, y el mismo viene dado por:

G.-D,
Vl

AT, = + A (Cy- V)2 (TL1)

donde:

AT¢ — Sobreenfriamiento en la punta de la dendrita (°C).
Gy — Gradiente de temperatura en el liquido (°C/cm).

V — Velocidad de la interface (cm/s).

Co — Composicion inicial (% en peso).

Dy. - Coeficiente de difusion de soluto en el liquido (cm?/s).
A — Constante.

Partiendo de la ecuacion I1.1 determiné la interaccion y el crecimiento equiaxial con el frente
columnar a partir de soluciones analiticas de aproximacién, y suponiendo que el tipo de
crecimiento (completamente columnar, TCE o completamente equiaxial) va a depender de la
fraccion en volumen “eg” de los cristales equiaxiales cuando el frente columnar pasa por los
mismos. Obtuvo finalmente, que:

El crecimiento equiaxial se produce cuando:

ATy)?
@g > 0,66 o cuando G, < 0,617 - (No)]/E . {1 ——%T:;} * AT, (11.2)

Y el crecimiento columnar se produce cuando:

(ATy)?

1
@ < 0,0066 o cuando G, > 0,617 - (100Ny) /5 - {1 Tty

} AT, (IL3)

donde:

Gy, — Gradiente de temperatura en el liquido (°C/cm).

Np — Nuamero de sitios de nucleacion por unidad de volumen (1/cm”).
ATc — Sobreenfriamiento de la punta de la dendrita (°C).

ATy — Sobreenfriamiento para la nucleacion heterogénea (°C).

Si bien se han realizado una gran cantidad de estudios experimentales para determinar cuél es el
mecanismo que mejor explica la formacion de la zona de los granos equiaxiales, se pueden
destacar las teorias mencionadas anteriormente [3], [5], [7], [10], [13], [16] como los
mecanismos principales. Probablemente, mas de un mecanismo actia a la vez durante una
experiencia, esto va a depender de las condiciones en las que se realiza la solidificacion [2]. En
esta Tesis se realiza un andlisis de distintos pardmetros térmicos (gradiente de temperatura en
liquido “G_”, velocidad de la interfase “V”, velocidad de enfriamiento “T”, entre otros) que
promueven la formacién de la zona equiaxial.
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2.2. Gradiente de temperatura critico y velocidades de las
interfases/interfaces

En esta Tesis se registro el movimiento de las interfases en un pequefio volumen de aleacion,
mediante un sistema de termocuplas y no el movimiento de las interfaces en la punta de las
dendritas, las que son determinadas en una pequefia area, como se observa en la Figura I1.2-b.
Mediante el sistema de termocuplas lo que se determina es el movimiento de las interfases
promedios (en un determinado volumen), las que pueden ser: la interfase liquida “(L)/(S+L)", la
interfase solida “(S+L)/AS)”, y la interfase eutéctica “(S+L)/(E+L)”, como se observa en la
Figura I1.2-a. Las caracteristicas principales de estas interfases son: a) no puede existir solido por
encima de la interfase liquida. b) no puede existir liquido por debajo de la interfase sélida. c) en
la zona pastosa “mushy 6 (L+S)” se encuentran todas las interfases, es decir que la zona pastosa
se sitiia entre las temperaturas locales de solidus y liquidus [40], [59].

a) b)
Figura IL.2 — Diferencia entre interface e interfase [40], [59].

A continuacion se presenta una descripcion de algunos trabajos destinados a determinar los
parametros térmicos como: el gradiente de temperaturas en el liquido “G,”, la velocidad de la
interfase liquida “V” y la velocidad de la interface “V'_Se denominan como valores criticos
del G, Vi, V y flujo de calor “q” a los correspondientes valores que toman cada uno de estos
parametros al momento en que se produce la TCE.

Mahapatra ef al. en 1987 [19] utilizando el método de solidificacién unidireccional en
aleaciones Sn-Pb determinaron la posicion de la TCE en cada una de las probetas y mediante un
modelo matematico del flujo de calor en el sistema obtuvieron las temperaturas locales, los G y
las V de las aleaciones.

Observaron que la TCE ocurrié de manera abrupta en las probetas que solidificaron y que la
TCE se producia cuando el gradiente de temperatura en el liquido, al frente de la punta de la
dendrita, alcanzaba un valor minimo; por ejemplo, en aleaciones Sn-10%Pb el gradiente de
temperatura resulté igual a 1,1 °C/cm (110 K/m)* mientras que para una aleacion Sn-5%Pb el
valor del gradiente de temperatura era de 1 °C/cm (100 K/m). Asimismo, determinaron que la
posicion de la TCE es independiente del sobrecalentamiento.

* Los valores indicados entre paréntesis se expresan en unidades del sistema internacional en toda la tesis.
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Ziv et al. en 1989 [21], analizaron las aleaciones Al-3%Cu solidificadas unidireccionalmente y
realizaron un modelo matematico de transferencia de calor similar al [19], donde hallaron que la
TCE es abrupta y que el G, al momento de la transicién tomé un valor minimo y critico igual 0,6
°C/em (60 K/m). Por otro lado, realizando diferentes experiencias en las que agregaban agentes
nucleantes “TiB,” a la aleacién encontraron que hay un niimero determinado de nicleos por
debajo del cual no se produce ningiin efecto en la TCE y que el parametro que determina la
posicion de la TCE es el G;..

Gandin en 2000 [29] realiz6 experiencias de solidificacion unidireccional en Aluminio con un
99,99%wt de pureza y en aleaciones Al-7%Si suprimiendo el flujo de fluido inducido durante el
vertido del metal liquido. El enfriamiento se realizé desde la parte superior del lingote.

El mismo encontr6 que la longitud columnar se incrementa con la disminucién del contenido de
soluto, y que estos resultados concordaban con los expuestos por Mahapatra ef al. en [19].
También, mencioné que Mahapatra e al. en [19]propusieron que, para una determinada
composicion de una aleacion, la TCE podia ocurrir en un gradiente de temperatura fijo tomado
en el liquido a la temperatura de liquidus. Posteriormente, estos resultados fueron validados por
Ziv et al. en [21] trabajando con aleaciones Al-Cu.

En el trabajo que realizaron Mahapatra et al. [19] los valores de los G estaban medidos a partir
de las curvas de enfriamiento o por medio de un modelo numérico. Por lo tanto no se ajustaban a
la teoria del sobreenfriamiento en la punta de la dendrita, sin embargo considerd correctos los
resultados expuestos por Mahapatra et al. en [19], haciendo la salvedad de que el valor del G es
s6lo una estimacion, ya que las dendritas columnares crecian varios grados por debajo de la
isoterma liquidus y la TCE se produjo por debajo de la posicién de la termocupla.

Gandin en 2000 [28] elabor6 un modelo de solidificacion unidimensional basado en la
resolucion de la ecuacion de flujo de calor, (con las mismas experiencias realizadas en [29]).
Observo en experimentos realizados en aleaciones Al-Si [29]que si la estructura del lingote es
completamente columnar, la V' primero se incrementa durante la etapa de disipacion del
sobrecalentamiento cuando el G, (que se encuentra delante del frente de crecimiento dendritico)
se aproxima a cero, este G posteriormente toma valores negativos y poco tiempo después el
valor maximo de la V' es alcanzado.

Cuando utilizé el modelo de solidificacion unidireccional con los resultados obtenidos en [29]
encontrd que la V' es méaxima a 2/3 de la longitud del lingote, esta posicién se encuentra proxima
a la zona de la TCE.

Ares et al. en 2000 [30], realizaron experiencias de solidificacion unidireccional ascendente en
aleaciones Pb-Sn en un rango de concentraciones que va desde el 2%Sn hasta el 40%Sn.
Determinaron que existe un valor de velocidad de enfriamiento “T” critica para estas aleaciones,
por debajo de la cual la estructura de las mismas es completamente equiaxial. Asimismo, Ares et
al. en [30] determinaron que no existe correlacion entre el sobrecalentamiento y la longitud de la
zona columnar, validando lo expuesto anteriormente por Mahapatra ef al. en [19].

A diferencia de los autores antes mencionados determinaron que la TCE se da en una zona y no
que se produce abruptamente.

También, concluyeron que la V°, el G y el flujo de calor alcanzan valores criticos cuando se
produce la TCE. Los valores de las velocidades de las interfases liquidas variaron entre 2,4
cm/min (0,4.10° m/s) y 1,5 em/min (0,25.10° m/s), mientras que el rango de valores de los
gradientes de temperatura se encontré entre -0,8 °C/cm (-80 K/m) y 1 °C/cm (100 K/m). Para el
q los valores de las medidas se encontraron entre 0 J/cm’min (0 J/m’s) y 16,2 J/em’min (2700
J/m?s).

Después de la TCE la velocidad de la interfase liquida se acelera mucho mas que la de la
interfase solida.
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Siqueira ef al. en 2002 [31] determinaron los parametros que afectan a la TCE en aleaciones Al-
Cu y Sn-Pb solidificadas unidireccionalmente de manera ascendente, en estado no estacionario,
bajo distintas condiciones de sobrecalentamiento y eficiencia en la transferencia de calor en la
interface metal/molde .

Ellos encontraron que la TCE se produce en una zona casi horizontal. Ademas, determinaron que
la TCE en aleaciones hlpoeutectlcas Al-Cu se produce con V', que se encuentran en el rango de
1,68 cm/min (0,28.107 m/s) a 5,28 cm/min (0,88.10” m/s) y con Gy que se encuentran en el
rango de 2,8 °C/cm (280 K/m) a 7,5 °C/cm (750 K/m).Comparando con otros trabajos [19], [21],
[28], [30], [60] dijeron que la TCE no puede basarse solamente en las V' oenla presencia de un
G, critico. Y que un criterio mejor seria considerar el efecto de ambos (el G y la V') para
determinar la TCE.

Siqueira ef al. afirmaron que para velocidades de enfriamiento “T™ que se encuentran por encima
de un determinado valor critico predomina el crecimiento de la estructura columnar. Asimismo,
mencionan que este valor critico de la T depende solamente del sistema de aleacion. Finalmente,
determinaron que la velocidad de enfriamiento critica es igual a 12 °C/min (0,2 K/s) para
aleaciones Al-Cu y a 0,6 °C/min (0,01 K/s) para aleaciones Sn-Pb.

Siqueira ef al. en 2003 [33] sedalaron la influencia de los parametros térmicos de solidificacion
en la TCE. Para esto, realizaron la solidificacion de aleaciones Sn-Pb en estado no estacionario.
Mediante una mas baja eficiencia del calor transferido en la interface metal/molde determinaron
una velocidad de enfriamiento critica en la punta de la dendrita de 0,84°C/min (0,014 K/s), que
solamente depende del sistema de aleacion.

Los resultados obtenidos mediante un modelo numérico mostraron que el efecto del
sobrecalentamiento es importante cuando el coeficiente de transferencia de calor en la interface
metal/molde no es muy bajo, y que la longitud de la zona columnar aumenta a medida que
disminuye la concentracién de Plomo y el incremento del coeficiente de transferencia de calor.

Ares ef al. en 2007 [38] solidificaron aleaciones Al-Zn y Zn-Al en un homo de solidificacion
vertical. En concordancia con lo expuesto en [30] determinaron que la TCE se produce de
manera gradual y que la Vi, el G y el q toman valores criticos cuando se produce la TCE.

También, volvieron a indicar que la TCE es el resultado de una competencia entre el crecimiento
dendritico columnar y equiaxial en dos campos, uno es el térmico y el otro es el de velocidad en
los cuales las condiciones dadas permiten que los granos equiaxiales sean mas aptos para crecer.
Consideraron que la nucleacion de los granos equiaxiales no es masiva sino que se da en forma
de cascada y que esta estimacion estd basada en las teorias de las velocidades de las dendritas

equiaxiales, las cuales son mas pequeiias que las medidas de las velocidades de la interfase
liquida.

Ares ef al. en 2010 [40] solidificaron aleaciones Al-Cu de composiciones hipoeutécticas y
eutécticas, en forma unidireccional ascendente. Determinaron los parametros térmicos (T, la
temperatura de sobrecalentamiento, Vi, G, entre otros) y los parametros metalograficos
(tamafios de grano, espaciamientos dendriticos primarios “A;”, secundarios “A;” y eutécticos “A”)
de las aleaciones y la vinculacion que existe entre los mismos.

Encontraron que los gradientes de temperatura minimos y criticos toman valores que se
encuentran en el rango entre -4,4 °C/cm (-440 K/cm) y 0,9 °C/cm (90 K/cm) y que las V. varian
entre 4,02 cm/min (0,67.107 m/s) y 12,96 cm/min (2,16.107 m/s).

También, sefialaron que la zona de granos equiaxiales se produce para altas V, y bajos Gy, la
zona de granos columnares aparece para altos Gy, y bajas V. y la zona de TCE se produce para
valores intermedios de estos dos parametros.

En los trabajos expuestos anteriormente se puede observar la importancia de algunos parametros
térmicos, tales como, Gy, Vi, V al momento en que se produce el fenémeno de la TCE en
distintos sistemas solidificados unidireccionalmente. En el presente trabajo de Tesis se
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determinaron valores de G y V|, en aleaciones Al-Cu de diferentes composiciones en un sistema
de solidificacion unidireccional ascendente (que sera descrito en el Capitulo I11).

2.3. Redistribuciéon de soluto

El estudio de la redistribucion de soluto se basa principalmente en el movimiento del soluto que
se encuentra en el liquido fundido al frente de la interface. Para su estudio se pueden distinguir
cuatro casos extensamente estudiados y aceptados [6], [14], [15], [41], [42], [61-73]:

- Solidificacién en equilibrio: difusion total del soluto tanto en el sélido como en el liquido
(dado por la regla de la palanca [62], [71], [72]), es un caso ideal que no se da en la practica
debido principalmente a que la velocidad de difusion en el sélido es muy inferior a la velocidad
de difusion en el liquido. Se utiliza como punto de partida para analizar otros casos.

- Redistribucién de soluto en el liquido solo por difusién, y difusion nula en el sélido: este
estudio fue desarrollado por Tiller et al. en [62], [64]. El estudio se llevo a cabo con las
suposiciones de que el soluto no se mueve, que la difusion en el sélido es tan pequeiia
(comparada con la difusion en el liquido) que se considera despreciable y que la difusion en el
liquido es perpendicular a la interface.

- Redistribucion de soluto por mezcla total en el liquido y nula en el sélido: este caso es
desarrollado a partir de la ecuacion de Scheil [41], [61], [62]. Al considerar que la mezcla es
total se estd suponiendo que el soluto esta uniformemente distribuido en toda la matriz del
liquido.

- Redistribucién de soluto por mezcla parcial en el liquido: fue desarrollada por Burton ef al.
en [63], y es considerado como un caso intermedio de los dos anteriores.

Debido a la heterogeneidad composicional de las piezas fundidas (segregacion) y a los defectos
producidos en estas estructuras, los estudios de redistribuciéon de soluto estan principalmente
destinados al estudio de la macrosegregacion [42], [43], [74-80] y la microsegregacion [15],
[43], [65], [81-87], 0 que proporcionan informacion sobre ambos efectos [34], [88].

Los cuatro principales casos de redistribucion de soluto se agruparan en dos grandes grupos:

1. Solidificacién en equilibrio.

2. Solidificacion de no equilibrio:
- Redistribucion de soluto en el liquido solo por difusion, y difusion nula en el sélido.
- Redistribucion de soluto por mezcla total en el liquido y nula en el sélido.
- Redistribucion de soluto por mezcla parcial en el liquido.

Cada uno de los casos de redistribucion de soluto se analiza considerando un sistema geométrico
muy simple (ver Figura 11.3), en el que se considera que [6]:

- La interface es plana y se mueve a velocidad constante V ;

- La composicion es uniforme a través de cualquier seccion transversal;

- El transporte de soluto es paralelo a la direccion del movimiento de la interface, esto
indica que el flujo de calor “q” y la difusion de soluto son uniaxiales.
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Figura I1.3 — Elemento de solidificacion uniaxial.

Para comenzar el estudio de la distribucion de soluto es necesario inicialmente suponer el caso
ideal, en el que se considera a las lineas de solidus y liquidus como rectas (ver Figura 11.4).

Para explicar la manera en que se redistribuye el soluto en este caso ideal se define el coeficiente
de distribucion de equilibrio “ky”, como: la relacion entre las composiciones de soluto en el
solido “Cs” y en el liquido “C,” en funcién de la temperatura [6], [41], [62].

Cs

ki =

(IL4)

El valor de kg es una caracteristica del sistema, y se considera que es independiente de la V.

En la Figura I1.3 se pueden observar los dos casos posibles que pueden ocurrir, cuando el valor
del coeficiente ko es: mayor o menor a uno.

En la mayoria de los casos el coeficiente ko no es adecuado y se define un coeficiente de
distribucion efectivo “kg”, como la relacion entre la composicion del solido “Cs” que es formado
en el mismo instante por solidificacion de un liquido de composicion inicial “Cy” promedio [6],
[41], [62].

kg = . (IL5)

El valor de kg depende de las condiciones en que se realiza la solidificacion y de la velocidad de
la interface.

L
L
i = Liquidus
g g
£ < L .
‘ 2
CA—
Comp osicion
a) b)

Figura I1.4 — Representacion esquematica del diagrama de equilibrio de fases considerando a las lineas de solidus y
liquidus como rectas para: a) k,<1. b) ko> 1.
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En lo que se presenta a continuacion se considerara un ko menor a uno, salvo que se diga lo
contrario.

2.3.1. Solidificaciéon en equilibrio

La interface sélido-liquido avanza lentamente y la difusion de soluto en las fases liquidas y
sOlidas se mantienen en equilibrio todo el tiempo; es decir, que en todo momento las
composiciones del sélido y el liquido se mantienen como lo expresa el diagrama de equilibrio
[15].

Este tipo de solidificacion no se observa generalmente en la practica, debido a que la difusion del
soluto en la fase sélida es muy lenta [6], [15], [61].

La variacién de composicion durante la solidificacion, tomando en cuenta la suposicion de que la
difusion sea completa tanto en el sélido como en el liquido, se puede observar en el diagrama de
la Figura IL.5. Este proceso se puede describir como sigue:

Después del enfriamiento del liquido (un instante por debajo de la linea de liquidus) ocurre la
nucleacion de una pequefia cantidad de sélido que se forma a una temperatura T; con una
composicion Coko. A medida que continda el enfriamiento la cantidad de soluto en el interior del
solido y del liquido se incrementan siguiendo las lineas de solidus y liquidus, respectivamente
[41], [62], [66].

Lo principal del proceso de solidificacion en equilibrio es que la composicién del sélido varia
desde koCy hasta Cy (linea solidus) mientras que la composicién del liquido, al mismo tiempo,
varia desde C, hasta Cy/kg (linea liquidus) [41], [62], [66].

La suposicion de que el sélido y el liquido estin en equilibrio todo el tiempo indica que no
existen gradientes de concentraciones en el sélido. Esta suposicion demanda que el proceso de
difusién en el sélido sea lo suficientemente rapido para que el gradiente de concentraciones sea
tan pequefio, de modo que se puede hacerlo despreciable. Esto solo puede suceder si la velocidad
de avance de la interface es baja comparada con la velocidad de difusion del soluto en el s6lido,
y si la distancia de difusion es pequeiia [6].
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Figura IL5 — Variaciones de composicion durante la solidificacion en equilibrio para una constante de distribucion

ko<1 [41].
2.3.2. Solidificacion de no equilibrio

En la mayor parte de los procesos de solidificacion las variaciones en la composicion no pueden
ser despreciadas, las velocidades de difusion del soluto en el liquido y en el sélido generan
importantes gradientes de concentraciones que no pueden ser despreciados [6], [41].

A continuacion se presentan tres casos de solidificacion que ocurren fuera del equilibrio, en
todos los casos se supone que las variaciones de concentracion en el solido solo ocurren después
de la solidificacion [6], [41].

- Redistribucion de soluto en el liquido solo por difusién y difusion nula en el sélido

Para este caso el soluto no se mueve, por lo tanto no hay mezcla en el sélido o en el liquido.
Como la difusion en el s6lido es mucho mas baja que en el liquido, se despreciara a la primera y
se considerara que la difusion en el liquido es perpendicular a la interface [6], [61], [66].

Durante el proceso de solidificacion en algin momento la distribucién de soluto tiene la forma
de la Figura I1.6, en la que se pueden observar las composiciones del liquido “C,” y del sélido
“Cs” en la interface.

El soluto reyectado en la interface difunde en el liquido, y esta distribucion es representada por la
curva de la Figura I1.6.

A medida que la interface avanza se produce una condicion de estado estacionario; es decir, que
el solido se forma con una composicion Cy. Esta condicién se da cuando el soluto reyectado en la
interface es equilibrado por la cantidad de soluto que difunde lejos de la misma [6], [64].

Bajo las condiciones de estado estacionario el perfil de soluto posee las siguientes condiciones
de contorno (ver Figura I1.6):

S —
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- _Go
x=0-C=" (1L6)

x=w-=3(C=C( (11.7)

La ecuacion diferencial que describe la solidificacion en régimen estacionario puede ser obtenida
a partir de considerar un pequeiio elemento de espesor 8x a una distancia x de la interface.

El flujo que entra en la unidad de 4rea por la cara x es Dy.(d°c/dx?) y el que sale por la cara x+8x
es V’.(dc/dx), por lo tanto el flujo neto es igual a:

D i + V' (dc =0 1.8
L\ dx? dx) & (11.8)
donde:

- Dy- Coeficiente de difusién de soluto en el liquido (cm?/s).
- V- Velocidad de la interface (cm/s).
- x - Distancia a la interface (cm).

Esta ecuacion diferencial tiene una solucion de la forma:

C,=A+B- e'(vn_f) (1L9)

Donde A y B son constantes. Aplicando finalmente las condiciones de contorno se obtiene:

1 S ko V’
CL=Co-|1+ cexp|——x (11.10)
ko D,

El espesor efectivo de la capa rica en soluto estd dada por la distancia caracteristica D;/V .
Tomando en cuenta que el transitorio final corresponde a un aumento del contenido de soluto al
frentq de la interface durante la condicion de estado estacionario, esta longitud sera del orden de
Di/V 6], [41].

Coke=Cy ACUMULACION
DE SOLUTO

LiQUIDO

Cy

Composicion
o)
L
Il
ra
-

]’ X X+éx

Distancia
INTERFACE S/L

EN EL TIEMPO

Figura 1.6 — Acumulacion de soluto al frente de la interface s6lido/liquido [41].
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CAPITULO II: Revision Bibliogrifica Pagina 27



- Transitorio inicial

El primer solido que se forma lo hace a partir de un liquido de composicién Co, y tiene una
composicion koCo. Esto sigue asi hasta que la condicion de estado estacionario, donde las
concentraciones del liquido y el sélido en la interface son Co/kg y Co. Tiller et al. en [64]
expusieron que la composicion del sélido Cs sea en funcion de la distancia desde el comienzo de
la solidificacion:

Cs=Cp- {(1 — ko) - [1 —exp (—k., -DLL- x) + ko]} (IL.11)

Esta solucion es aproximada y mas tarde se encontrd una solucion exacta expuesta en [6], que es
igual a:

Co

‘2"‘°“"2J(;TJ"‘]} (IL12)

C 1 v’ v’
s = E'{1 +erf (ﬁ)-x+ (2-ko— l)exp[—ko-(l—k(,)D—LX]erf

Los valores determinados por estas dos ecuaciones no tienen casi diferencias y las mismas
pueden ser ignoradas en la mayoria de los casos, y el inico pardmetro importante es la distancia
caracteristica “X¢” que viene dada por [6]:

D,

XC:ko.Vf

(IL13)

- Redistribucion de soluto por mezcla total en el liquido y nula en el sélido

Al considerar que la mezcla es total en el liquido, cuando k¢<I, el soluto reyectado en la
interface se distribuird uniformemente en todo el liquido. Con estas condiciones en las etapas
iniciales, cuando existen grandes cantidades de liquido, la variacion total en la composicion serd

pequeiia [6], [41], [61], [62].
Si llamamos:

f — Fraccion en volumen que se solidifico.

w- Masa de soluto restante en el liquido.

w, — Masa total de soluto antes del inicio de la solidificacion.
Cy, Composicién en el liquido.

Cs, Composicion en el solido.

Cs=Cp kg (11.14)
C, = v I1.15
Si ahora solidifica una fraccion “df” la concentracion sera:

Cs = _dw (1L.16)
df

CAPITULO II: Revisién Bibliogrifica Pagina 28



Utilizando la ecuacion I1.16 se tiene:

A, .17
dw_ko'df
= (IL.18)

Integrando desde el inicio del proceso hasta el punto donde una fraccion f se hace sélida, se tiene
que:

w=wgy (1= f)ke (11.20)
donde:
Cs = Z—‘; =wp ko (1 — f)ke™? (11.21)
Considerandose un volumen unitario ¢y = wy.
Cs = Cy k(1 — f)kot (11.22)
€, =Co (1— f)ko™? (11.23)

Es la conocida ecuacion de Scheil, y la curva de distribucion de soluto se presenta en la Figura
IL7.

c._------------

COMPOSICION

FRACCION DE SOLIDO

Figura I1.7 — Distribucion de soluto segiin la ecuacion de Scheil [41].
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- Redistribucién de soluto por mezcla parcial en el liquido

Este tipo de redistribucion de soluto es un caso intermedio entre los de enfriamiento sin mezcla y
con mezcla completa. En este caso se considera la mezcla parcial de soluto en el liquido por el
efecto combinado de la difusion y la conveccion y fue estudiado por Burton en [63].

Se asume una capa de difusion limite “d¢”, fuera de la cual la composicion de liquido es
mantenida uniforme por conveccion y dentro de la cual el transporte de masa ocurre solamente
por difusion (ver Figura 11.8).

El kg viene dado por [6], [41]:

Cs = Gko . (11.24)
o0k e (2]
kg = ko (11.25)

Ty b (= ) [(—"—D‘:i) |

De acuerdo a las condiciones de enfriamiento kg puede variar entre 1 y ko. Para enfriamiento con
mezcla parcial, la redistribucion de soluto esta representada por la siguiente ecuacion:

Cs = kg Co- (1 — f)e? (11.26)

La distribucion de soluto es afectada por el flujo de fluido a través del pardametro V -d¢/D;..

(@)

Cs (©)

Figura IL.8— Efecto de las condiciones de mezcla parcial de soluto en el liquido [41].

De los cuatro casos de redistribucion de soluto expuestos anteriormente se puede mencionar que
la solidificacion de equilibrio es simplemente de interés tedrico ya que, como se menciond
anteriormente, la velocidad de solidificacion en la fase sélida es muy inferior a la de
solidificacién en la fase liquida y no es aplicable en casos practicos [62].

Entre los casos de solidificacion de no equilibrio se puede decir que la hipotesis expuesta por
Tiller et al. en [64] presenta etapas de comportamiento estacionario y esto no se encuentra en las
probetas solidificadas unidireccionalmente.

La ecuacion de Scheil [41], [61], [62] y lo desarrollado por Burton et al. [63] son los de mayor
interés practico en aleaciones solidificadas unidireccionalmente y seran utilizadas en la presente
Tesis para el andlisis de la variacion en la composicion de la microestructura (en el Capitulo V).

m
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2.4. Microsegregacion
2.4.1. Segregacion en borde de grano

El fenémeno de la segregacion que se produce en los bordes de los granos se puede presentar de
dos maneras diferentes. La primera se da si el contorno del grano es paralelo a la direccion de
crecimiento (ver Figura I1.9-a), y la segunda se produce cuando se encuentran dos interfaces en
crecimiento como se muestra en la Figura I1.9-b [41].

En el primer caso los requisitos de energia superficial llevaran a un efecto de cavidad en el
contorno de los granos. La presencia del sobreenfriamiento constitucional son condiciones
energéticamente favorables para una segregacion significativa en las cavidades de los bordes de

los granos [41].

Direccién de
Crecimiento - 2

Limites de
grano Direccién de
Solidificaciéon
a) b)

Figura I1.9 - Segregacion en borde de grano [41].
2.4.2. Segregacion Celular
Si consideramos una aleacion monofisica, se tiene que:

GL(T”.'CU (l_kﬂ)
V' "D, ko

(11.27)

donde:

Gy, — Gradiente de temperatura en el liquido (°C/cm).

V' — Velocidad de la interface (crm/s).

m — Pendiente de la linea liquidus (°C/% en peso).

Co — Composicion inicial de la aleacion (% en peso).

Dy, — Coeficiente de difusion de soluto en el liquido (cm?/s).
kg — Coeficiente de distribucion de equilibrio.

Se puede saber que para un bajo grado de sobreenfriamiento constitucional, puede aparecer una
interface celular. A medida que la interface avanza, el liquido que es adyacente se encuentra
enriquecido en soluto, para valores de (ko< 1).

Cuando la punta tenga forma circular el soluto sera reyectado a los costados. Como la reyeccion
de soluto ocurre lateralmente, el mismo se acumulara en los contornos de la célula, es decir, que
la segregacion sera mas severa en los puntos de unién “nodos™ de la estructura en el caso de la
disposicion hexagonal (ver Figura 11.10).

_
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Acumulacién

Figura I1.10 - Distribucion de soluto durante la solidificacion celular [41].

Fornaro ef al. en [81], [86] analizaron la transicion de la interface plana a celular durante la
solidificacion unidireccional de aleaciones diluidas Al-Cu (con 0,2%Cu y 0,5%Cu) para
diferentes condiciones de solidificacion controlada. En estos trabajos estudian la
microsegregacion en la zona intercelular que es producto del fenémeno de la transicién y de las
condiciones de solidificacién (gradiente de temperatura en el liquido “G.”, velocidad de la
interface “V ™, composicion inicial de la aleacion “Cy”).

Mediante un adecuado andlisis metalografico detras de la interface obtuvieron informacién sobre
los efectos de las condiciones de solidificacion local sobre la microsegregacion, esto les permitid
ademas explicar la aparicion de distintas subestructuras de solidificacion y proponer mecanismos
basados en la teoria de la estabilidad morfologica. Estudios similares a este fueron desarrollados
por Biloni en [43], [61].

2.4.3. Segregacion interdendritica

La redistribucion del soluto reyectado durante el proceso de solidificacion dendritica produce
una variacion de soluto entre el centro y la zona externa de una ramificacion dendritica, este
gradiente de concentraciones producido se denomina “coring” [41].

En algunos casos extremos la acumulacion de soluto entre las ramificaciones dendriticas puede
favorecer a la formacion de segundas fases en cantidades significativamente mayores a las que se
observan en el diagrama de equilibrio.

En la Figura 11.11 se presentan las posibles curvas de distribucion de soluto a lo largo de una
barra so6lida, ya que el engrosamiento de una ramificacion dendritica puede ser considerado
como el engrosamiento unidireccional de pequefias barras (ver Figura I1.12) y asi ser util
nuevamente las expresiones utilizadas en redistribucién de soluto.

El espaciamiento dendritico primario “A;” nos va a definir la extension de la microsegregacion.
Los espaciamientos dendriticos secundarios “A>” no son determinados por el comportamiento
inicial de crecimiento sino por los efectos que se producen durante el engrosamiento
“coarsening” que se da en la zona pastosa o zona mushy (donde los pequefios A, desaparecen y
las grandes ramificaciones dendriticas crecen).

Este comportamiento indica una relacion inversa entre la V' y los espaciamientos dendriticos
primarios y secundarios, dada por:

A=p.(G,-V)™ (11.28)
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Donde p es una constante de proporcionalidad y n es un exponente que toma valores entre 1/2 y
1/3. Resultados similares los expusieron Grugel en [89], [90], Ares ef al. [40], Taha en [91],
Flemings en [42], que encontraron expresiones con coeficientes que varian segin lo indicado.
Existen autores que encontraron expresiones con la misma forma pero con exponentes superiores
a 1/2 como el caso de Amauri Garcia en [1], o el caso de Geying ef al. en [92] que encontraron
que en aleaciones Al-Cu el espaciamiento dendritico primario no decrece continuamente con el
incremento de la velocidad de crecimiento.

COMPOSICION

CokE
ko

FRACCION DE SOLIDO !

Figura I1.11 — Distribucion de soluto en una barra solida solidificada unidireccionalmente [41].
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Figura I1.12 — Redistribucion de soluto en crecimiento celular [41].
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2.5. Macrosegregacion

La segregacion de componentes de la aleacion es el resultado directo de la reyeccion de soluto (o
solvente) en la interface durante el proceso de solidificacion. Los diferentes tipos de segregacion
difieren solamente en la direccion, distancia y extension del movimiento del soluto [41], [61].

2.5.1. Segregacion Normal

En este tipo de solidificacion se hace referencia a una interface solido/liquido plana o casi plana.
Donde se considera que el movimiento de soluto se realiza paralelo a la direccion de crecimiento
de la estructura, se desprecia la existencia de gradientes de concentraciones en la direccion
transversal y los efectos de la microsegregacion.

En la Figura I1.13 se presentan dos casos extremos de solidificacion normal. Se puede ver que de
lo anteriormente expuesto en redistribucién de soluto que la forma de esta curva va a depender
del coeficiente de distribucion de equilibrio “ky” de la velocidad de la interface “V ™, y de la
cantidad de mezcla por el movimiento del fluido [6], [42].

COMPOSICION

FRACCION DE SOLIDO

Figura I1.13 — Casos extremos de segregacion normal [42].
2.5.2. Segregacion Inversa

Cuando una aleacion solidifica se espera que el dltimo liquido en solidificar sea rico en soluto.
Pero cuando el crecimiento dendritico es muy grande, las concentraciones de soluto se acumulan
en los espaciamientos interdendriticos y se produce el flujo de este liquido [41], [42].

Este flujo en los espaciamientos interdendriticos se puede producir por diferentes causas: debido
a la contraccion del volumen de solidificacion del lingote, por la contraccion térmica producida
por el enfriamiento del sélido y del liquido, debido a diferencias de densidades que se producen
por diferencias de temperatura, o bien que son resultantes de los gradientes de concentraciones.
De estudios previos realizados en condiciones de solidificacion unidireccional se conoce que el
efecto de que la composicion de Cobre sea mayor en la base de las probetas que en su parte
superior se puede deber al fenémeno de segregacion inversa [34], [76].

Algunos autores como Chalmers, Flemings y Prates expusieron resultados similares para
aleaciones Al-4,5%Cu en [6], [41], [42], en donde se puede observar que las probetas contienen
mayor cantidad de Cobre en su parte inferior (zona columnar).

Segun Kleber ef al. en [93] el fenémeno de la segregacion inversa es causado no solamente por
la contraccion durante la solidificacion, sino que se ve influenciado por el peso del liquido
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interdendritico, ya que la fuerza gravitacional ayuda a llevar el liquido interdendritico desde la
parte superior a la inferior (caso de solidificacion unidireccional ascendente) a través de canales
interdendriticos. Todo esto produce que haya una mayor concentracién de soluto en la parte
inferior de la muestra. Estos autores compararon el fenémeno de segregacion inversa en
aleaciones Al-Sn, mediante modelos analiticos y resultados experimentales de solidificacion
unidireccional. En sus resultados experimentales determinaron que la composicion en la
superficie exterior de la fundicion puede ser 50% mayor que el valor nominal, mientras que en
modelos de aleaciones Al-10%Sn la composicion puede llegar a ser 100% mayor.

Ferreira et al. en [78)] determinaron resultados parecidos en aleaciones Al-6,2%Cu donde
comparan los resultados experimentales con un modelo analitico propuesto por Flemings y
Nereo.

Voller et al. en [76] realizaron la simulacion del efecto de la segregacion inversa en aleaciones
Al-Cu encontrando resultados parecidos a los expuestos anteriormente, haciendo énfasis en el
efecto de la porosidad en la parte superior de las probetas. Los autores sostienen que la
porosidad reduce la contraccion y esto produce que el liquido interdendritico reduzca su
velocidad hacia la zona chill.

2.5.3. Segregacion por gravedad

Se produce en las primeras etapas de la solidificacion y se debe principalmente a la diferencia de
densidades que produce movimientos diferenciales en el interior del metal liquido.

Este mecanismo es de gran importancia en sistemas de fases miltiples, ya que se forman
dendritas libres cuyas densidades, en relacion al liquido no solidificado, determinan el camino en
el cual se moveran. El movimiento de estas dendritas aumenta los efectos de la segregacion en la
pieza solidificada.

Este tipo de segregacion se presenta generalmente en los procesos de solidificacion industrial

[6].
2.5.4. Segregacion en lingotes industriales

En estructuras de lingotes industriales se encuentran variaciones de composiciones tanto
verticales como horizontales.

En la Figura 11.14 se presenta el modelo mas caracteristico de segregacion realizado para un
acero calmado, donde se pueden ver las regiones de segregacion positiva (concentracion mayor a
la media) y regiones de segregacién negativa (concentracion menor a la media) [41-43], [74],
[73):

En la base del lingote se presenta una zona de material altamente puro que se le atribuye a la
segregacion por efecto de la gravedad [41].

Las regiones de segregacion positiva tienen dos formas:

Las zonas exteriores - superiores que son denominadas segregados A y se producen debido a la
variacion en las velocidades de crecimiento, crecen en forma casi paralela y al final de la zona
columnar [41], [42].

La zona central del lingote en su parte superior se denomina segregados V, esta segregacion
aparece después del proceso de solidificacion y son producto de la decantacion de los cristales
que ocurre en la zona central equiaxial [41].

En la solidificacion continua puede ocurrir que la segregacion del flujo de fluido no sea en la
direccion vertical. Existiendo una componente de flujo en direccion a las paredes del lingote y
aparece una zona de segregacion negativa en la parte central - inferior del lingote (siempre y
cuando la densidad del liquido sea aproximadamente uniforme durante la fundicién) [41].

e S ——
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Segregados V

Segregados A

Figura I1.14 — Segregacion en un lingote industrial. (+) Segregacion positiva, (-) Segregacion negativa [75].

2.6. Microestructuras en aleaciones AI-Cu de composiciones
hipoeutéctica y eutéctica

En la presente seccion se describen las microestructuras presentes en las aleaciones Al-Cu de
composiciones hipoeutécticas y eutéctica, debido a que aleaciones con estas caracteristicas son
estudiadas en esta Tesis.

2.6.1. Aleaciones Al-Cu de composiciones hipoeutécticas

El diagrama binario de equilibrio de fases Al-Cu de las aleaciones hipoeutécticas (Aluminio con
menos del 33,2% en peso de Cobre) se presenta en la Figura I1.15, donde se pueden distinguir
tres importantes zonas [71], [94], [95]:

1- La zona de solucion sélida a (menos de 0,1% en peso de Cu): en esta zona los atomos de
la aleacién se encuentran disueltos por sustitucién de los atomos de Aluminio. En esta
zona la estructura terminal es monofasica.

2- La zona de estado sélido que se encuentra por debajo de la linea de solvus (entre 0,1% en
peso de Cu y 5,65% en peso de Cu): aqui las particulas de la fase intermetalica Al,Cu
precipitan en un sélido de Al-Cu sobresaturado.

3- La zona que se encuentra a la derecha del punto de maxima solubilidad (5,65% en peso
de Cu): las particulas de Al;Cu precipitan durante el proceso de solidificacion y forman
una red de particulas de segunda fase alrededor de los granos a solidificados previamente
en la zona pastosa (L + a).

En las Figuras 11.16 a I1.18 se pueden ver esquematicamente las microestructuras formadas
durante la solidificacion de aleaciones del sistema Al-Cu de los tres casos explicados
anteriormente.

En general, las aleaciones Al-Cu pueden desarrollar diferentes morfologias, las mismas van
desde una solucion sélida monofésica (con menos de 0,1% en peso de Cu) hasta una estructura
polifasica. La aparicion de estas diferentes morfologias va a depender de la concentracion de
Cobre, de la solubilidad del Cobre y de como se forman estas fases durante el proceso de
solidificacion. Las morfologias de las fases presentes en las aleaciones les proporcionan, entre
otros, diferentes propiedades mecanicas, de corrosion y de colabilidad a la aleacion final [94],
[96].
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El Cobre en las aleaciones base Aluminio se puede encontrar, o bien disuelto en la matriz o
formando compuestos intermetalicos tales como el Al,Cu (esto ocurre ante la ausencia de Mg, o
debido a que el mismo se encuentra en una proporciéon muy baja). Otros elementos como el
Niquel y el Manganeso también tienden a formar compuestos con el Cobre [34], [96].
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Figura IL.15 - Diagrama de equilibrio de fases Al-Cu, detalle de composicién entre 0 y 8% en peso de Cobre [94].
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Figura I1.16 - Microestructuras formadas durante la solidificacion de una aleacién monofasica Al-Cu de
composicion inicial C, (contenido de Cu menor a 0,1% en peso de Cu).
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Figura IL17 — Microestructuras formadas durante la solidificacion de una aleacion hipoeutéctica Al-Cu de
composicion inicial C, (contenido de Cu mayor a 0,1% en peso de Cu y menor a 5,65% en peso de Cu).
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Figura IL18 — Microestructuras formadas durante la solidificacion de una aleacién hipoeutéctica Al-Cu de
composicion inicial C; (contenido de Cu mayor a 5,65% en peso de Cu).
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2.6.2. Aleacion Al-Cu de composiciéon eutéctica

En la Figura I1.19 se muestra una parte (menos del 50% en peso de Cobre) del diagrama de
equilibrio de fases Al-Cu en el que se puede observar la aleacion de composicién eutéctica.

La aleacion de composicion eutéctica es la que presenta el punto de fusién mas bajo de todo el
sistema y, por lo tanto, la temperatura eutéctica (547,8 °C 6 821 K) es la temperatura mas baja a
la cual puede existir alguna porcion de fase liquida. Si el enfriamiento del liquido se realiza a
partir de este punto, todo el liquido fundido (de composicion eutéctica “Al-33,2%Cu”) solidifica
formando, separadas y simultaneamente, dos fases de solucién sélida (a: solucién sélida formada
por debajo de la temperatura eutéctica y la fase intermetalica Al,Cu) [94], [97].

700- Al-33,2%Cnu
8)
2.
é 600
=)
5 500
=
»
S 400 i4=(A)
=
=
300 . v eepee v
0 10 20 30 40 50 60
Al  PORCENTAJE EN PESO DE Cu

Figura I1.19 - Diagrama de equilibrio de fases Al-Cu. detalle de la composicion entre 0 y 60% en peso de Cobre.

2.7. Relacion entre la microdureza y la microestructura

Desde los primeros estudios se conoce que la evolucién de la microestructura y los defectos
microestructurales afectan a las propiedades mecanicas de las aleaciones. Entre los parametros
estructurales podemos destacar, a los espaciamientos dendriticos primarios “A;”, secundarios
“A”, terciarios “A;”, el tamafo de los granos “g”, mientras que; en el caso de los defectos
podemos mencionar la presencia de precipitados de segundas fases, poros (ambos tanto a nivel
intergranular como interdendritico), segregacion de soluto, bordes de grano e inclusiones [99],
[100].

En la Figura I1.20 se puede ver un esquema representativo de una aleacién Al-4,5% en peso de
Cu donde se puede observar que, al solidificar en condiciones que se encuentran fuera del
equilibrio, las zonas ricas en soluto (zona interdendritica), son zonas preferenciales para la
precipitacion de segundas fases (Al;Cu), la formacién de estructura eutéctica o bien para la
formacion de poros. También, los bordes de los granos son lugares aptos para la aparicion de
inclusiones no metalicas, poros, precipitacion de segundas fases, etc. [99-101].
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Figura I1.20 — Representacion esquemdtica de la estructura dendritica de una aleacion Al-4,5%Cu donde se pueden
ver los espaciamientos dendriticos primarios “A,”, secundarios “A,”, terciarios “A;” y los defectos estructurales [99].

El estudio de la relacion entre los parametros térmicos (como el Gy, Vi, V‘) y/o los
metalograficos (los espaciamientos A, Az, A3 y el tamafio de grano “g”) con las propiedades
mecanicas de las aleaciones (la tension de fluencia “og”, la tension maxima “oms, la
microdureza Vickers “HV™, etc.) fue ampliamente estudiado por varios autores [71], [72], [96],
[99], [100], [102-116].

Antes de analizar los aspectos mas importantes de la relacion entre la estructura y la
microdureza, se examina el proceso de endurecimiento por precipitacion de una aleacion, que se

utiliza para aumentar la resistencia de muchas aleaciones base Aluminio.

2.7.1. Endurecimiento por precipitacién: El objetivo principal de este proceso es el de
obtener una dispersion densa y fina de particulas precipitadas en una matriz de metal mediante el
uso de calor. Estas particulas precipitadas actian como obstaculos que se oponen al movimiento
de las dislocaciones [66], [110], [117].

Para que ocurra el mecanismo de endurecimiento por precipitacion en una aleacion debe existir
una solucion sélida cuya solubilidad disminuya a medida que baja la temperatura.

El proceso de endurecimiento por precipitacion consta de 3 partes [71], [72]:

a) El tratamiento térmico de la aleacion: La aleacion se calienta a una temperatura
intermedia entre las temperaturas de solidus y solvus (temperatura Ty, ver Figura 11.16), y
se mantiene a esta temperatura hasta que se produce una estructura de solucién solida
uniforme.

b) El templado: La muestra es enfriada a una temperatura mas baja, generalmente a
temperatura ambiente, y el medio de enfriamiento suele ser agua. Una vez concluido el
templado (temperatura T,;, Figura I1.21) la estructura de la aleaciéon consiste en una
solucion s6lida sobresaturada.

c) El envejecimiento: después de realizado el templado es necesario envejecer la solucion;
esto significa que se formen particulas finas y uniformemente dispersas de precipitado.
El envejecimiento se puede realizar a temperatura ambiente (envejecimiento natural) o a
altas temperaturas (envejecimiento artificial). La temperatura del envejecimiento artificial
(T», ver Figura I1.21) suele variar entre un 15% y un 25%de la diferencia de temperatura
entre la temperatura ambiente y la temperatura del tratamiento térmico de la aleacion.
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Figura IL.21 — Diagramas de temperatura vs. composicion y temperatura vs. tiempo para una aleacion endurecida
por precipitacion [72].

2.7.2.Efecto del tiempo de envejecimiento sobre la resistencia y dureza [71], [72]:En la
Figura 11.22 se representan en el eje de ordenadas los valores de la resistencia y la dureza,
mientras que, en el eje de abscisas se encuentra el logaritmo del tiempo de envejecimiento para
una aleacion.

Se puede observar que a medida que se incrementa el tiempo de envejecimiento se comienzan a
formar zonas de precipitados y su dureza y resistencia se incrementan.

A medida que se incrementan la distribucion y el tamafio de los precipitados, se observa que la
resistencia y la dureza (microdureza) alcanzan un valor méximo (envejecimiento 6ptimo), pero
esto solo se puede lograr si la temperatura de envejecimiento es lo suficientemente alta, lo cual
esta asociado a la formacion de precipitados metaestables intermedios.

Finalmente, si el tiempo de envejecimiento es excesivo los precipitados se engrosan y
disminuyen su dureza y resistencia, con respecto a la condicion éptima.

/ Sobreenvejecimiento

/ Falta de
envejecimiento

Resistencia o Dureza

Logaritmo del tiempo de envejecimiento

Figura I1.22—- Resistencia y dureza en funcién del logaritmo del tiempo de envejecimiento a temperatura constante
durante la precipitacion por tratamiento térmico [72].

2.7.3. Relacion entre la microdureza y los parametros estructurales: se detalla a
continuacion la relacion entre la HV y los siguientes parametros estructurales: el tamaiio de
grano, el espaciamiento dendritico secundario y el porcentaje de soluto.
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Ares et al. en [103] realizaron un estudio de la HV en aleaciones Al-Cu, Al-Si, Al-Li, Al-Mg,
Al-Zn y Cu-Zn solidificadas unidireccionalmente. En este trabajo determinaron los valores de
HV tanto longitudinal como transversal de las probetas, para distintas cargas. Estos resultados
los compararon con: el tamafio de grano, la composicion de soluto y la diferencia en el radio
atomico.

Finalmente, encontraron que los valores de HV tienden a disminuir (a un valor constante) a
medida que aumenta la carga. Que los valores de HV longitudinales son mayores en la zona de
los granos equiaxiales que en la zona de los granos columnares y que en la direccion transversal
(a lo ancho) las medidas de HV son mayores en los bordes que en el centro de las mismas.

Ares et al. en [107], [111] realizaron la solidificacion unidireccional de aleaciones ZA, Zn-Ag y
ZINAG vy analizaron la relacion entre los valores de HV longitudinal y los espaciamientos
dendriticos secundarios, eutécticos y con el tamafo de grano, donde determinaron que los
espaciamientos dendriticos secundarios y eutécticos tienen una relacion directa con los valores
de HV, independientemente del tipo de estructura de grano. Mientras que los valores de HV
también van a tener relacion con el tamafio de los granos, pero su comportamiento va a ser
diferente si la estructura de los granos es columnar o equiaxial.

Boyiik ef al. en [109], [112] realizaron experiencias determinando los valores de HV en
aleaciones de composiciones eutécticas ternarias (Al-17,6%Cu-44,2%Ag y Sn-3,5%Ag-0,9%Cu)
solidificadas unidireccionalmente en forma ascendente. En estos trabajos relacionaron los
parametros térmicos (velocidad de la interface “V™, gradientes de temperatura “G;”) y los
metalograficos (espaciamiento eutéctico “A”) con los valores de HV.

Para estas dos aleaciones ternarias determinaron HV tanto longitudinal como transversal y
encontraron que los valores de HV se incrementan a medida que disminuyen los valores de los
espaciamientos eutécticos segun una funcion potencial, como la expresada en la ecuacion 11.29.

HV =a.2® (11.29)

donde:

HV- Valores de microdureza Vickers (Kg/mmz).
ay b — Constantes obtenidas de una regresion lineal.

Estos autores en [109].encontraron que n toma valores en el rango de 0,2 y 0,25 para aleaciones
ternarias Al-Cu-Ag en las durezas HV longitudinal y transversal; por otro lado en [112]
determinaron que b toma valores entre 0,18 y 0,20 para aleaciones eutécticas de Sn-Ag-Cu
mientras que los valores de la constante k se encuentran en el rango entre 5 y 6,3.

Kaya et al. en [102] solidificaron unidireccionalmente aleaciones AI-Ni de composicion
eutéctica y obtuvieron que la variacion entre el espaciamiento eutéctico y la HV viene
determinada por una expresion igual a la ecuacion 11.29 y que los valores del coeficiente n en la
seccion transversal poseen un valor promedio de 0,23, mientras que, en las seccion longitudinal b
tiene un valor promedio de 0,2.

Ademas, determinaron la relacion entre los valores de la HV con el gradiente de temperatura en
el liquido “G;” y la velocidad de la interface “V ™, en las que se puede observar (ver ecuacion
11.30 y 11.31) que la forma de la funcién también es potencial.

HV = a,.G, ™™ (11.30)

HV = a,. (V) b2 (IL31)
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donde:
aj, ay, by y by — Constantes obtenidas de una regresion lineal.

Hu et al. en [106] solidificaron aleaciones ternarias Sn-Pb-Sb de composiciones eutécticas,
donde determinaron la relacion entre los valores de la velocidad de la interface y los
espaciamientos eutécticos con los valores de HV.

La relacion entre los valores de HV y el espaciamiento eutéctico tiene la forma de la ecuacién
I1.29, y se encontr6 que el valor promedio del exponente b es igual a 0,2. Asimismo, se
determiné que a medida que se incrementa el valor de la velocidad de la interface también
aumentan los valores de la HV.

Al-Rawajfeh ef al. en [105] encontraron que los valores de HV en Al puro y en aleaciones Al-
Cu, de composiciones hipoeutécticas (Al-3%Cu, Al-6%Cu, Al-9%Cu) aumentan linealmente con
el contenido de Cobre en el interior de la aleacion, y que al mismo tiempo se produce una
notable disminucion en el tamafio de los granos.
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CAPITULO 111

Metodologia Experimental

En este capitulo se describe:

a) la metodologia utilizada en la preparacion de las aleaciones;

b) el sistema de solidificacion unidireccional, los moldes y las termocuplas utilizados;

¢) las experiencias de solidificacion unidireccional y la preparacion metalogrdfica de las
probetas;

d) los ensayos de microdureza y la metodologia utilizada en la determinacion de los parametros
metalogrdficos: los espaciamientos dendriticos, los espaciamientos eutécticos y los tamaiios
de los granos;

e) los andlisis de composicion de los elementos en las aleaciones Al-Cu;

/) la metodologia utilizada en la determinacion de la curva de enfriamiento y los pardmetros
térmicos.

3.1. Preparacion de las aleaciones

Las aleaciones del sistema Al-Cu utilizadas, se clasifican en dos grupos: hipoeutécticas y
eutéctica. Las aleaciones son (%s en peso):

- Hipoeutécticas: Al-1%Cu, Al-4,5%Cu y Al-15%Cu.
- Eutéctica: Al-33,2%Cu.

La seleccion de este sistema esta directamente relacionada al tipo de dispositivo experimental
utilizado, esto es, un horno de solidificacion unidireccional vertical ascendente. En estas
condiciones, todo el soluto reyectado de las aleaciones puede ser mas pesado que el respectivo
solvente y no provocar asi, las corrientes convectivas en el liquido, lo que serfa una complicacién
indeseable en el presente analisis.

En la Figura IIL.1 se presenta el diagrama binario de equilibrio de fases del sistema Al-Cu.
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Figura IT1.1 - Diagrama de equilibrio de fases Al-Cu [1].
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En el diagrama de equilibrio del sistema Al-Cu de la Figura II1.2 (que corresponde a una
ampliacion del diagrama de la Figura 1I1.1) se muestran con mas detalle las composiciones
seleccionadas para el presente trabajo de Tesis.

Al-1%Cu )
700+ AF15%Cu AL33,2%Cu

Al-4,5%Cu

e

400

TEMPERATURA (°C)

300

Ed A v v -y

0 10 20 30 40 50 60
Al PORCENTAJE EN PESO DE Cu

Figura II1.2 - Diagrama de equilibrio de fases Al-Cu: detalle de la composicion entre 45% y 100% en peso del
Aluminio [1], se sefialan en lineas rojas las composiciones empleadas en esta Tesis.
Los materiales usados para fabricar las aleaciones, fueron:

e Aleacion Al-33,2%Cu (aleacion madre): fue adquirido de la empresa Arcolana S.A. Los
lingotes se muestran en la Figura I11.3.

Figura II1.3 — Lingotes de aleacion eutéctica Al-Cu (aleacién madre).
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* Aluminio de grado comercial: fue adquirido de la empresa Aluar Aluminio Argentina
S.A.LC. Uno de los lingotes seccionados se muestra en la Figura 111.4.

Figura II1.4 - Lingote de Aluminio grado comercial.

El procedimiento usado para determinar la cantidad de material necesario consiste de tres pasos:

I. El célculo de la densidad promedio de la aleacion [2], [3].
2. El calculo del volumen y la masa de material para llenar el molde a utilizar.
3. Elcélculo de las masas de los elementos individuales, la aleacién madre y el Aluminio.

El detalle de los calculos realizados se presenta en el Apéndice 1.

El mismo procedimiento de calculo es aplicado para todas las concentraciones. En la Tabla 3.1
se presentan las densidades promedios y las correspondientes cantidades de materiales necesarios
para cada una de las concentraciones de aleaciones preparadas.

Tabla 3.1 - Densidades y peso de los materiales usados en la fabricacion de las aleaciones.

Aleacion Pave (g/cm’) my (2) Meusiciico (8) Myra1 (8)
Al-1%Cu__| 2,72 (2720 kg/m’) | 114,9 (0,115 kg) | 3,5(0,0035kg) | 118,5 (0,119kg)

Al-4,5%Cu_| 2,79 (2790 kg/m’) | 15,1 (0,015 kg) | 16,4 (0,016kg) | 1215 (0,122kg)
Al-15%Cu_| 3.02 (3020 kg/m’) | 72,1 (0.072 kg) | 59,4 (0,059g) | 131,6 (0,132kg) |
Al-332%Cu | 3,51 3510 kg/m’) — 152,9 (0,153kg) | 152,9 (0,153kg)

Pave - Densidad promedio de la aleacion (g/cm?).
m, - Masa de Aluminio (g).

Mewisciico - Masa de la aleacion eutéctica (g).
Mo — Masa total de la aleacion (g).

Una vez determinada la cantidad del material necesario para preparar las aleaciones se procedié
a trozar los lingotes de la aleacion madre y del Aluminio grado comercial con una sierra de
mano, de manera que los trozos cortados tengan el tamafio requerido para que se puedan
introducir dentro del tubo de vidrio. Luego, se limpi6 el material con una solucion conteniendo
100 mIHCIL: 100 mIHNO;: 100 mIH,O para que no se contamine la aleacién con impurezas
(producto del mecanizado antes mencionado). Después de la limpieza se pesaron los trozos en
una balanza electronica marca CAS (Carga Maxima: 620g, Carga Minima: 0,02g, Alcance:
0,01g). En todos los casos las cantidades pesadas tuvieron una exactitud de tres cifras
significativas, lo que da como resultado un error relativo de 0,5%.

Las propiedades quimicas y termofisicas de las aleaciones solidificadas se presentan en las
Tablas 3.2 y 3.3., respectivamente (los calculos de las propiedades quimicas y termofisicas se
presentan en el Apéndice II).
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Tabla 3.2 - Andlisis quimico de los materiales utilizados para preparar las aleaciones Al-Cu (MEB, marca
PHILIPS 515, equipado con un espectrometro EDAX FALCON PV 8200).

Composicion quimica (% en peso)
Al Cu Fe | Si | Mg | Mn | Ni
Al-33,2%Cu | 68,75 30,41 |032]031| 0,16 |0,05| -
Al 99,68 | 0,024 | 0,18 | 0,10 | 0,001 | — | 0,015

Material

Tabla 3.3.- Propiedades termofisicas de las aleaciones Al-Cu utilizadas [2-7].

Propiedad Al Cu Al-1%Cu | Al-4,5%Cu | Al-15%Cu |Al-33,2%Cu
ks (W/(m.K)) 222 398.9 223,77 229.96 248,54 280,73
ki (W/(m.K)) 92 3343 94,42 102,90 128,35 172,44
cs (J(kg.K)) 1123 386 1115,63 1089,84 1012,45 878,32
e (J(kg.K)) 1086 494 1080,08 1059,36 997,20 889,46

ps (g/em®) | 2,55 (2550)* | 8,36 (8360) |2,61(2610)| 2,81 (2810) | 3,42 (3420) | 4.48 (4480)
pr (g/em®) | 2.38(2380) | 7.97(7970) |2.43 (2430)| 2,63 (2630) | 3.22 (3220) | 4.24 (4240)

L (J/kg) 397000 205000 395080 388360 368200 333260
T, (°C)* |660.4(933,5)|1083 (1356,2)] — — — —
Ts (°C)* — e 658,8 (932) | 650.6 (923,8) | 614,2 (887,3) o
T, (°C)* - e 645.8 (919) | 5482 (821,4)| 547.8 (821) .
T, "C)* . __ - s — 547.8 (821)
Ko — — 0,17 0,17 0,17 0,17

* Los valores de las densidades que se indican entre paréntesis tienen sus unidades en el sistema internacional “SI”.

ks - Conductividad térmica en la fase solida (W/(m.K)).
k.. - Conductividad térmica en la fase liquida (W/(m.K)).
cs - Calor especifico en la fase sélida (J/(kg.K)).

¢t — Calor especifico en la fase liquida (J/(kg.K)).

ps - Densidad de la fase solida (g/cm’).

p1. — Densidad de la fase liquida (g/cm”).

L. — Calor latente de fusion de la aleacion (J/kg).

Ts— Temperatura de fusion (K).

Ts — Temperatura de solidus (K).

Ty — Temperatura de liquidus (K).

T. — Temperatura eutéctica (K).

ko - Coeficiente de distribucion de equilibrio.

3.2. Moldes

Las aleaciones se solidificaron directamente dentro de los moldes de vidrio de Borosilicato. Para
fabricar los mismos se adquirieron tubos de 150 cm de longitud de la empresa Aristobulo Gomez
Rupérez S.A. y se fabricaron en el Taller de Vidrios de la Facultad de Ciencias Exactas,
Quimicas y Naturales, los dos tamaifios de moldes de vidrio que se describen a continuacion:
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Molde 1: Es un tubo de vidrio cilindrico de Borosﬂlcato, con un didmetro interno de 2,15 cm
(21,5.10”°m) y un didmetro externo de 2,5 cm (25.10°m), su altura es de 20 ¢cm (0,2 m) y se
utiliza para preparar la aleacion en los dos tipos de experiencias descriptas mas adelante. Se lo
puede observar en la Figura I11.5.

Molde 2 Es un tubo de vidrio cilindrico de Bomsmcato con un diametro interno de 1,15 cm
(11,5.10°m) y un didmetro externo de 1,5 cm (15.10°m), su altura es de 20 cm (0,2 m). Se
utiliza para la experiencia en la que se registran los datos de temperatura a fin de determinar la
curva de enfriamiento. Una vez preparada la aleacién y llevada al estado liquido, este tubo con
las termocuplas ya dispuestas en su interior se coloca dentro del molde 1 (ver Figura II1.6).

Figura ITL5 - Tubo de vidrio de Borosilicato, Molde 1.

Figura 1116 - Tubo de vidrio de Borosilicato, Molde 2.

3.3. Termocuplas

Para el registro de las temperaturas durante las experiencias se utilizaron seis termocuplas tipo K
de diametro exterior 1,5 mm, equiespaciadas (1,5 cm 6 2 cm) en toda la longitud de la probeta:
Tipo K: Cromel (+) — Alumel (-).

Rango de utilizacion: 0 °C a 1260°C =0,000 a 50,990 mV.

Potencia termoeléctrica: 4,04 mV / 100°C.

Limite de error: + 2.5 °C.

En la Figura II1.7 se presenta una disposicion esquematica de ambos tubos de vidrio (Moldes 1 y
2) y la disposicion de las seis termocuplas tipo K en el centro.
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Figura I1L7 - Esquema de la disposicion de los tubos de vidrio y las termocuplas tipo K.

3.4. Sistema de solidificaciéon unidireccional

El sistema de solidificacion unidireccional consta de cuatro partes principales [8]:

3.4.1.

3.4.2.

Sistema de calentamiento: estid compuesto por un horno eléctrico a resistencias, del tipo
cilindrico y de disposicién vertical. El control de la temperatura del horno se logré con
dos termocuplas tipo K, que se conectaron a un multimetro (Marca: TES, Modelo: 2732)
y a un controlador (Marca: DHACEL, Modelo: TD 101, con un rango de 0°C — 1200°C)
respectivamente, la disposicion del sistema se puede observar en el esquema de la Figura
I11.8.

Sistema de enfriamiento unidireccional: el mismo es refrigerado con agua y se
encuentra ubicado en la parte inferior del horno, con esto se logra la extraccion calérica
desde su base y se produce la solidificacion unidireccional ascendente. Consta de un tubo
de acero galvanizado (por el que se hace circular el agua de refrigeracion) que se
encuentra en la base del molde de vidrio. El tubo de acero galvanizado y el molde de
vidrio estdn separados por una chapa de Aluminio a la cual se le cubre con grasa
grafitada (formada con polvo de Grafito y grasa de Litio) para que se produzca una mejor
transferencia de calor. El sistema de enfriamiento se puede observar en el esquema de la
Figura I11.8.
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Figura IIL8 - Sistema de calentamiento y enfriamiento.

3.4.3. Sistema de adquisicién de datos: se utiliza cuando se desea medir la temperatura en el
interior de la aleacion, y se compone de seis termocuplas tipo K dispuestas a
aproximadamente 1,5 cm (15.10°m) 6 2 cm (20.10°m) de distancia entre si (estas
termocuplas se encuentran en el interior de un tubo de vidrio de Borosilicato, similar al
utilizado anteriormente pero con un diametro inferior, tal como se indica en la seccion A-
A de la Figura II1.9), conectadas a un controlador de temperatura (CENTRAL DE
MEDICION TC 7003C ) de 8 canales (4mA a 20 mA). Este ultimo a su vez es conectado
a un registrador electronico Field Logger (Marca: NOVUS, posee 8 canales de entrada
digital y salida con relé).

3.4.4. Sistema de registro de las temperaturas: las temperaturas se registraron a intervalos de
10 segundos utilizando una computadora PC, Modelo: AMD SEMPTRON de 1,79 GHz.
Se utilizé un software (SENSOR WATCH 1.2) para registrar y almacenar los datos
obtenidos por las termocuplas durante el proceso de solidificacion, ademas de posibilitar
el monitoreo en tiempo real de los datos medidos, obteniendo como resultado la curva de
enfriamiento de la aleacion. Todo el sistema de adquisicion de datos y registro de las
temperaturas puede ser observado en el esquema de la Figura II1.10.
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Figura I11.9 - Sistema de adquisicion de datos.

3.5. Experiencias de solidificacion unidireccional

Las experiencias de solidificacion unidireccional en aleaciones Al-Cu que se hicieron en el
laboratorio son de dos tipos. El primero, con la finalidad de obtener aleaciones que presenten la
TCE, medir los parametros metalograficos y la microdureza. El segundo, para obtener los datos
de temperatura en funcién del tiempo “curva de enfriamiento” a partir de los cuales se
obtuvieron los parametros térmicos de cada aleacion solidificada unidireccionalmente. Ambos se
describen a continuacion.

3.5.1. Experiencias para poder medir las propiedades mecinicas

Se procedio de la siguiente manera:

1. Se trozaron los materiales de manera que pudieran ser introducidos dentro del tubo de
vidrio en las proporciones que se indican en la Tabla 3.1.

2. Se limpié el tubo de vidrio para iniciar la experiencia y se colocdé el Aluminio
previamente pesado dentro del mismo.

3. Una vez ubicado el tubo de vidrio dentro del horno se hizo circular el agua de
refrigeracion a través del tubo de acero galvanizado.

4. Luego se encendio el horno y cuando todo el Aluminio se encontraba completamente
fundido se agrego la aleacion eutéctica.
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5. Cuando todo el material estuvo completamente fundido se mantuvo el sistema entre una y
dos horas a alta temperatura para homogeneizar la composicién en toda la aleacion.
Dependiendo del porcentaje de Cobre contenido en la aleaciéon (a mayor cantidad de
Cobre se requiri6 mas tiempo de homogeneizacion) y a cada 10 minutos
aproximadamente se mezcl6 el material con una varilla de acero recubierta con negro de
humo.

6. Una vez transcurrido el tiempo de homogeneizacion se apagd el horno y se hizo circular
el agua de refrigeracion a su maximo caudal a través del tubo de acero galvanizado para
comenzar el proceso de enfriamiento hasta una temperatura de 200°C (473,15 K).

3.5.2. Experiencias para poder medir los parimetros térmicos

Para poder realizar la medicion de temperaturas dentro de la aleacion se utilizaron seis
termocuplas tipo K y el sistema adquisidor de datos que fue mencionado anteriormente. Las
termocuplas se colocaron dentro de la aleacion preparada (una vez finalizado el tiempo de
homogeneizacion), y se esperé unos minutos hasta que las temperaturas registradas por las
termocuplas se estabilicen para luego proceder a apagar el horno y dejar circular el agua de
refrigeracion para comenzar el enfriamiento y el registro de temperaturas. Con los datos
registrados se procedio a realizar la curva de enfriamiento (temperatura versus tiempo).

3.6.Preparacion metalografica de las probetas

Una vez finalizado el proceso de solidificacion se secciona la probeta con una sierra de mano.
Primero se separa la zona de la probeta que contiene el rechupe y luego se secciona la parte
restante longitudinalmente a fin de prepararla para obtener macrografias y micrografias.

3.6.1. Preparacion para el analisis de la macroestructura

Una vez seccionada la probeta se procedié a realizar el desbaste mecanico (lubricado con agua).
Para el mismo se utilizaron papeles abrasivos de diferentes granulometrias, desde #60 hasta
#1500 [9]. EI procedimiento se llevo a cabo utilizando una pulidora (marca PULIMET) que
posee una velocidad de 250 rpm.

Para concluir con el revelado de las macrografias se realizo el ataque quimico a temperatura
ambiente y por un tiempo aproximado que va de 5 a 20 segundos (dependiendo de la
concentracion de Cobre en la aleacion) utilizando las siguientes soluciones [9], [10]:

a- 15mlIHF: 4,5mIHNO3: 9mIHCI: 271,5mIH,0: para aleaciones con menos del 10% de
Cobre.
b- 320mIHCI: 160mIHNO;: 20mIHF: para aleaciones con mas del 10% de Cobre.

Una vez revelada la macroestructura se la observo por inspeccion visual y/o por medio de una
lupa compuesta.

3.6.2. Preparacion para el analisis de la microestructura

A fin de analizar la microestructura, las probetas cortadas longitudinalmente se seccionaron en
forma transversal usando una sierra de mano.

Luego se realiz6 el desbastado de los bordes hasta que las piezas sean lo mas uniformes posible.
Una vez uniformizado todos los trozos se incluyeron en un cafio de PVC de 3cm de diametro y
1,5 cm de altura en una resina acrilica.

Para finalizar con el curado de la resina acrilica se las dejo reposar durante al menos, una hora, a
temperatura ambiente, obteniéndose como resultado las probetas incluidas.
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Luego se procedié a realizar el pulido mecanico con papeles abrasivos que van desde #60 hasta
#2500, terminando el pulido con pasta de diamante de 0,25um (0,25.10°6m).

Por tltimo, para revelar las micrografias se realiz6 el ataque quimico con una solucion Keller:2,5
ml HNO;. 1,5 ml HCI: 1 ml HF: 95 ml H,O (destilada) [9], [11]. Las microestructuras finales se
observaron en un microscopio optico (modelo: XJL-17, marca: ARCANO).

3.7. Ensayos de microdureza

Todos los ensayos de microdureza que se detallan a continuacién fueron realizados segin la
norma estindar ASTM E384-99 [12], a temperatura ambiente, utilizando el microdurémetro
Vickers (Marca: LEITZ DURIMET, Laboratorio de MetalografiaCNEA).El tiempo de
indentacion en cada una las probetas ensayadas fue de 15 segundos.

3.8. Parametros metalograficos
3.8.1. Tamaiio de grano

Para medir el tamaiio de los granos columnares y equiaxiales se utilizo la norma estandar ASTM
E 112[13].

3.8.2. Medicion de los espaciamientos dendriticos:

Se midieron los espaciamientos dendriticos utilizando la técnica de intercepcion lineal [4], [14],
[15]. Mediante esta técnica se obtuvieron los tamafios de los espaciamientos dendriticos
primarios “A;”, secundarios “A,” y terciarios “A;”.

3.8.3. Medicion del espaciamiento eutéctico:

Los espaciamientos eutécticos “A” se determinaron con el método de intercepcion lineal [4],
[14], [15] de la misma manera que los espaciamientos dendriticos.

3.9. Analisis de composicion de los elementos

Las medidas de composicion del Aluminio y del Cobre se llevaron a cabo en un Microscopio
Electronico de  Barrido (MEB, marca PHILIPS 515, equipado con un espectrometro
EDAXFALCON PV 8200 (Gerencia Quimica - CNEA) en el cual se determiné la variacioén de la
composicion de los elementos principales en la aleacion, tanto a nivel macroscépico como
microscopico.

3.10. Parametros térmicos

Se determiné la curva de enfriamiento (temperatura versus tiempo) de cada aleacion, los
parametros térmicos que se obtuvieron de la curva de enfriamiento [4], [8], [16] son:

- Velocidad de enfriamiento “T™.

- Gradientes de temperatura en el liquido “Gy”.

- Posicion del frente de solidificacion para la temperatura de solidus y liquidus.
- Velocidades de las interfases liquida “V,” y solida “Vs”.

- Velocidad de solidificacion local “V*.
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CAPITULO 1V

Resultados y Discusion

En este capitulo se presentan y discuten los resultados obtenidos referentes a:

¢) la transicion de estructura columnar a equiaxial “TCE";

d) las microestructuras de las aleaciones Al-Cu solidificadas wunidireccionalmente, de
composiciones hipoeutécticas y eutéctica;

e) los andlisis de composicion a nivel macroscopico y microscépico;

f) la determinacion de los parametros metalogrdficos: los espaciamientos dendriticos, los
espaciamientos eutécticos y el tamario de los granos columnares y equiaxiales;

g) la obtencion de las curvas de enfriamiento y la determinacion de los parametros térmicos: el
grado de sobrecalentamiento; la determinacion de las temperaturas de liquidus, solidus y
eutéctica, los gradientes de temperatura, las velocidades de enfriamiento, los tiempos de
solidificacion local, las velocidades de las interfases liquida y sélida;

h) las velocidades criticas de las interfases liquidas;

i) los valores de la microdureza en la longitud y el ancho de la probetas, asi como, en las
distintas fases presentes;

J) la relacion entre los valores de la microdureza con los parametros metalogrdficos y el
contenido de soluto de la aleacion;

k) la relacion entre los espaciamientos dendriticos secundarios con el contenido de soluto en las
probetas y con el tamario de los granos;

) la relacion entre los parametros térmicos y metalogrdficos;

m) la relacion entre las velocidades de la interfase liquida y los gradientes de temperatura.
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Los resultados obtenidos se refieren a la solidificacion unidireccional de un total de 19 probetas.
En la Tabla 4.1 se mencionan las probetas obtenidas por solidificacion unidireccional de cada
composicion de las aleaciones correspondientes al sistema Al-Cu y las determinaciones
realizadas.

Las unidades utilizadas en el presente Capitulo en algunos casos no estan expresadas en el
Sistema Internacional de Unidades, sino que fueron seleccionadas a fin de poder realizar la
comparacion con valores de algunos parametros obtenidos por otros autores. Sin embargo, en el
texto que sigue a continuacion la equivalencia de unidades con el Sistema Internacional se
coloca entre paréntesis.

Tabla 4.1 — Experiencias de solidificacién unidireccional y determinaciones realizadas.

Experiencias Aleacién Determinaciones
1 TCE, determinacion de los parametros metalograficos, obtencion de los

valores de microdureza y analisis de la composicion de los elementos

AF1%Cu | en las aleaciones Al-Cu.

TCE, determinacion de la curva de enfriamiento y de los parametros

TCE, determinacion de los parametros metalogrificos, obtencion de los

valores de microdureza y andlisis de la composicion de los elementos

2
3
4
5 térmicos y los parametros estructurales.
6
7
8

en las aleaciones Al-Cu.

9 Al-4,5%Cu

10 TCE, determinacioén de la curva de enfriamiento y de los pardmetros

Ti térmicos y los parametros estructurales.

12 TCE, determinacion de los parametros metalograficos, obtencion de los

13 valores de microdureza y anilisis de la composicion de los elementos

14 Al-15%Cu | en las aleaciones Al-Cu.

15 TCE, determinacion de la curva de enfriamiento y de los parametros
térmicos y los parametros estructurales.

16 TCE, determinacion de los parametros metalogréficos, obtencion de los

17 valores de microdureza y anilisis de la composicion de los elementos

18 Al-33,2%Cu | en las aleaciones Al-Cu.

19 TCE, determinacion de la curva de enfriamiento y de los pardametros

térmicos y los parametros estructurales.

4.1. Transicion de estructura columnar a equiaxial “"TCE”

Como se menciond en el Capitulo I, en el proceso de fundicion de las aleaciones metalicas se
puede esperar que la estructura de los granos sea completamente equiaxial, completamente
columnar o una mezcla de ambos tipos de estructuras de granos. Esta zona donde coexisten los
granos columnares y equiaxiales se denomina transicion de estructura columnar a equiaxial
“TCE”. Como se vio en el Capitulo II el fenémeno de la TCE ocurre cuando los granos
equiaxiales son capaces de nuclear y crecer en el liquido que se encuentra adelante del frente de
crecimiento columnar [1], [2].

Los resultados de la TCE presentados aqui corresponden a 19 experiencias realizadas. Algunos
resultados se muestran en las Figura IV.1 (las restantes macroestructuras se muestran en el
Apéndice III). Para su analisis las probetas fueron separadas en 4 grupos segiin su composicion,
como se detallé en la Tabla 4.1.

En la Figura IV.1 se puede observar que en la base de las probetas los granos son columnares
(por debajo de la linea roja),la zona de TCE se ubica entre las lineas roja y azul y la zona de los
granos equiaxiales se sitia en la parte superior de las probetas (por encima de la linea azul). Con
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flechas de color azul y color verde se representan las direcciones del crecimiento de la estructura
y de la extraccién de calor, respectivamente.
En la Figura IV.] se puede observar que en las experiencias realizadas la zona de TCE se

produce de manera gradual y no de manera abrupta.

En el caso particular de la experiencia 12, en la macrografia se pueden ver poros distribuidos en
toda la superficie de la probeta, se sabe que la porosidad con estas caracteristicas se debe a la
contraccion y a la evolucién de los gases que se produce durante la solidificacién de la aleacion.
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Experiencia 5§ Experiencia 7

Escala 0,8:1 Escala 0,8:1
a) b)
Experiencia 12 Experiencia 16

Escala 0,8:1 Escala 0,7:1
©) d)
Figura IV.1 — Macrografias de las aleaciones Al-Cu solidificadas unidireccionalmente, correspondientes a las
composiciones: a) Al-1%Cu (experiencia 5). b) Al-4,5%Cu (experiencia 7). ¢) Al-15%Cu (experiencia 12). d) Al-
33.2%Cu (experiencia 16).
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En la Tabla 4.2 se muestran los resultados de la posicion en la que se ubica la zona de TCE en
cada una de las experiencias realizadas.

Las experiencias 4, 5, 9, 10, 11,15 y 19 fueron realizadas, determinando la temperatura en el
interior de la aleacién y en las mismas se puede observar que las termocuplas ubicadas en el
interior del molde de vidrio (que se introdujeron cuando la aleacién se encontraba en la fase
liquida), como se mencioné en el Capitulo ITI, no tienen ningiin efecto en la posicion de la TCE,
ya que esta Gltima se produjo de todas maneras y el molde de vidrio interior no actué como
agente nucleante de los granos equiaxiales (ver Figura IV.2).

En la experiencia 6 (ver Figura IV.3) se puede observar una zona de granos equiaxiales (circulo
amarillo) que interrumpe el crecimiento de los granos columnares, pero rapidamente este
crecimiento de los granos columnares se restituye hasta que aparece la verdadera zona de TCE a
2,5 cm de altura. Esta interrupcion en el crecimiento de los granos columnares se debid a una
breve detencion del caudal del agua de refrigeracion durante el enfriamiento de la probeta. Esto
sirvio para evidenciar como el grado de extraccion caldrica afecta al crecimiento de la estructura
de los granos.

En la Figura IV.4 se muestran dos probetas de composiciones Al-15%Cu y Al-33,2%Cu que
corresponden a las experiencias 15 y 19, respectivamente. En ambas probetas se pueden observar
fisuras. En la experiencia 15 la fisura se encuentra en la zona de granos columnares, mientras
que en la experiencia 19 la fisura se produjo a la altura de la zona de TCE.

Las dos fisuras se propagaron durante la etapa de desbaste mecénico de las probetas. Lo que se
observo es que en las regiones donde se produjeron las fisuras, el espesor de la aleacion entre los
moldes de vidrio es en algunos lugares inferior a 1 mm.

Tabla 4.2 — TCE para las aleaciones Al-Cu solidificadas unidireccionalmente.

Experiencia |TCEy;y' (cm) | TCEpax” (em) | TCEpgon® (cm)

1 4.4 4.9 4,65

2 1,6 2,6 2,1

Al-1%Cu | 3 4 45 4,25
4 54 6.5 5.95

5 4.4 6,4 5.4
6 2,5 4 3,25
7 4,5 4,95 4,75
Al-4,5%Cu [ 3 3 285
9 3,2 4 3,6
10 5 5.9 5.45

11 6,5 7.3 6,9

12 4,15 4.6 4.4

13 4 6,2 5.1

Al-15%Cu

14 3.45 3,6 3,5

15 6,4 6.6 6,5

16 3,15 4,2 3.7
17 1.3 2,4 1,85

Al-33,2%Cu
18 5,9 6,9 6.4
19 5,6 8,5 7,05
' Posicion minima de la TCE. ? Posicion promedio de la TCE.

? Posicién méxima de la TCE.
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a) b)
Figura IV.2 — Probeta de una aleacion Al-1%Cu con presencia de TCE. Durante la solidificacion de la misma se
realizé el registro de las temperaturas. a) vista lateral y superior de la probeta. b) vista anterior donde se indica la
zona de TCE entre las lineas de color rojo y azul.

Experiencia 6

Escala 1,1:1
Figura IV.3 — Macrografia de una probeta solidificada unidireccionalmente de una aleacion Al-4,5%Cu donde se
interrumpe el crecimiento de los granos columnares (zona dentro del circulo amarillo).

S
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Experiencia 15

Experiencia 19

Escala 0,75:1 Escala 0,75:1
a) b)
Figura IV.4 — Macrografias de las aleaciones Al-Cu solidificadas unidireccionalmente, correspondientes a las
composiciones de: a) Al-15%Cu (experiencia 15). b) Al-33.2%Cu (experiencia 19).

De los estudios previos se sabe que la TCE se puede producir de manera abrupta o de manera
gradual. El efecto de que la TCE se produzca de manera abrupta se debe al uso de particulas
inoculantes 6 no inoculantes en la aleacion, con lo que se obtiene mejores condiciones de
nucleacion heterogénea y un mejor control de la estructura. Ares ef al. en [2-6] y Siqueira et al.
en [7] y [8] obtuvieron una zona de TCE en distintas aleaciones de Aluminio sin el uso de
agentes inoculantes.

Los resultados obtenidos de la TCE en esta Tesis son similares a los encontrados por Ares et al.
[2-6], [9] y Siqueira et al. [7], [8] en aleaciones Al-Cu y Pb-Sn, en cambio son diferentes a los
expuestos por Gandin en aleaciones Al-Si [10], [11], Mahapatra ef al. [12] en aleaciones Sn-Pb y
Ziv et al. [13] en aleaciones Al-Cu. Estos autores encontraron que la TCE se produce de forma
abrupta y casi horizontal.

4.2. Micrografias de las aleaciones Al-Cu hipoeutécticas

En esta seccion se estudian 3 distintas composiciones de aleaciones hipoeutécticas Al-Cu (% en
peso):

- Al-1%Cu.

- Al-4,5%Cu.

- Al-15%Cu.
En la Figura IV.5 se presentan tres micrografias de una aleacion Al-15%Cu. Estis imagenes
pertenecen a las zonas de estructura columnar, de TCE y equiaxial (las micrografias de las
aleaciones Al-1%Cu y Al-4,5%Cu se presentan en el Apéndice IV).
En las micrografias se pueden observar las fases presentes (la solucion solida a y la fase

intermetilica Al,Cu) z la direccion de crecimiento de la estructura (ﬂue se sefiala con una flecha
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de color azul).Las dos fases caracteristicas de la aleacion Al-Cu son: la solucion sélida « rica en
Aluminio (color blanco) y la fase intermetalica Al;Cu (color gris que se sitia en la zona
interdendritica).

En la Figura I'V.5-a se puede ver una estructura dendritica columnar. En la imagen se ven dos
dendritas con sus troncos principales creciendo paralelos a la direccién de crecimiento de la
estructura. En las mismas se pueden observar espaciamientos dendriticos primarios “A;”,
secundarios “A,” y terciarios “A3” (indicados con color amarillo).

En la imagen de la micrografia perteneciente a la zona de TCE (Figura 1V.5-b) se muestra una
estructura dendritica columnar rodeada por dendritas equiaxiales orientadas aleatoriamente y en
la micrografia de la zona equiaxial (Figura 1V.5-c) se pueden ver dendritas equiaxiales
orientadas de manera aleatoria.

Se sabe que en las aleaciones de composicion hipoeutécticas un incremento en el contenido de
Cobre produce un aumento de la fase intermetalica (esto viene acompaiiado de una disminucion
en la cantidad de solucién sélida a en la zona interdendritica, debido a que esta zona es la Gltima
zona en solidificar, y lo hace rica en Cobre).
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Figura IV.5 — Las micrografias corresponden a una probeta de aleacion Al-15%Cu (experiencia 12) en las zonas: a)
Columnar. b) TCE. ¢) Equiaxial.

4.3. Micrografias de la aleacion Al-Cu de composicion eutéctica

En la Figura IV.6 se presentan seis micrografias de una aleacion de composicién eutéctica, dos
en la zona de estructura columnar, dos en la zona de TCE y dos en la zona de granos equiaxiales.
Ademas, se encuentra representada con una flecha de color azul la direccién de crecimiento de la
estructura.

En la zona de estructura columnar se puede observar una aleacién eutéctica compuesta por una
estructura lamelar, en forma de finas laminas orientadas en la direccion de extraccion de calor.
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En la zona de TCE se puede observar que coexisten estructuras lamelares en forma de laminas
(similares a las de la zona columnar) y de varillas, orientadas aleatoriamente. En la zona
equiaxial se puede observar que nuevamente coexisten microestructuras en forma de laminas y
de varillas.

Este tipo de microestructura en forma de laminas y de varillas en aleaciones Al-Cu fue también
determinado por otros autores, como ser: Cooksey et al. en [14], Chadwick en [15], Jordan e al.
[16], Ares et al. [6], Srivastava et al. [17].
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a)
Figura IV.6 — Las micrografias a), b), y ¢) corresponden a una aleaciéon Al-33,2%Cu (experiencia 17) en las zonas
columnar, de TCE y equiaxial, respectivamente.
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4.4. Analisis de la composicién de los elementos en las aleaciones Al-
Cu

La composicién quimica de los lingotes de aleacion eutéctica y del Aluminio grado comercial se
presentan en la Tabla 4.3:

Tabla 4.3 — Composicion quimica de la aleacion eutéctica y del Aluminio (MEB, marca PHILIPS 515,
equipado con un espectrometro EDAX FALCON PV 8200).

Materiales
Aleaniten Aleacion madre eutéctica | Aluminio
(% en peso) (% en peso)
Aluminio (Al) 68,75 99.68
Cobre (Cu) 30,41 0,024
Magnesio (Mg) 0,16 0,001
Manganeso (Mn) 0,05 —

Hierro (Fe) 0,32 0,18
Silicio (Si) 0,31 0,10
Niquel (Ni) o 0,015

- Las celdas vacias indican que los lingotes de aleacion eutéctica y Aluminio no contenian Niquel y Manganeso.
- La aleacion madre eutéctica recibe este nombre porque tiene una composicién cercana a la eutéctica.

4.4.1. Variacién en la composicion de la macroestructura (macrosegregacion)

Las medidas de composicién se realizaron en cuatro secciones de las probetas solidificadas
unidireccionalmente, como se observa en la Figura IV.7.

Las medidas se realizaron en las zonas de estructura columnar, de TCE y equiaxial. En cada
seccion se efectuaron seis medidas de composicién del Aluminio y del Cobre para un total de
diez probetas:

2 de Al-1%Cu.

3 de Al-4,5%Cu.
2 de Al-15%Cu.

3 de Al-33,2%Cu.

Las medidas se determinaron en cuatro puntos distintos de las probetas: a 1 cm, 3 cm, 5ecmy 7
cm de su base (en las secciones antes mencionadas).

1 2 3 4

Figura IV.7 - Probeta de Al-15%Cu, donde se pueden observar las cuatro regiones donde se midié la composicion.
La flecha azul indica la direccion de crecimiento de la estructura.

En las Tablas 4.4 a 4.7 se presenta la variacion del porcentaje en peso de los elementos
principales (Cobre y Aluminio) de las aleaciones, en la longitud de las probetas, y para las
distintas composiciones.

En las Tablas 4.4 a4.7 se puede observar que la variacion del porcentaje en peso del Cobre (el
Aluminio se comporta de manera totalmente opuesta) es aproximadamente igual 6 mayor en la
base de las probetas (zona columnar) que en la parte superior (zona equiaxial).
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En las experiencias 7, 8, 13, 14 17 y 18 (que se encuentran en el Apéndice V) se puede ver que
todos los valores de composicion en peso de Cobre se encuentran por debajo del valor nominal
de la aleacion. Considerando las experiencias 7 y 8 (aleaciones Al-4,5%Cu), que fueron
preparadas utilizando el mismo lingote de aleacion madre, la variacion en la composicién de las
aleaciones se puede deber a que la aleacion madre no era de una composicién homogénea en
todo su volumen, o bien, que los trozos utilizados para la preparacion de la aleacion poseian
menos del 33,2% en peso de Cobre. Los mismos resultados se pueden ver en la composicion del
Aluminio, ya que el mismo en todo momento supera el 95,5% en peso de Aluminio (95,5%
corresponde a su valor nominal).

En todos los grificos que se encuentran en el Apéndice V se calcul6 el error en la medicién de
los valores de composicién, pero los mismos solo son perceptibles para las aleaciones Al-1%Cu.

Tabla 4.4 — Composicion de las aleaciones Al-1%Cu.

Distancia Experiencia 1 Experiencia 2
desde Al Cu Al Cu
la base (¢cm) | (% en peso) | (% en peso) | (% en peso) | (% en peso)
1 98,65 1,35 98,76 1,24
3 99,2 0.8 99.29 0,71
5 99.42 0,58 99,1 0,9
7 99,05 0,95 929.17 0,83

Tabla 4.5 — Composicion de las aleaciones Al-4.5%Cu.

Distancia Experiencia 6 Experiencia 7 Experiencia 8
desde Al Cu Al Cu Al Cu
la base (cm) | (% en peso) | (% en peso) | (% en peso) | (% en peso) | (% en peso) | (% en peso)
1 94.4 5.6 96,86 3,14 96,86 3,14
3 94,17 5,83 96,45 3,55 96,46 3,54
5 95,34 4,66 96,83 3,17 96,21 3.79
7 95,85 4,15 96,86 3,14 96,8 3.2
Tabla 4.6 — Composicion de las aleaciones Al-15%Cu.
Distancia Experiencia 13 Experiencia 14
Desde Al Cu Al Cu
la base (cm) | (% en peso) | (% en peso) | (% en peso) | (% en peso)
1 86,92 13,08 87,56 12,44
3 8737 12,63 87.98 12,02
5 87,54 12,46 88.2 11,8
7 87,32 12,68 88,42 11,58

Tabla 4.7 — Composicion de las aleaciones Al-33,2%Cu.

Distancia Experiencia 16 Experiencia 17 Experiencia 18
desde Al Cu Al Cu Al Cu
la base (cm) | (% en peso) | (% en peso) | (% en peso) | (% en peso) | (% en peso) | (% en peso)
1 69,98 30,02 76,11 23.89 73,65 26,35
3 65,24 34,76 79,23 20,77 73,88 26,12
5 71,29 28,71 79,36 20,64 72,77 27,23
7 73,82 26,18 77,94 22,06 80,8 19,2

En la Figura IV.8 se muestran las variaciones de la composicién de los dos elementos principales
de la aleacion en funcién de la longitud de la probeta para tres aleaciones, cada una de
composicion eutéctica (los graficos de las otras experiencias se encuentran en el Apéndice V).
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En las aleaciones Al-Cu (Al-1%Cu, Al-4,5%Cu, Al-15%Cu y Al-33,2%Cu) que se analizaron se
puede observar que los valores de las composiciones de Cobre en la base de las probetas son
mayores o iguales que en la parte superior de las mismas.

En la Figura IV.9 se puede ver que el contenido de Aluminio es inferior o aproximadamente
igual en la base de las probetas que en su parte superior.
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Figura IV.8 —Variacion de la composicién del Cobre en las aleaciones Al-33,2%Cu (con un error no mayor a
0,0084% en peso de Cobre).
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Figura IV.9 - Variacion de la composicion del Aluminio en las aleaciones Al-33,2%Cu (con un error no mayor a
0,001% en peso del Aluminio que no es apreciable en el grafico).

Se sabe que durante el proceso de solidificacion las contracciones que ocurren en la zona pastosa
establecen un flujo interdendritico en direccion a la base de la probeta. Este flujo interdendritico
redistribuido forma un tipo de macrosegregacion conocida como segregacion inversa.

Se define un perfil comiin de segregacion inversa, el mismo cuenta con una segregacion positiva
en la zona cercana a la zona chill, una zona de estado estable en la seccion media de la probeta y
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una zona de segregacion negativa en la parte superior de la probeta [18], [19], tal como se
observa en la Figura IV.10.

Segregacion Zona Segregacion
positiva estable negativa
f ;V i = A \

=

-

-

Q

75}

2

8%

ot

.

=

Q

B il oot i o i esatvespsalius -

g
Z(.::?;; LONGITUD

Figura IV.10 - Segregacion inversa: perfil de concentraciones en una probeta solidificada
unidireccionalmente (C, representa la concentracion inicial).

En las aleaciones Al-Cu como el soluto (Cobre) es mas pesado que el solvente (Aluminio) y su
coeficiente de particion es menor que uno, el comportamiento termo-solutal del sistema sera
estable. Por lo expuesto anteriormente y como se mencioné en el Capitulo 1T en condiciones de
solidificacion unidireccional se conoce que el efecto de que la composicion de Cobre sea mayor
en la base de las probetas que en su parte superior (zona de granos equiaxiales) puede ser a causa
del fenémeno de segregacion inversa. Resultados similares a estos obtuvieron Chalmers en [15],
Flemings en [20], Prates ef al. en [21], Ferreira ef al. en [22], Voller et al. en [19] y Kleber et al.
en [18].

4.4.2. Variacién de la composicién en la microestructura (microsegregacion)

Las medidas de composicion del Aluminio y del Cobre se realizaron en ocho probetas (2 de Al-
1%Cu, 2 de Al-4,5%Cu, 2 de Al-15%Cu y 2 de Al-33,2%Cu). Se efectuaron las medidas de
composicion en las zonas de estructura columnar, de TCE y equiaxial. Para cada uno de los tipos
de estructuras se midié la composicion en cinco puntos, de la siguiente manera (ver Figura

IV.11):

- Puntos 1 y 2: fase a.
- Punto 3: limite entre la fase a y la fase intermetalica Al,Cu.
- Puntos 4y 5: fase A,Cu.
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Figura V.11 — Esquema de los puntos donde se determiné la composicion de la aleacion.

En la Tabla 4.8 (en el Apéndice VI se presentan las Tablas correspondientes a las variaciones de
las composiciones para el resto de las aleaciones) se presentan las composiciones de los
elementos principales (Cobre y Aluminio) en el interior de la aleacion (a nivel microscopico),
para una aleacion Al-15%Cu.

Tabla 4.8 — Aleacion Al-15%Cu (experiencia 13).

Zona Material Fase a | Fase a | Limite | Fase ALLCu | Fase AL,Cu
Columnar |Aluminio (% en peso) | 94.48 [ 94.09 | 82.48 46,8 46.33
Cobre (% enpeso) | 552 | 591 | 17,52 53,2 53,67
. . .| Aluminio (% en peso )| 94.32 | 94,16 | 93,2 45,81 46,51
FCE-Equinsial = e (% sapess) | 568 | 594 | 68 54,19 53,49
Equiaxial Aluminio (% en peso )| 95,31 [ 9531 | 57,86 46,44 46,32
Cobre (% en peso) 469 | 469 | 42,14 53,56 53,68

En la Figura IV.12 y IV.13 (los graficos para las demas aleaciones se encuentran en el Apéndice
VI) se presentan las variaciones de las composiciones del Cobre y del Aluminio indicados en la
Tabla 4.8.

En la Figura IV.12 se puede observar que la composicion del Cobre es muy superior en la zona
interdendritica (fase intermetalica), donde se encuentra la mayor cantidad del soluto (Cobre)
segregado. Los valores de las composiciones del Cobre se encuentran entre 53,49% y 53,68%,los
mismos corresponden a la fase intermetélica AlL,Cu (también denominada fase 0) en el diagrama
de equilibrio de fases.

En la Figura IV.13 se ve que la composicion del Aluminio es mayor en el interior de la dendrita
donde se forma la fase a, y disminuye en la zona interdendritica. Comportindose de manera
totalmente contraria a la variacion del Cobre.

En el Apéndice VI se puede observar que los valores de composicion del Cobre llegan a valores
de 64,26% en peso de Cu para las aleaciones Al-4,5%Cu en la zona interdendritica. Para estas
composiciones en el diagrama de equilibrio de fases se indica una zona donde coexisten las fases
intermetalicas AL,Cu y .
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Figura IV.12 — Variacion de la composicion del Cobre en las aleaciones Al-15%Cu, con un error menor al 0,015 %
en peso de Cobre (no apreciable en el grafico).
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Figura IV.13 — Variacion de la composicion del Aluminio en las aleaciones Al-15%Cu, con un error no mayor al
0,001% en peso de Aluminio. que no es apreciable en el grafico).

Como se mencioné en el Capitulo II, en la redistribucion de soluto en una aleacion solidificada
unidireccionalmente; considerando una interface plana, se pueden presentar los siguientes casos
segun [15], [20], [21], [23—28] (ver Figura IV.14):

a) Difusion total en el sélido y en el liquido (dada por la regla de la palanca [27], [29],

[30]).

b) Mezcla en el liquido solo por difusion y difusion nula en el sélido (Tiller [26]).

¢) Mezcla total en el liquido y nula en el solido (ecuacion de Scheil [15], [20], [21], [27],

[31D).
d) Difusion nula en el solido y mezcla parcial en liquido (Burton [25]).
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Figura IV.14 - Distribucion de soluto en una barra s6lida solidificada unidireccionalmente [21].

La hipétesis a) es practicamente imposible de realizarla en la practica y representa una situacion
ideal de interés teorico. El caso b) presenta etapas con un comportamiento estacionario, situacion
que no ocurre en las probetas.

En la Figura IV.15 se muestran las curvas de composicion del Cobre para una aleacion Al-
1%Cuen la zona de estructura equiaxial y se la compara con las hipétesis de Scheil y Burton. El
coeficiente de distribucion de equilibrio “ke” para la ecuacion de Scheil se determind
considerando a las lineas de solidus y liquidus como rectas (el calculo completo se puede
observar en el Apéndice II), mientras que para el coeficiente efectivo de particion de soluto
propuesto en la ecuacion de Burton se tomo un valor intermedio de:

14k, 140,17
B="2 T 2

= 0,585 (Iv.1)

Lo que se puede destacar en las curvas de la Figura IV.16 es que no son muy aproximados los
resultados, pero que la curva propuesta por Scheil es la que mejor representa a la curva real, ya
que la altima fraccion de s6lido que solidifica lo hace mas enriquecida en soluto.

*
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Figura IV.15 — Composicion de soluto en funcién de la fraccion de solido.
4.4.3. Variacion de la composicién con la microestructura (micrografias)

En la Figura IV.16 se presenta una micrografia para una aleacion Al-1%Cu donde se pueden
observar las fases presentes en la aleacion. A partir de esta micrografia se realizé un mapeo con
el MEB en donde se muestra la distribucion del Cobre y del Aluminio en las fases.

En la Figura IV.17-a se puede observar la distribucion del Cobre en las dos fases presentes en la
aleacion (indicado con color azul). Lo que se puede observar es una distribucion homogénea en
toda la micrografia.

En la Figura IV.17-b se muestra la distribucién del Aluminio (sefialado con color rojo) en ambas
fases de la aleacion. Se puede ver que el contenido de Aluminio es muy superior en la zona de la
solucion sélida a, disminuyendo en la zona interdendritica.

Figura IV.16 — Micrografia tomada del MEB de una aleacion Al-1%Cu en la zona equiaxial (experiencia 2).
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Figura V.17 — Micrografias de MEB para las aleaciones Al-1%Cu (experiencia 2). a) distribucién de Cobre. b)
distribucién de Aluminio.

En la Figura IV.18 se observa una matriz de fase a (en gris oscuro) y una zona interdendritica
Al Cu (gris claro) para una aleacién Al-15%Cu. Se puede observar cémo se distribuyen los
elementos principales de la aleacion (el Aluminio y el Cobre) en ambas fases.

Se puede ver en la Figura IV.19 cémo se encuentran distribuidos el Cobre y el Aluminio en
ambas fases de la aleacién.

Se puede observar que la mayor cantidad de Cobre se encuentra en la zona interdendritica,
siendo menor en el interior de la fase a. En cambio, el comportamiento del Aluminio es opuesto
al del Cobre, siendo superior en la fase a y disminuyendo en la zona interdendritica.

Figura IV.18 — Micrografia tomada del MEB de una aleacién Al-15%Cu en la zona de TCE (experiencia 13).

m
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Figura IV.19 — Micrografias de MEB para las aleaciones Al-15%Cu (experiencia 13). a) distribucion de Cobre. b)
distribucion de Aluminio.

4.5. Microdureza

Se han realizado medidas de microdureza Vickers “HV™ tanto en el largo como en el ancho de
las probetas solidificadas unidireccionalmente de, aleaciones Al-1%Cu, Al-4,5%Cu, Al-15%Cu
y Al-33,2%Cu, siguiendo la norma estandar ASTM E-384-99 [32] (con una carga de 50g¢, en un
total de 11 probetas). Las medidas longitudinales se tomaron a partir de la base (zona puramente
columnar) hasta finalizar en la parte superior (zona completamente equiaxial). Las medidas en
cada zona se tomaron cada 4 mm aproximadamente. En cambio, en el ancho se efectuaron cinco
medidas de microdureza, cada 4 mm aproximadamente. En la Figura 1V.20 se pueden observar
las secciones de una misma probeta en las que se realizaron las mediciones y las direcciones en
que se efectuaron las mediciones de HV.

Figura I'V.20 - Algunas secciones ensayadas de una misma probeta.
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CAPITULO IV: Resultados y Discusién Pigina 83



En esta seccion se presentan:

- los valores de HV en el largo y el ancho de las probetas para distintas composiciones de
aleaciones Al-Cu.

- los valores de HV en las fases (a y Al,Cu) para distintas composiciones de la aleacion
Al-Cu.

4.5.1. Valores de microdureza “HV” en la longitud de las probetas

Los valores de HV longitudinales para las experiencias 14 y 17 se presentan en la Figura IV.21
(el resto de las Figuras se encuentran en el Apéndice VII), las medidas se realizaron en: 3
probetas de la aleacion Al-1%Cu, 3 probetas de la aleacion Al-4,5%Cu, 2 probetas de la aleacion
Al-15%Cu y 2 probetas de la aleacion Al-33,2%Cu.

En los gréficos de la Figura IV.21 se puede observar coémo varian los valores de HV en las zonas
de estructura columnar, de TCE y equiaxial en cada una de las experiencias. Lo que se puede
destacar es que los valores medidos de HV en la zona columnar se incrementan desde la base
hacia la zona de TCE, mientras que en la zona equiaxial los valores de HV pueden
incrementarse, permanecer constantes o disminuir con respecto a la zona equiaxial.

También, se puede ver que los valores de microdureza son mayores a medida que se incrementa
el porcentaje de Cobre en la aleacion.

LS ]
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Figura IV.21 — Variacion de la microdureza en la direccion longitudinal para aleaciones: a) Al-15%Cu (experiencia
14). b) Al-33,2%Cu (experiencia 17).

4.5.2. Valores de microdureza “HV” en el ancho de las probetas

Las medidas de microdureza en el ancho de las probetas se realizaron en tres zonas distintas. En
la Figura IV.22 se muestran los valores de las mediciones de la microdureza en las zonas de
estructura columnar, equiaxial y de TCE para una aleacion Al-4,5%Cu. Se puede observar que
los valores de microdureza en el centro de las probetas son menores o aproximadamente iguales
que en los extremos de las mismas (el resto de los graficos se encuentran en el Apéndice VII).
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Figura 1V.22 — Microdureza en el ancho de una probeta para una aleacion Al-4,5%Cu (experiencia 8). a) a 1 cm de
su base. b) a 3 cm de su base. ¢) a 5 cm de su base.

Ares et al. en [33-35] expusieron resultados similares en cuanto a la variacion de la microdureza
en la longitud y en el ancho de las probetas en aleaciones base Aluminio, base Cobre y base
Zinc.

4.5.3. Determinacién de los valores de microdureza “HV” en las fases a y ALCu

En la Figura IV.23 se pueden apreciar los valores de HV en ambas fases (a y Al,Cu), para una
aleacion Al-4,5%Cu, en las zonas columnar, de TCE y equiaxial. Cada uno de los valores que se
observan en los graficos es un promedio de tres medidas (con una carga de 15 g¢) que han sido
realizadas en cada una de las zonas antes mencionadas.

Lo que se puede observar en los graficos es que las medidas de microdureza son mayores en la
fase Al,Cu que en la fase a (debido al mayor contenido de Cobre).También, se puede ver que
para las distintas concentraciones de la aleacién, la microdureza es mayor para las aleaciones con
mayor contenido de Cobre, tanto en la fase a como en la fase intermetalica AlL,Cu.

Los valores de microdureza en la fase a son mayores en la zona de los granos columnares que en
la zona de los granos equiaxiales. Los valores de microdureza en la fase Al,Cu son mayores en la
zona de los granos equiaxiales que en la zona de los granos columnares.

Asimismo se realiz6 la medicién de los valores de microdureza en las probetas de Al-15%Cu y
Al-33,2%Cu (sus graficos se encuentran en el Apéndice VII).

En la aleacién Al-33,2%Cu (Apéndice VII: Figura VIL.15) los valores de la zona equiaxial
fueron medidos para una carga de 50 gy, ya que la longitud de las diagonales Vickers eran muy
pequeiias, con una carga de 15gg, y el error cometido en la medicion fue muy grande.
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En la Tabla 4.9 se muestra un resumen de los valores de microdureza Vickers medidos en las
fases a y AL Cu en las zonas de estructura columnar, de TCE y equiaxial en aleaciones Al-Cu de
distintas composiciones.

—u—FASE AlCu
*— i |—e— FASE &

Figura IV.23 — Microdureza Vickers en funcion de la longitud para una aleacion Al-4,5%Cu (experiencia 8) y una
carga de 15 g La flecha indica la direccion de crecimiento de la estructura.

Tabla 4.9 — Valores de microdureza en las distintas fases de la aleacion Al-Cu.

Microdureza Vickers (kg/mmz)
Zona fase ALCu fase a
Al-4,5%Cu | Al-15%Cu | Al-33,2%Cu | Al-4,5%Cu | Al-15%Cu | Al-33,2%Cu
Columnar 163 229 422 98 134 232
TCE 178 308 460 87 141 149
Equiaxial 195 318 516 64 108 130

4.6. Espaciamiento dendritico

Los espaciamientos dendriticos primarios “A,”, secundarios ‘“A,” y terciarios “A;” se
determinaron en 15 aleaciones hipoeutécticas (5 de Al-1%Cu, 6 de Al-4,5%Cu, 4 de Al-15%Cu).
Cada una de las medidas corresponden a un promedio de diez mediciones efectuadas a distancias
equiespaciadas de 1cm, en la longitud de la probeta (Figura 1V.24). En la Figura IV.25a) y b) se
puede observar como fueron medidos los espaciamientos Aj, A> y A; en las micrografias
utilizando el método de intercepcion lineal [36].
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Figura 1V.24- Probeta de Al-15%Cu en la que se observan los intervalos para medir el espaciamiento dendritico.
La flecha azul indica la direccion de crecimiento de la estructura.

b)

Figura IV.25 — Micrografia de una aleacion Al-15%Cu (experiencia 12) en la zona columnar. a) se indica c6mo se
midieron los tamafios de los espaciamientos dendriticos primarios “A,” y secundarios “A,”. b) se indica cémo se
determinaron los espaciamientos dendriticos terciarios “A;”.

4.6.1. Espaciamientos dendriticos primarios “L,”, secundarios “1,” y terciarios “);”

[Los espaciamientos dendriticos A; se obtuvieron en las aleaciones Al-1%Cu y Al-4,5%Cu. Se
observo que los valores de A; son mayores en la zona de TCE que en la zona columnar. En la
zona equiaxial los valores de A pueden ser mayores, menores o iguales que en la zona de TCE.
Los espaciamientos dendriticos A, se obtuvieron en todas las aleaciones hipoeutécticas mientras
que los espaciamientos dendriticos A; se pudieron medir solamente en las aleaciones Al-15%Cu.
Los A; en la zona de los granos equiaxiales son mayores que en la zona de estructura columnar.
En la zona de TCE toman valores intermedios o aproximadamente iguales a los de la zona
equiaxial.

Los A3 son mayores en la zona de TCE y de estructura columnar, que en la zona de granos
equiaxiales.

A continuacion se presentan en los graficos de las Figuras V.26 y IV.27 los espaciamientos
dendriticos en funcién de las longitudes de las probetas para dos aleaciones de composicién
hipoeutécticas, con concentraciones Al-4,5%Cu y Al-15%Cu (el resto de los grificos se
presentan en el Apéndice VIII) donde se puede apreciar como varian los mismos.

En los graficos de la Figuras IV.26 y IV.27 la linea de color rojo corresponde al final de la zona
de estructura columnar, la linea de color azul corresponde al inicio de la zona de granos
equiaxiales y la zona de TCE se encuentra entre las lineas roja y azul.

En las Figuras IV.26 a y b se puede observar la variacion de los espaciamientos X; y A, en
funcion de la longitud de una probeta Al-4,5%Cu. En las Tablas 4.10 y 4.11 se representan los
valores de las dispersiones “c” naturales de los valores medidos A; y A, en cada punto. El error
maximo en la medicion de los espaciamientos dendriticos es igual a 2,6%.
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Figura IV.26 — Espaciamientos dendriticos primarios y secundarios medidos en una aleacion Al-4,5%Cu, en
funcion de la longitud de una probeta (experiencia 8).

En la Figura I'V.27se muestran los valores de los espaciamientos A3 en una probeta de aleacion
Al-15%Cu. En la Tabla 4.12(a la derecha de la Figura IV.28) se indican los valores de las
dispersiones naturales en la medida de los espaciamientos 3.
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Figura 1V.27 — Espaciamientos dendriticos terciarios en una aleacién Al-15%Cu, en funcion de la longitud de la
probeta (experiencia 12).

En la Tabla 4.13 se presentan los valores de los espaciamientos dendriticos A, A; y A3 para cada
una de las experiencias realizadas.

Tabla 4.13 — Valores de espaciamientos dendriticos ,, A, y A; para distintas estructuras de granos.

Alemtibe Ay (pm) 4 (pm) )3 (um)

Columnar | TCE | Equiaxial | Columnar | TCE | Equiaxial | Columnar | TCE | Equiaxial

1| 37691 (38875 -— 100,41 |106,34| 109,52 o - —

2| 38278 [419,11] 41549 102,87 |107,37| 105,87 e - -

AF1%Cu | 3| 43380 |533,16] — 100,88 |101,38| 107,20 — i e
4 _— — _— 90,9825 | 75.68 | 72,76 —- — -

5| 34168 [36334| 400,03 82 7736 | 74,55 I o o

6 | 33597 [357.88]| 34535 89,56 | 9123 | 9156 o B i

7| 308,69 [45337| 34635 8836 | 89,77 | 9031 e == s

8| 270, 2041 | 311,70 86,59 | 8941 - —

s P i B N T 1 S
10| 32979 |32883 i 80,82 84,3 81,96 - s .

111 32877 |384,05| -— 81,676 | 80,43 i _ . .

12 e = G 68,55 | 6965 | 70,32 6531 65,00 61,13
PRTTIOIN L) O ... 00 . 5520 | 62,68 | — 5980 |6321| —
4 — — m— 5649 | 5817 | 5798 60,10 |6238| 62.02

15 = e = 55,606 e 56,56 53,66 — ——

- Las celdas vacias indican que no se determinaron los espaciamientos A,, A6 A5 en la correspondiente experiencia.

En la Tabla 4.14 se indican los espaciamientos promedios A, A, y A3 en las zonas columnar, de
TCE y equiaxial para las aleaciones hipoeutécticas.
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Tabla 4.14 — Espaciamientos X, A,. A; en aleaciones hipoeutécticas Al-Cu.

A, promedio (pm) ); promedio (pm) A; promedio (um)

Aleacion
Columnar | TCE | Equiaxial | Columnar | TCE | Equiaxial | Columnar | TCE | Equiaxial

Al1%Cu | 38379 |42609| 40776 | 9543 |9363| 9398 s |f wws | owsss
Al-45%Cu| 314,71 |[368.91| 33447 83.65 |8532| 87.40 — — i
Ar15%Ca]| — - — 5896 63.50| 61.62 59,72 |63.53]| 61,57

- Las celdas vacias indican que no se determinaron los espaciamientos A;, 4,0 ; en la correspondiente experiencia.

4.7. Espaciamiento eutéctico ".”

En la Figura IV.28 se indica como se realizé la medida de los espaciamientos eutécticos “A”
utilizando el método de intercepcion lineal [36]. En las aleaciones de composicion eutéctica (Al-
33,2%Cu) se obtuvo la variacion del tamafio de los espaciamientos A en funcion de la longitud de
la probeta (ver Figura IV.29).

En las Figura IV.30 a, b y ¢ se puede observar que los valores de los espaciamientos A son
menores en la zona de los granos equiaxiales que en las regiones de TCE y columnar. Por otro
lado, en las Tablas 4.15, 4.16 y 4.17 (que se adjuntan a cada una de las Figuras) se muestran las
dispersiones “c” en las medidas de los valores de los espaciamientos A en cada uno de los puntos
determinados. El error maximo en la determinacion de los espaciamientos A es igual a 2,6%.

Figura 1V.28 — Micrografia de una aleacion Al-33,2%Cu en la que se indica como se midié el espaciamiento
eutéctico*L”. La flecha indica la direcci6n de la extraccion calérica.

S —
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Figura IV.29 — Variacion de los espaciamientos eutécticos “A” en funcion de la longitud de la probeta, para
aleaciones de composicién eutéctica. a) experiencia 16. b) experiencia 17. ¢) experiencia 18.

En la Tabla 4.18 se muestran los espaciamientos A promedios en las zonas de granos columnares,
de TCE y equiaxial.

Tabla 4.18 — Valores de espaciamientos eutécticos en aleaciones Al-33,2%Cu.

) Espaciamiento A (pm)
Aleacion
zona COLUMNAR | TCE | EQUIAXIAL
Experiencia 16 10,26 10,68 9,25
Al-33,2%Cu | Experiencia 17 6.86 7,12 6,27
Experiencia 18 10,34 8,32 8,55

4.8. Tamaiio de grano “g”

La metodologia utilizada [36] es la siguiente:

1. Primero, se divide cada probeta en intervalos iguales (de 1 cm) en toda su longitud, como
se puede apreciar en la Figura I'V.30.

2. Para medir los tamanos de los granos equiaxiales, en cada uno de los intervalos se
determina el diametro medio de los granos equiaxiales.

3. Para medir el tamafio de los granos columnares, en cada uno de los intervalos se
determina el ancho de las columnas (Figura IV.31).

4. Por ultimo se realiza el grafico de los tamaiios de los granos columnares y equiaxiales en
funcion de la longitud de las probetas, para cada una de las aleaciones.

. _____ __ ___ __ __ . _ . ___________________________________]
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Figura IV.30 — Probeta de Al-15%Cu en la que se observan los intervalos para medir el tamafio de grano y el
espaciamiento dendritico. La flecha indica la direcci6n de crecimiento de la estructura.

F 4

Figura IV.31 - Medidas del ancho de dos granos columnares para una aleacion Al-1%Cu.

Las medidas de los tamatfios de los granos “g” fueron realizados en 11 probetas (3 de Al-1%Cu,
3 de Al-4,5%Cu, 3 de Al-15%Cu, y 2 de Al-33,2%Cu).

En las Figuras IV.32 y IV.33 se puede observar el g en funcién de la longitud de la probeta para
aleaciones Al-4,5%Cu y Al-15%Cu (los graficos para las otras composiciones de los g en
funcion de las longitudes de las probetas se encuentran en el Apéndice IX). La linea roja indica
el final de la zona columnar, mientras que la linea azul el comienzo de la zona puramente
equiaxial.

En los dos graficos se puede observar que el g es mayor en la zona equiaxial que en la zona
columnar y de TCE.

Mientras que en la zona columnar el tamafio de los granos puede ser mayor, menor o igual que
en la zona de TCE. En las Tabla 4.19 y 4.20 se muestran los valores de las dispersiones naturales
en la medida de los g para cada una de las aleaciones. El error maximo en la medicién del g es
igual a 13%.

Resultados similares obtuvieron Siqueira ef al. en [7] en aleaciones Al-Cu de composicion
hipoeutéctica. También, expusieron resultados parecidos Ares et al. en [6] en aleaciones Al-
2%Cu, Al-4%Cu, Al-10%Cu, Al-20%Cu y Al-33,2%Cu.

e
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Figura IV.32 — Tamaiio de grano versus longitud de una probeta de aleacién Al-4.5%Cu (experiencia 7).
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Figura I'V.33 — Tamafio de grano en funcion de la longitud de la probeta para una aleacion Al-15%Cu (experiencia
12).

4.9. Curvas de enfriamiento

La determinacion de los parametros térmicos se realizo en 7 aleaciones (2 de Al-1%Cu, 3 de Al-
4,5%Cu, 1 de Al-15%Cu y 1 de Al-33,2%Cu), con los datos almacenados, y procesados
utilizando intervalos de un minuto (a fin de poder reducir el volumen total de la informacion a
analizar).

.. _______________ ___ ____________
CAPITULO IV: Resultados y Discusién Pdgina 95



Una vez que todos los datos de medicion de temperatura se encuentran registrados se procede a
graficar las curvas de enfriamiento (curvas de temperatura versus tiempo) como la que se
muestra en la Figura IV.34 (los graficos de la curva de enfriamiento para el resto de las probetas
se encuentran en el Apéndice X).

En las curvas de enfriamiento se puede observar como varia la temperatura a lo largo del tiempo
en la posicion de cada una de las termocuplas (T, Tz, T3, Ty, Ts Y Tg). T, es la termocupla
ubicada en la base de la probeta y T se ubico en la parte superior (ver Figura 1V.34).

Las curvas de enfriamiento se pueden dividir en tres zonas:

1- Enfriamiento del liquido: desde la temperatura de apagado del horno hasta la temperatura
de liquidus.

2- Periodo de solidificacion: entre la temperatura de liquidus y solidus.

3- Enfriamiento del sélido: entre la temperatura de solidus y la temperatura ambiente.

La evolucion de la temperatura en la curva de enfriamiento (temperatura versus tiempo) se puede
relacionar con la evolucion de la estructura de grano que esta siendo formado.

Durante el proceso de solidificacion (ver Figura 1V.34) de la estructura columnar la curva de
enfriamiento disminuye continuamente (curvas T), T», T3), mientras que en la zona equiaxial no
solo cambia su forma sino que las temperaturas alcanzadas son muy cercanas entre si, lo que
produce bajos gradientes de temperatura (curvas Ts y Tg es la zona de TCE, donde el gradiente
es minimo y comienzan a nuclear los primeros granos equiaxiales).

750 -
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Figura IV.34 — Curvas de enfriamiento (6 de temperatura versus tiempo) para una aleacion Al-1%Cu (experiencia
4).

4.10. Sobrecalentamientos

En la Tabla 4.21 se presentan los valores de temperatura maxima “T,,” de cada una de las
termocuplas al apagar el horno para comenzar la solidificacion, y valores de sobrecalentamiento
obtenidos durante el enfriamiento para cada una de las experiencias en cada una de las
termocuplas.

En la Tabla 4.21 se puede observar que los valores de sobrecalentamiento en las aleaciones
hipoeutécticas tienen como maximo una diferencia de temperatura de 30°C (303,15 K), mientras
que la temperatura mas alta de sobrecalentamiento se da en la aleacién de composicion eutéctica

de 203,8°C (476,95 K). Ademas, se puede observar que los sobrecalentamientos son mucho
e
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menores en la termocupla T, (base de la probeta) y son mas grandes en la parte superior de las
probetas (termocupla Tg), formando asi un gradiente de temperatura en el horno de
aproximadamente 100°C (373,15 K) entre las termocuplas uno y seis.

Tabla 4.21 — Temperaturas maximas y sobrecalentamientos.

Termocuplas
T, T, T; Ts Ts Ts
T ("C) |683,9]|723,4|751.9| — |782,1|789.1
Ta-TL (°C)| 29,5 | 69,0 | 97,5 | — |127,7]|134,7
Ta(°C) |676,11707.4| — |741.4|765,1|764.3
Ta-TL (°C)| 16,4 | 47,7 | — | 81,7 [105,4]104.6
Tm (°C) |687.7|713,0|740,1(752,1(772,3|784,3
Tu-Ty (°C)| 35,5 | 60,8 | 87,9 | 99,9 |120,1|132,1
T ("C) |678,1]|713.3|737.4| — |759,4|7709
Twa-T. (°C)| 33,1 | 683 | 924 | — |114,4]1259
T (°C) |668,9]|709,6|737,01739.4|771,1(775,4
Tw-To (°C)| 13,1 | 53,8 | 81,2 | 83,6 |115,3]119.6
Ta (°C) |663,6]705,61729.9] — |766,9(771,3
Ta-Ti. (°C)| 41,9 | 83,9 | 1082 — |145.2]1149,6
Ta(®C) | — | — |719,7|741,9|747.6| ----
TaTL(°C)| — | — |1759|198,1]203.8| --—-

T» — Temperatura méxima antes de desconectar el horno. T.— Temperatura eutéctica.

(T, - T1) — sobrecalentamiento. Ty~ Temperatura de liquidus.

- Las celdas que se encuentran vacias indican que esos valores no pudieron ser registrados porque las termocuplas
resultaron inconvenientes al momento de la medicion.

Experiencia

Al-1%Cu

Al-4,5%Cu | 10

Al-15%Cu |15

Al-33,2%Cu |19

4.11. Tiempo de solidificacion local “ts "

En la Tabla 4.22 se muestran los valores del tiempo de solidificacion local “ts; ", para cada una
de las termocuplas.

Lo que se puede observar en la Tabla 4.22 es que los tiempos de solidificacion locales son
mayores en las aleaciones hipoeutécticas, con composiciones Al-4,5%Cu y Al-15%Cu (que en
las aleaciones Al-1%Cu y Al-33,2%Cu), esto se puede deber a que la zona pastosa tiene una
mayor extension y, por lo tanto, tarda mas tiempo en solidificar.
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Tabla 4.22 — Tiempo de solidificacion local para cada termocupla en aleaciones Al-Cu solidificadas

unidireccionalmente.
Tiempo de solidificacién local “tg, ”
Experiencia T, T, T, T, Ts T,

s |min| s /min| s {min| s |min| s |min | s |min
4 11811971103 1,72| 98 { 1,63 | — | — |127]2,12|151]2.,52
A1%Cu | 5166 |1,10163 [1,05|—]| — |63 ]|1,05]72]1,20| 83 |1,38
9 |12812,13|128]2,13]139]2,32|137(2.28]|119]|1,98]|125]2,08
101140233 1119]1,98]124]2,07| — | — |132]2,20]|156] 2,60
Al-4,5%Cu | 11]228)3,80|196|3,27212]3,53 210 3,50 |234| 3,90 |246] 4,10
Al-15%Cu |15]|176(293|172|287 176293 | — | — |212]3,53|230]3.83
Al-33,2%Cu 19| — | — |—|— | 77 | 1,28] 90 | 1,50 | 154 2,57 | —— | —-

- Las celdas que se encuentran vacias indican que esos valores no pudieron ser registrados porque las termocuplas
resultaron inconvenientes al momento de la medicion.

4.12. Temperaturas de liquidus “T_ ", solidus “"Ts” y eutéctica “"T.”

En la Tabla 4.23 se presentan los valores de las temperaturas de liquidus “T;”, solidus“Ts" y
eutéctica “T.” medidos en cada una de las experiencias.

Tabla 4.23 — Temperaturas de liquidus, solidus y eutéctica.
Experiencia | T, (°C)|Ts (°C)
654,5 | 636,7
S| 659,7 | 6494
9| 6522 | 6288
Al-4,5%Cu (10| 645 621,7
11| 6558 | 616.7
Al-15%Cu |15| 6217 589
Al-332%Cu | 19| 5438 | 543.8

Al-1%Cu

4.13. Gradientes de temperatura “G,"”

Los gradientes de temperatura en el liquido “G.” delante de la interfase liquida 6 (L)/(S+L) para
cada par de termocuplas contiguas se calcula mediante la siguiente ecuacion:

. Ty = Ti=a

G; r¥

(Iv.2)

donde:

G;- Es el gradiente promedio en el intervalo considerado en °C/cm.
Ti- Es la temperatura que registra la termocupla en la posicion i, en °C.
Ti.i- Es la temperatura que registra la termocupla en la posicion i-1, en °C.

En la Figura IV.35 se presenta la curva de gradientes de temperaturas en funci6n del tiempo para
una aleacion Al-1%Cu (las curvas de gradientes para las aleaciones restantes se encuentran en el
Apéndice XI). En la Figura I'V.36 se realizé una ampliacion de los primeros 12 minutos (720 s)
del proceso de solidificacion, en donde se pueden observar cinco rectas verticales (T, T, T3, Ts

y T¢) que representan la disposicion de las termocuplas en el interior del molde de vidrio (como
e ————————
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se puede observar en el esquema que se adjunta en la Figura IV.36) durante la etapa de
enfriamiento.

Las termocuplas T, T, T3, Ts y Te en la grafica de los gradientes de temperatura (Figura IV.36)
indican los momentos en que el frente liquido pasa por cada una de las termocuplas (en el
Apéndice XI se observan los graficos restantes para las demas aleaciones).

El gradiente de temperatura Gj; 4indica que la termocupla T, fallé al momento de medicion y el
gradiente de temperatura fue medido entre las termocuplas T; y Ts (en el Apéndice XI se utilizo
la misma forma de nomenclatura en las Figuras).

Se puede observar que después de dos minutos y medios (150 s) de comenzado el enfriamiento,
el frente de solidificacion liquido pasa por la posicion de la termocupla T;, manteniendo una
velocidad aproximadamente constante, y tarda otros dos minutos y medios en llegar a la posicion
de la termocupla T>. Como la termocupla T; fallé no se registraron valores de gradientes en esa
posicion. Se puede ver que el frente de solidificacion sufre una aceleracion ya que recorre el
doble de la distancia (3 cm desde T; hasta Ts) en un minuto y treinta y seis segundos (96
segundos en total), pero la mayor aceleracion se produce al momento de la TCE (entre las
termocuplas Ts y Tg) en que recorre 1,5 ¢cm en treinta y seis segundos, produciéndose un
gradiente en el liquido minimo y critico de 2,22 °C/em (222 K/m) al momento de la TCE.

_
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Figura IV.35 — Curva de gradientes de temperatura para una aleaciéon Al-1%Cu.
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Figura 1V.36 — Gradientes de temperatura en funci6n del tiempo. Las lineas T, T, T3, Ts y T, indican el momento
en que el frente liquido pasa por la posicion de cada una de las termocuplas.

En la Tabla 4.24 se presentan los valores de gradientes criticos “G¢” para todas las experiencias
realizadas, en la misma se puede observar que los valores de G varian desde 0,99 °C/cm (99
K/m) (experiencia 5) hasta el valor de 5,11 °C/cm (511 K/m) correspondientes a la experiencia
1k

En cambio, en observaciones realizadas por Ziv ef al. la TCE ocurre cuando el gradiente de
temperatura minimo y critico toma un valor de 0,6 °C/cm (60 K/m) en aleaciones Al-3%Cu [13],
mientras que lo expuesto por Ares ef al. en aleaciones Al-Cu de concentraciones hipoeutécticas
(Al-2%Cu, Al-4%Cu, Al-10%Cu, Al-20%Cu) y eutéctica (Al-33,2%Cu) los valores de gradiente
de temperatura se encuentran entre valores negativos de -0,1 °C/cm (-10 K/m) para Al-4%Cu
hasta valores de -1,56 °C/cm (-156 K/m) para la aleaciéon de composicion eutéctica [6].
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Tabla 4.24 — Gradientes de temperatura critico.

Experiencia Gradiente de temperatura critico
(°C/cm)

4 2,22

Al-1%Cu 5 0.99
9 3.4

Al-4,5%Cu | 10 3.8
11 3.4

Al-15%Cu | 15 5,11
Al-33,2%Cu | 19 3,33

4.14. Velocidades de enfriamiento “T”

La velocidad de enfriamiento para cada una de las termocuplas se calcul6 a partir de la siguiente
ecuacion (ver Apéndice XIII):

aT_ T4, T

2t o GV

donde:

Xt — Posicion de la termocupla en la probeta (cm).

T' — Temperatura medida por la termocupla en el instante t (°C).

T"" — Temperatura medida por la termocupla en el instante t —n (°C).

t' — Instante t (min).

" — Instante t-n (min).

n — Es igual a un minuto.
En la Tabla 4.25 se muestran las velocidades de enfriamiento para el frente liquido y el frente
solido correspondientes a todas las experiencias.

Tabla 4.25 — Velocidades de enfriamiento medidas.

Velocidad de enfriamiento (°C/min)
Experiencia | velocidad de enfriamiento | Velocidad de enfriamiento
en el liguido en el sélido
Al1%Cu 4 143 12,8
5 14 14,6
9 14.4 11
Al-4,5%Cu | 10 16,2 14
11 17.3 14,9
Al-15%Cu |15 13,2 9.2
Al-33,2%Cu | 19 9.5 8.1

4.15. Velocidades de las interfases liquida, sélida y velocidad de
solidificacién local

4.15.1. Posicion de las interfases

La posicion de cada interfase es detectada por el cambio de pendiente de las curvas de
enfriamiento, tanto para el inicio de la solidificacion como para el fin de la solidificaciéon. En el

CAPITULO IV: Resultados y Discusién Pagina 101



momento en que la pendiente de la curva de enfriamiento tiene su primera inflexion para cada
termocupla considerada, el primer frente de solidificacién o interfase (liquido)/(sélido + liquido)
6 (L)/(S+L), pasa por la posicion 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 solidificacion o interfase (sélido + liquido)/(s6lido)
6 (S+L)/(S), pasa por la posicion de esa termocupla.

Partiendo de la curva de enfriamiento T vs. t (Figura IV.34) y teniendo en cuenta la posicion de
las termocuplas y los tiempos de inicio y finalizacién de la solidificacién de cada una de estas, se
determinaron las posiciones de las interfases (L)/S + L) y (S + L)AS), en la Figura V.37 se
pueden observar los tiempos de inicio (t;, tp, t3, t, ts, ts) y final (t;", °, 37, t5°, ts°, t¢’) de la
solidificacion para cada una de las termocuplas T, T, Ts, T4, Ts y Te, respectivamente.

La Figura IV.37 (el resto de las Figuras se pueden ver en el Apéndice XII) muestra las
posiciones de las interfases liquida y sélida como una funcién del tiempo. El tiempo t
corresponde al momento en que el frente liquido atraviesa la ubicaciéon de la termocupla T,
(ubicada en la base de la probeta) mientras que el tiempo t | corresponde al momento en que el
frente s6lido pasa por la posicion de la termocupla T,. Es decir que, las distancias horizontales t;-
1, -y, t3-t3, 4-14, ts-t5 y te-1s corresponden a los tiempos de solidificacion locales en las
termocuplas T, Ty, T3, Ty, Ts y Ts, respectivamente.

La interfase liquida pasa por la T, en el origen de coordenadas (en el instante t;) que representa
el inicio de la solidificacion, luego pasa por la posicion de la T (a 1,5 cm de la base) en 1 minuto
y 30 segundos, a los 3 minutos y 20 segundos atraviesa la posicion de la T3 (ubicada a 3 cm de la
base). Posteriormente, cruza la posicion de la T4 (a 4,5 cm de la base) a los 3 minutos y 50
segundos, se ubica en la posicion de la Ts (a 6 cm de la base) a los 5 minutos y 15 segundos y
por altimo pasa la posicion de la Tg (a 7,5 cm de la base) a los 6 minutos y 30 segundos. La
interfase sélida realiza el mismo recorrido de las posiciones de las termocuplas Ty, T,, T3, Ty, Ts
y Tg que la interfase liquida, en los tiempos t,’, t°, t3°, ty°, ts°, t¢’, respectivamente. El tiempo
final de solidificacion es igual a 8 minutos y 20 segundos.

POSICION DE LA INTERFASE (cm)

TIEMPO (minutos)

Figura 1V.37 — Grifica de las posicion de las interfases L/(L+S) y (L+S)/S durante la solidificacién en funcion del
tiempo en que se encuentran en cada termocupla para una aleacion Al-1%Cu (experiencia 9).

,“
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4.15.2. Velocidades de las interfases

Como se mencioné en el Capitulo II el movimiento de las interfases se determiné mediante los
valores de las temperaturas registrados por las termocuplas y no siguiendo las velocidades de las
puntas de las dendritas. Es decir que, la medicion de las temperaturas se realiz6 a partir de un
pequefio volumen y no a partir de una superficie.

Las medidas de las temperaturas se utilizaron para determinar el seguimiento de las interfases,
esto es: la interfase liquida [L/(S+L)], la interfase solida [(S+L)/S] y la interfase eutéctica
[(S+L)Y/(E+L)] (ver Figura I1.2 en el Capitulo II).

La velocidad de la interfase liquida “V,” entre las termocuplasT; y T,se define como la
pendiente de la curva de la posicion de la interfase en funcion del tiempo (Figura 1V.37).La
misma puede determinarse mediante la siguiente ecuacion [2].

Ax
-t

L (Iv.4)
De la misma forma la velocidad promedio de la interfase solida entre las termocuplas T, y T, se
puede determinar mediante la ecuacion.

Ax
Vs = o— (IV.5)

- Vi- Velocidad de la interfase liquida (cm/min).

- Vg —Velocidad de la interfase sélida (cm/min).

- Ax - Distancia entre termocuplas (cm).

- t-t;- Intervalo de tiempo en el cual la interfase liquida pasa entre dos termocuplas
adyacentes.

- t’>-t’;- Intervalo de tiempo en el cual la interfase liquida pasa entre dos termocuplas
adyacentes.

4.15.3. Velocidad de solidificacion local “V™

La velocidad de solidificacion local “V™” se obtiene a partir de la siguiente ecuacién (ver
Apéndice XIII): ’

VsV
=V .6
AT (IV.6)

A continuacion en la Tabla 4.26 se presentan los valores obtenidos de las velocidades de las
interfases liquida y solida.

En la Tabla 4.26 se puede observar en rojo las celdas que indican los valores de las Vi y en
verde los valores de las Vs en la zona donde se produce la TCE.

En la Tabla 4.26 se puede observar que los valores de Vi y Vs en la zona columnar son mas
bajos mientras que en la zona de granos equiaxiales las velocidades son mas altas, como era de
esperarse ya que la zona de los granos columnares se forma a partir de elevados gradientes de
temperatura y bajas velocidades de las interfases, mientras que la zona de granos equiaxiales se
forma a partir de gradientes de temperatura minimos y elevadas velocidades de las interfases
(como se desarrollara en la seccion 4.20).
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Tabla 4.26 — Velocidades de las interfases liquida y solida.

Experiencias Yo Vs (cm/min)

Vi
4 0,6
5 0,7
9 0.9
10 0.6
11 0.6
15 0.4
19 ——

-Las celdas que se encuentran vacias indican que esos valores no pudieron ser registrados porque las termocuplas
presentaron inconvenientes al momento de la medicion.

A continuacién se presentan las velocidades de solidificacion local que se determinaron a partir
de los valores obtenidos en la Tabla 4.26 mediante la ecuacion IV.5.

En la Tabla 4.27 se indican los valores de las velocidades de solidificacién local para las siete
experiencias realizadas con registro de las temperaturas. Las celdas en color azul indican las
velocidades en la zona de TCE.

En las aleaciones de composiciones hipoeutécticas (experiencias 4, 5, 9, 10, 11 y 15) se puede
ver que en la zona columnar, al inicio del proceso de solidificacion, las velocidades de
solidificacion, local son negativas indicando que las Vs> V ;. A medida que nos acercamos a la
zona de TCE la velocidad de la interfase liquida comienza a crecer tomando un valor maximo al
momento de la TCE y generalmente disminuyen levemente en la zona equiaxial.

En la aleacion de composicién eutéctica solo se pudieron determinar dos valores de las
velocidades de solidificacion local, se puede observar que ambos valores son positivos indicando
que al momento de la TCE ocurre que V| >Vs.

Tabla 4.27 — Velocidades de solidificacién local.

| L. Velocidad de solidificacion local (cm/min)
Experienciasf . . . = »
Vv, Vv, \% Vi Vs
-6,0 -21.4 3.7
5 -28.3 8,3
9 -150 8.3 75 150
10 4.3 18,8 3.8
11 -2,8 5.6 -37.5 3.8
15 -19.7 20,5 5,0
19 ——— — 10 -—--

-Las celdas que se encuentran vacias indican que esos valores no pudieron ser registrados porque las termocuplas
presentaron inconvenientes al momento de la mediciéon.

4.16. Velocidad de la interfase liquida critica "V (crrrica)”

En la Figura 1V.38 se grafica en el eje de las abscisas la longitud de la probeta y en el eje de las
ordenadas los valores de las velocidades de las interfases liquida “V,” y sélida “Vs”, para una
aleacion Al-1%Cu (el resto de los graficos para las aleaciones Al-4,5%Cu, Al-15%Cu y Al-
33,2%Cu se encuentran en el Apéndice XIV).

e _________________________________________ 1
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Lo primero que se resalta es que ambas fases parten desde la base de la probeta y que se dirigen
hacia la parte superior de la misma, pero la interfase sélida lo hace con un cierto tiempo de
retraso (tiempo de solidificacion local) de la interfase liquida. Lo que se puede observar en el
grafico es que la interfase liquida se mueve con mayor velocidad que la interfase sélida. Esta
diferencia de velocidades se comienza a notar a partir de los dos centimetros desde la base, pero
la diferencia se incrementa gradualmente a lo largo de toda la probeta.

Se sabe que cuanto mayor sea la diferencia de velocidades entre la interfase liquida y solida,
mayor sera el tamaifio de la zona pastosa.

En la Tabla 4.28 se muestran los valores de la velocidad de la interfase liquida critica
“Vicrimica)”, que representa el valor de la velocidad de la interfase liquida al momento en que se
produce la TCE, para cada una de las probetas.

Ares et al. en [3-6] determinaron que al momento de la TCE las velocidades de las interfases se
incrementan, en distintos sistemas de aleaciones binarios en base Aluminio y en base Zinc.
Gandin en [10], [11]observé que si la estructura del lingote es completamente columnar, la
velocidad de la interface primero se incrementa durante la etapa de la pérdida del
sobrecalentamiento, cuando se hace cero el gradiente de temperatura en el liquido. Este gradiente
de temperatura se convierte luego lentamente en negativo y poco tiempo después, el valor
maximo de la velocidad del frente dendritico columnar es alcanzado. Siqueira et al. en [7]
determinaron la velocidad de la interface al momento de la TCE en aleaciones hipoeutécticas Al-
Cu y sefialaron que se encuentra en el rango de de 1,68 cm/min (0,28.10” m/s) a 5,28 cm/min
(0,88.107 m/s).

7.0 *

TCEppoy = 5.4 cm
6.0 | VELOCIDAD DE LA INTERFASE CRITICA = 1,8 on/min.

50
4.0

3.0 ZONA DE /

y= 0257

VELOCIDAD DE LA INTERFASE (cm/min.)

1,0 - R=0"13 |
E"’:’__J,,_—'rcr:..o..
0,0 ¢ 1
0 1 2 3 4 s 6 ? 8
POSICION (cm)
+ INTERFASE L/(S+L) » INTERFASE (S+L)/S

Figura IV. 38 — Velocidades de las interfases liquida y sélida versus la posicion en la probeta para una aleacion Al-
4,5%Cu.

Tabla 4.28 — Velocidades de las interfases liquidus criticas.

Experiencia Velocidad de Ia Interfase critica (cm/min) | TCEy;n (cm)

Al-1%Cu 4 1,9 5.4

5 1.8 4.4

Al-4,5%Cu | 9 1,2 3,2
10 1.5 5

11 1,7 6,5

Al-15%Cu | 15 1,4 6,4

Al-33,2%Cu | 19 1,2 5,6

I —
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4.17. Relacion entre los valores de microdureza, los parametros
metalograficos y el contenido de soluto

Un ensayo muy importante en los materiales es el ensayo de microdureza, el mismo nos da una
idea de la resistencia de un material a la deformacion plastica localizada; esto es, la habilidad de
un material a resistir una indentacion permanente o deformacién cuando se encuentra en contacto
con un indentador bajo carga.

De estudios previos se sabe que los defectos presentes en la microestructura, (a nivel
intergranular e interdendritico); como asi también, los parametros estructurales afectan
directamente a las propiedades mecanicas de los materiales.

En esta seccion se presenta, la relacion entre:

- la microdureza y el tamaiio del espaciamiento A,

- la microdureza y el tamaiio del espaciamiento A.

- la microdureza y el tamaiio de los granos “g”.

- la microdureza y el porcentaje en peso de soluto (Cobre).

4.17.1. Microdureza “HV” versus tamaiio del espaciamiento dendritico secundario “i,”

El anélisis de la relacion entre el tamaiio de los espaciamientos dendriticos “A,” y los valores de
microdureza se realizaron para un total de 9 probetas:

- 3 de composicion Al-1%Cu.
- 3 de composicion Al-4,5%Cu.
- 3 de composicion Al-15%Cu.

La relacion entre los espaciamientos dendriticos A; y los valores de microdureza se pueden
observar para dos probetas de distintas composiciones (Al-4,5%Cu y Al-15%Cu) en la Figura
IV.39 (los demas graficos se encuentran en el Apéndice XV). A las Figuras IV.39 a y b se les
adjuntan las Tablas 29 y 30, en donde se puede observar el error cometido en la medida de los
valores de HV “eyy” para cada una de las aleaciones.

Se puede ver que para todas las aleaciones de composiciones hipoeutécticas los valores de HV se
incrementan a medida que aumentan los valores de los espaciamientos dendriticos A,.

Resultados similares a los expuestos fueron determinados por Ares et al. [34], [35] en aleaciones
Zn-Al y Zn-Ag solidificadas unidireccionalmente.

'm
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Figura I'V.39 — Microdureza versus los espaciamientos dendriticos ), para aleaciones: a) Al-1%Cu (experiencia 1).
b) Al-15%Cu (experiencia 13).

4.17.2. Microdureza “HV” versus el tamaifio de los espaciamientos eutécticos “A”:

La relacion entre los valores de HV y los espaciamientos A fue obtenida en dos probetas de
composiciones eutécticas.
En la Figura IV.40 se presenta la variacion de la HV como una funcién de la longitud de A para
las dos probetas ensayadas. Se puede observar que el valor de A se incrementa a medida que
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disminuye el valor de la HV. Al costado derecho de cada una de las Figuras se presentan las
Tablas 4.31 y 4.32 en donde se puede observar los epy.

Anteriormente, se realizaron estudios de las medidas de HV en aleaciones de composiciones
eutécticas (binarias y ternarias) solidificadas unidireccionalmente manteniendo los gradientes de
temperaturas constantes o manteniendo las velocidades de crecimiento de la estructura
constantes [3740].

En trabajos anteriores [37-40] se encontré que la relacion entre los A y la HV es una funcién
exponencial del tipo:

HV=a-1"® (IV.7)

donde:

HV — Microdureza Vickers (kg{mmz).
A — Espaciamiento eutéctico (pm).
a y b— Constantes.

El exponente “b” toma un valor promedio de 0,18 en el trabajo realizado por Boyiik ef al. [38] en
aleaciones ternarias Sn—3.5%Ag—0.9%Cu. También Boyiik ef al. [37] determinaron que los
valores del exponente se encuentran entre 0,2 y 0,25 para una aleacion ternaria Al-Cu-Ag de
composicion eutéctica. Kaya et al. [39] encontraron que el exponente b varia entre 0,23 y 0,2 en
aleaciones Al-Ni de composicion eutéctica. Hu er al. analizaron aleaciones ternarias Sn—
40.5%Pb-2.6%Sb donde hallaron que b toma un valor de 0,2. En general b es un exponente que
varia entre 0,18 y 0,28 para diferentes autores segin lo expuesto en [39].

En el presente trabajo se obtuvieron resultados similares a los expuestos en [37-40], ya que la
relacion entre HV y A es una funcién exponencial, pero los exponentes “b” obtenidos en el
presente trabajo son muy superiores (b; = 2,72 y b, = 2,26).
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Tabla 431
HV eny
| (kg/mm”) | (kg/mm*)
210 20
205 193
237.5 24
303 34,6
303 34,6
Tabla 4.32
HV env
| (kg/mm”) | (kg/mm’)
215 20,7
215 20,7
257 27
263,5 28,1
271 293

Figura [V.40 — Microdureza en funcion del espaciamiento eutéctico para dos probetas de composiciones eutécticas.

a) Experiencia 16. b) Experiencia 17.
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4.17.3. Microdureza “HV” versus el tamaiio de los granos “g”

Se determiné la correlacion entre los valores de microdureza medidos y los tamafios de granos en
las estructuras columnar y equiaxial para un total de 11 probetas.

3 de aleacion Al-1%Cu.

3 de aleacion Al-4,5%Cu.

3 de aleacion Al-15%Cu.

2 de aleacion eutéctica (Al-33,2%Cu).

En la Figura IV.41 se pueden ver dos graficos de microdureza en funcion del tamaiio de grano, el
primero (Figura IV.41-a) corresponde a una aleacion Al- 4,5%Cu y el segundo (Figura IV.41-b)
a una aleacion de composicion eutéctica (el resto de los graficos se encuentra en el Apéndice
XVI).

Se puede observar en la Figura IV.41 a y b que los valores de HV se incrementan a medida que
aumentan los valores del g (este comportamiento no es general en las probetas obtenidas, ver
Apéndice XVI). Asimismo, en la Figura IV.41 se puede ver que la correlacion entre los valores
de la HV y el g dependen del tipo de estructura de grano (sea columnar o equiaxial).

Esto sugiere que el espaciamiento dendritico A, es un parametro mdas importante para la
determinacion de las propiedades mecanicas que el g, tal como lo expusiera Osoério ef al.en [41]
o Ares et al. en [34].

Ares et al. efectuaron trabajos con aleaciones Zn-Al, Zn-Ag y Zn-Al-Ag en [34], [35] ¥
determinaron que existe una correlacion entre los espaciamientos dendriticos secundarios “A;”,
eutécticos“A” y el tamaiio de grano “g” con los valores de la microdureza “HV™. Estos autores
determinaron que la relacion entre los espaciamientos A,y A son independientes de los tipos de
estructuras de granos, ya sean estos columnares o equiaxiales.
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Tabla 4.33
HV exy
_(l_aglmml) (kg/mmz)
64,2 3.4
80,2 4,7
79 4.6
82,6 49
Tabla 434
HV €nv
ﬂ_(g/mmz) (_kglmmlj
210 20
2375 24
257 27
303 34,6

Figura IV.41 — a) y b) Variacion de la microdureza en funcién del tamafio y el tipo de estructura de los granos para
aleaciones Al-4,5%Cu (experiencia 7) y Al-33.2%Cu (experiencia 16).

4.17.4. Microdureza “HV” versus el porcentaje en peso de Cobre

En la Figura IV .42 se presenta un grafico de los valores de HV como una funcion del porcentaje
en peso de Cobre en el interior de la aleacion. Los valores de HV fueron determinados en las
zonas de estructura columnar, de TCE y equiaxial. Se puede observar que al aumentar el
contenido de Cobre en las aleaciones Al-Cu, se incrementan los valores de HV.
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El aumento de la HV con el contenido de Cobre también lo obtuvieron Ares ef al. en [33] para
aleaciones base Aluminio y base Cobre. Al-Rawajfeh ef al. en [42] determinaron que los valores
de HV en aleaciones Al-Cu de composiciones hipoeutécticas (Al-3%Cu, Al-6%Cu, Al-9%Cu)
aumentan linealmente con el contenido de Cobre, estos resultados son similares a los que se
observan en la Figura IV.42 donde inicialmente la curva se incrementa de manera lineal.

Model Polynomial
300 4 | Adj. R-Square 0,99908

270: Model Polynomial
1 1 Adj. R-Square 0,99731

Model Polynomial
Adj. R-Square 0,99838

240 -

210 -

180
COLUMNAR
TCE

EQUIAXIAL

HV(kg{mmz)
2
1

P o n

90 -
60
304
0 T T . T v T . T v T r 1
0 5 10 15 20 25 30 35

% EN PESO DE Cu

Figura I'V.42 — Microdureza en funcién del porcentaje en peso de Cobre para los distintos tipos de estructuras de
granos en aleaciones Al-Cu.

4.18. Relacion entre el espaciamiento dendritico secundario con el
contenido de soluto y con el tamaio de los granos

4.18.1. Relacion entre el espaciamiento dendritico secundario “A;” y el contenido de Cobre

En la Figura IV.43 se presenta la variacion del espaciamiento A;promedio en funcion del
porcentaje en peso de soluto (Cobre) para seis probetas (2 de Al-1%Cu, 3 de Al-4,5%Cu y 1 de
Al-15%Cu). Entre paréntesis (en el cuadro de referencia) se indica la T promedio con que
solidifico cada una de las probetas.

En el grafico se puede observar que para una misma composicion de Cobre, a mayor T menor es
el espaciamiento A,.

Resultados similares a estos obtuvieron Ares et al. en [6] trabajando con aleaciones Al-Cu
solidificadas unidireccionalmente.

En la Figura V.44 se representa en el eje de las ordenadas los espaciamientos A;promedios y en
el eje de las abscisas el porcentaje en peso de soluto (Cobre) para los distintos tipos de
estructuras de granos (columnar, de TCE y equiaxial) para aleaciones Al-Cu de composiciones
hipoeutécticas, con 1, 4,5 y 15 por ciento en peso de Cobre. Las T de cada una de las
experiencias se observan en la Tabla 4.35.
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Tabla 4.35 — Velocidad de enfriamiento en aleaciones Al-Cu de composiciones hipoeutécticas.

g T en el liquido
Experiencia (°C/min)
Al-1%Cu | 4 14,3
Al-4,5%Cu | 9 14,4
Al15%Cu | 15 13,2

Lo que se observé es que para los tres tipos de estructura los valores de los espaciamientos X,
tienden a disminuir a medida que aumenta el contenido de Cobre.

En forma particular para cada una de las probetas se puede observar que los espaciamientos en la
zona de estructura columnar pueden ser menores, mayores o iguales a los de la zona de TCE,
mientras que los espaciamientos secundarios en la zona de los granos equiaxiales es mayor en los
tres casos expuestos.

90 - — ———— -
EXPERIENCIA 4 (14,3 *C/min)

EXPERIENCIA 5 (14 *C/min)
EXPERIENCIA 9 (14,4 "C/min)
EXPERIENCIA 10 (16,2 "C/min)
EXPERIENCIA 11 (17,3 *C/min)
EXPERIENCIA 15 (13,2 °C/min)

véeo)pesn

Ay (pm)
s

65

“_' Equation y=a+b*x
| |Adj. R-Square 0,93424

i >

30 Py T = T
0 2 4 6 . 10 12 14 16

% EN PESO DE Cu

Figura IV.43 — Espaciamiento X, en funcién del % en peso de Cobre para probetas de aleaciones Al-1%Cu, Al-
4,5%Cu y Al-15%Cu para distintas velocidades de enfriamiento.
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Figura IV.44 — Espaciamiento dendritico A, en funcién del porcentaje en peso de Cobre para las estructuras
columnar, de TCE y equiaxial.

4.18.2. Espaciamiento dendritico secundario “A;” en funcion del tamaiio de los granos “g”

Las medidas de los espaciamientos A, en funcién del g se determinaron para un total de diez
probetas, esto es, para aleaciones Al-1%Cu, Al-4,5%Cu y Al-15%Cu.

En la Figura IV.45 a) y b) se presentan dos gréificos de las medidas de los espaciamientos A,
como una funcién de los valores de los g para dos aleaciones de composiciones hipoeutécticas
(Al-1%Cu y Al-4,5%Cu) en las zonas de estructura columnar, de TCE y equiaxial.

Se puede ver en ambos graficos que a medida que aumenta el valor de los espaciamientos
dendriticos A, también se incrementan los valores de los tamafios de los granos,
independientemente de si la estructura de los granos es columnar o equiaxial. Es decir, que existe
una correlacion entre los valores de los espaciamientos A, y el tamafio de los granos (el resto de
los graficos se encuentra en el Apéndice XVII).

Cabe mencionar que los valores de los tamafos de los granos columnares indicados en los
graficos representan el ancho de los mismos.

Resultados similares fueron expuestos por Ares et al. en [35], [43] donde realizaron la
solidificacion unidireccional de aleaciones Zn-Al. Ares ef al. sostienen que la relacion entre A, y
g para ambos tipos de estructuras de los granos puede ser explicado en base a los procesos de
solidificacion. Esto es, la extraccion de calor en los granos columnares es unidireccional,
mientras que en el caso de los granos equiaxiales se desarrolla en todas direcciones y por lo tanto
para un grano equiaxial se necesita menos tiempo para solidificar que para el caso de un grano
columnar del mismo tamaifio.
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Figura IV.45 — Espaciamiento dendritico secundario “A,” con respecto al tamafio de los granos “g” para las
aleaciones: a) Al-1%Cu (experiencia 2). b) Al-4,5%Cu (experiencia 7).

4.19. Correlacion entre los parametros térmicos y metalograficos

4.19.1. Correlacion entre la longitud de la zona columnar “L.,” y la velocidad de
enfriamiento “T”

En la Tabla 4.36 se presentan las T en el liquido y la longitud de la zona columnar “L," para
diferentes experiencias. Se puede observar que para un mismo porcentaje en peso de Cobre, a

medida que aumenta la T también aumenta la L.
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También, se puede observar que la L., para aleaciones con velocidades de enfriamiento iguales,
pero distinta composicion de Cobre, es mayor para las aleaciones con menor contenido Cobre.

Tabla 4.36 — Velocidad de enfriamiento y longitud de la zona columnar para aleaciones Al-Cu.

Experiencia Velocidad de enfriamiento | Longitud de la zona columnar

en el liguido (*C/min) (cm)

+ 14.3 5,95

Al-1%Cu 5 14 5.4
9 14.4 3,6

Al-4,5%Cu | 10 16,2 5.45
11 17,3 6,9

Al-15%Cu_| 15 13,2 6.5
Al-33,2%Cu | 19 9,5 7,05

En los graficos que se muestran en la Figura IV.46 a) y b) se pueden observar las L., para
distintas probetas de composiciones Al-1%Cu y Al-4,5%Cu en funcion de la T.

Lo que se puede observar en las grificas es que la estructura columnar desaparece para T
inferiores a 11 °C/minutos y a 11,2°C/minutos para aleaciones Al-1%Cu y Al-4,5%Cu,
respectivamente. Es decir, que para que se produzca la TCE es necesario tener una T superior a
11 °C/minutos en las aleaciones Al-1%Cu y una T de 11,2°C/minutos en aleaciones Al-4,5%Cu.
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Figura IV.46 — Longitud de la zona columnar versus la velocidad de enfriamiento para aleaciones Al-1%Cu y Al-
4,5%Cu.

El efecto de que a medida que se incrementa la T, se incrementa la L., para aleaciones con el
mismo porcentaje de contenido de soluto fue también reportado por Gandin, que trabaj6 con
Aluminio (con un 99,99% de pureza) y aleaciones Al-3%Si, Al-7%Siy Al-11%Si en [10], [11].
Otros autores que expusieron los mismos resultados fueron Ziv et al. en [13] trabajando con
aleaciones Al-3%Cu. Asimismo, en los trabajos realizados en aleaciones Al-Zn, Zn-Al, Al-Cu, y
Pb-Sn por Ares et al. [2], [4-6], [9], también se encontré que la longitud de la zona columnar se
incrementa con el aumento de la velocidad de enfriamiento. Siqueira ef al. afirmaron que para
aleaciones que son enfriadas con altas velocidades de enfriamiento predomina la estructura
columnar, determinando un valor critico, que depende solo del sistema de aleacién y que es igual
a 12 °C/min (0,2 K/s) para aleaciones Al-Cu y a 0,6 °C/min (0,01 K/s) para aleaciones Sn-Pb.
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4.19.2. Correlacion entre el sobrecalentamiento y la longitud de la zona columnar “L.,"”

En la Tabla 4.37 se muestran los sobrecalentamientos maximos obtenidos en cada una de las
probetas (temperatura maxima al apagar el horno menos la temperatura de liquidus) y las L.
No se encontré ninguna relacion entre los mismos, tal y como lo mencionaron Mahapatra et al.
en [12] y Ares et al. en trabajos realizados de solidificaciéon unidireccional en aleaciones base
Aluminio y base Zinc [4-6].

Tabla 4.37 — Sobrecalentamientos maximos y la longitud de la zona columnar para aleaciones Al-Cu.

Experiencia Sobrecalentamiento | Longitud de la zona columnar

5 =

4 ) :
AEVeIY. TS 104.6 5.4
9 132,1 3,6
Al-4,5%Cu | 10 125,9 5,45
11 119,6 6,9
Al-15%Cu | 15 149.6 6,5
Al-33,2%Cu | 19 203,8 7,05

4.19.3. Espaciamiento dendritico secundario “);” versus el tiempo de solidificaciéon local
“‘SL”

Se sabe que en condiciones de crecimiento estacionario los espaciamientos A; no cambian; en
cambio los espaciamientos A, cuando se encuentran en el interior de la zona pastosa (mushy) y
debido al efecto del engrosamiento (coarsening) cambian considerablemente a lo largo del tronco
principal de crecimiento dendritico.

Es decir que, cuanto mayor sea el tiempo de permanencia en la zona pastosa (mayor tiempo de
solidificacién local “ts;™) mayor sera el tiempo disponible para el engrosamiento de los
espaciamientos dendriticos ;. El tiempo de solidificacion local sera igual a [44]:

AT BT

tSL —_ GL - V’ — GL . V' (lV.S)

donde:

AT’ — Rango de solidificacion de equilibrio (°C).

Gy, — Gradiente de temperatura en el liquido (°C/cm).
V’ — Velocidad de la interface (cm/min).

Te — Temperatura eutéctica (°C).

Ty — Temperatura de liquidus (°C).

En las Figuras 4.47 a) y b) se presentan las graficas de los espaciamientos A, en funcién de los ts;.
para probetas de aleaciones Al-1%Cu y Al-4,5%Cu. Se puede observar que a medida que se
incrementan los tamafios de los espaciamientos A, también se incrementan los tiempos de
solidificacion local para todos los tipos de estructuras.

De estudios previos [6], [15], [20], [21], [43], [44] se conoce que la variacion de los
espaciamientos A; con respecto al tiempo de solidificacion local tienen la forma de una ecuacion
del tipo potencial, y viene dada por:

e e e T
CAPITULO IV: Resultados y Discusion Pagina 118



A =c-t? (Iv.9)

donde:
A> — Espaciamiento dendritico secundario (um).
ts. — Tiempo de solidificacion local (s).
¢ y d — Constantes.

Posteriormente Ares ef al. en [6] propusieron una relacion potencial entre los espaciamientos
dendriticos A, y el tiempo de solidificacion local, donde el valor del coeficiente “c” depende del
porcentaje en peso de soluto (Cobre) para aleaciones Al-Cu.

El comportamiento de la relacion entre los espaciamientos A, y los tiempos de solidificacion
local de las Figuras 4.47 a) y b) coincide con lo tratado en los estudios previos, pero las
constantes “c y d” difieren mucho de los valores obtenidos en esos trabajos (ver Tabla 4.38).
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Figura 1V.47 — Espaciamiento dendritico X, en funcion del tiempo de solidificacion local para aleaciones de
composicién hipoeutécticas Al-1%Cu y Al-4,5%Cu.

Tabla 4.38 — Coeficientes correspondientes a los graficos TV.48 ayb.

Aleacion c d
Al-1%Cu | 45,7 | 0,11
Al-4,5%Cu | 56,4 | 0,07
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4.19.4. Espaciamiento dendritico primario “A,” en funcién de la velocidad de la interfase
liquida “V,”

Se determiné la relacion entre los valores de los espaciamientos A y la V| en las zonas columnar
y de transicion para tres probetas (1 de Al-1%Cu y las otras 2 de Al-4,5%Cu). Estos valores
fueron comparados con las predicciones que realizaron Kurz ef al. en [45] y Hunt en [46] que se
expresan mediante las ecuaciones IV.9 y IV.10, respectivamente.

1
. /4
= . J 1/ . DL r - _1/ - _1/
A, =43-(AT) /2 (ﬁTo-ku) vV, /s-6," /2 (IV.10)
=2.v2- N/, . koD Y4 v =Y 4
A =2-V2-(AT") /2 (ATy koD, -T) /a-v," 14.G,~ 72 (IV.11)

donde:
AT — Diferencia entre la temperatura de la punta de la dendrita y la temperatura de
solidus de no equilibrio (°C).
AT, — Diferencia entre la temperatura de liquidus y de solidus para la composicién C,
(°C).
ko — Coeficiente de distribucion de equilibrio.
D, - Coeficiente de difusion de soluto en el liquido (cm*/min.).
[' — Parametro de Gibbs — Thompson (cm°C).
V. — Velocidad de la interfase liquida (cm/min).
Gy, — Gradiente de temperatura en el liquido (°C/cm).

En la Figura IV .48 hasta la Figura IV.50 se presentan las curvas de variacion de 4, en funcion de
V... Se puede observar en las Figuras que A, disminuye a medida que se incrementa el valor de la
V|, seglin una ecuacion del tipo:

=r-()™" (IV.12)

donde:

A — Espaciamiento dendritico primario (um).

V1. — Velocidad de la interfase liquida (cm/min).

r y h — Constantes.
Se puede ver en las figuras que los valores de los espaciamientos A; determinados para las
aleaciones de composiciones hipoeutécticas Al-1%Cu (experiencia S5) y Al-4,5%Cu
(experiencias 10 y 11) son muy superiores a los obtenidos mediante las ecuaciones IV.9 y IV.10.
Los valores de r y h se pueden observar en la Tabla 4.39.

Tabla 4.39 — Coeficientes de la curva de &, vs. V.

Experiencia | Composicion | r h
5 Al1%Cu [ 342 0,2
10 Al-4,5%Cu | 335 | 0,02
11 Al-4,5%Cu | 325 | 0,07
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Figura 1V.48 — Variacion del espaciamiento dendritico primario “A,” con respecto a la velocidad de la interfase
liquida *V, ™ para una aleacién Al-1%Cu (experiencia 5).
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Figura IV.49 — Variacion del espaciamiento dendritico primario “A;” con respecto a la velocidad de la interfase
liquida “V, ™ para una aleacion Al-4,5%Cu (experiencia 10).

m
CAPITULO IV: Resultados y Discusion Pagina 122



{|Equation y = a*x"b
407| Adj. R-Square 0,99342
350 + B

A

Kurz y Fisher |
Hunt
A Experiencia 10

Aq (pm)

200 -

150 -

100

I L.

' . . y v r T v
0,0 05 1,0 1,5 2,0 2,5 30 3,5

Figura IV.50 — Variacion del espaciamiento dendritico primario “A,” con respecto a la velocidad de la interfase
liquida “V " para una aleacion Al-4,5%Cu (experiencia 11).

4.20. Relacion entre las velocidades de las interfases “V,” y los
gradientes de temperatura “"G_"

En el grafico de la Figura IV.51 se presentan los gradiente de temperatura en el liquido “G.” en
funcion de las velocidades de las interfases liquidas “V” en las zonas de estructura columnar, de
TCE y equiaxial, para aleaciones Al-1%Cu, Al-4,5%Cu, Al-15%Cu y Al-33,2%Cu.

Se puede ver que la estructura de los granos columnares aparece para bajas Vi y elevados
valores de los G.. Mientras que, para altas V| y bajos Gy se espera encontrar una estructura de
granos equiaxiales. En general, la zona de TCE se produce para valores intermedios de las V, y
de los Gy, con respecto a los dos casos extremos antes mencionados.

De lo expuesto anteriormente, se puede ver que tanto los G; como las V| alcanzan valores
criticos cuando ocurre la TCE, tal como indicaron diversos autores en estudios previos sobre
diferentes aleaciones binarias solidificadas unidireccionalmente [3-8], [10-13], [35].
Particularmente, en las experiencias realizadas en el presente estudio y observando la Figura
IV.52, se puede decir que la TCE en aleaciones Al-Cu se produce para valores de V| en el rango
de 1,2 cm/min (0,2.10” m/s) a 1,9 cm/min (0,3.10” m/s) y Gy en el rango de 0,99 °C/cm (99
K/m)a 5,11 °C/ecm (511 K/m).
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4.21. Correlacion en la microdureza “"HV” y los parametros térmicos
\\vL y GL”

Para determinar la relacion entre la microdureza y los parametros térmicos (velocidad de la
interfase liquida “V,” y gradiente de temperatura en el liquido “G_”) se utilizaron probetas de la
misma composicion, que solidificaron en condiciones similares (es decir, que la zona de TCE se
sitiie aproximadamente en la misma posicién en la longitud de ambas probetas). De una de las
probetas se determinaron los valores de HV y de la otra se obtuvieron los valores de Vi y G;. En
el Apéndice XVIII se muestra la forma en que se determinaron los errores experimentales en las
medidas de las velocidades de las interfases “AV_” y de los gradientes de temperatura “AG, .

4.21.1. Correlacion en la microdureza “HV” y la velocidad de la interfase liquida “V,”

La correlacion se realizo en dos probetas de composiciones Al-1%Cu y Al-4,5%Cu. A
continuacion en las Tablas 4.40 y 4.41 se indican las experiencias que se utilizaron para
relacionar los valores de HV y V,, donde se encuentran tabulados los valores de HV, el error
determinado en las medidas de microdureza “eyy”, las V| y el error experimental en la
determinacion de los valores de las velocidades de las interfases “AV| ™.

Tabla 4.40 — Relacion entre HV y V, para dos aleaciones Al-1%Cu solidificadas unidireccionalmente.

Experiencia § Experiencia 1
AVL VL HV env
(¢cm/min) | (cm/min) (kg/mmz) (kglmmz)
0,07 0,2 353 1,38
0,12 0,7 394 1,62
0,13 1,7 442 1,85
0,09 0,74 424 1,81
0,25 6.8 45,2 1.89

——————
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Tabla 4.41 - Relacion entre IV y V| para dos aleaciones Al-1%Cu solidificadas unidireccionalmente.

Experiencia 9 Experiencia 8
AVL Vi HV €nv
(cm/min) | (cm/min) | (kg/mm’) | (kg/mm?)
0,06 0.1 74,6 4,23
0,16 0,94 77,3 4,42
0,11 0,9 79,1 4,62
0,17 2,5 81.4 4,82
0,1 1.3 80,2 4,72

En las Figuras IV.52 a y b se presentan las variaciones de los valores de microdureza en funcion
de las velocidades de las interfases para las dos aleaciones mencionadas. En las Figuras se puede
observar que los valores de HV se incrementan a medida que aumentan las velocidades de las
interfases liquidas.

Se sabe que los valores de microdureza se relacionan con la velocidad de la interfase a partir de
una ecuacion de la forma [37], [38], [47]:

HV =r -V, ™™ (IV.13)

donde:
HV — Microdureza Vickers (kg/mm?).
V. — Velocidad de la interfase liquida (cm/min).
r; y b; — Constantes.

En la Tabla 4.42 se muestran los coeficientes obtenidos en las dos experiencias realizadas. La
forma de la ecuacion es similar a la obtenida por Boyiik et al. [37], [38] que trabajaron en
aleaciones ternarias de composiciones eutécticas, Kaya et al. [39], [47] realizaron el estudio de
esta relacion en aleaciones binarias y ternarias de composiciones eutécticas, Cadirli et al. [48]
solidificaron aleaciones Pb-Sn y Ares er al. [49], [50] determinaron la relacion entre los
parametros térmicos y las propiedades mecanicas en aleaciones Zn-Al.

-
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Figura IV.52 — Microdureza en funcién de la velocidad de la interfase en aleaciones Al-Cu. a) Al-1%Cu. b) Al-

4,5%Cu.

Tabla 4.42 — Coeficientes de la curva de HV vs. V.

Compoeosicion | ry | by
Al1%Cu 41 | 0,06
Al-4,5%Cu | 79| 0,02
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4.21.2. Correlacién entre la microdureza “HV” y el gradiente de temperatura en el liquido
“Gl,”

Para obtener la relacion entre la HV y Gy se utilizaron las mismas experiencias que en el item
anterior (4.21.1.). A continuacion se presentan los valores de HV, el error cometido en la
determinacion de los valores de microdureza “eyy”, el G, en las zonas de estructura columnar,
de TCE y equiaxial y sus respectivos errores experimentales “AG;” en las Tablas 4.43 y 4.44.
Las Figuras IV.53 a) y b) indican la variacién de la HV en funcion del G.. Se puede observar
que a medida que se incrementan los valores de la HV disminuyen los valores de los G;.
La forma de variaciéon de la HV con respecto a los G, se establecié mediante la siguiente
ecuacion:
HV =1, G, 2 (IV.14)

donde:

HV — Microdureza Vickers (kg/mm?).

VL — Velocidad de la interfase liquida (cm/min).

r, y b, — Constantes.

Tabla 4.43 — Relacion entre HV y G, para dos aleaciones Al-1%Cu solidificadas unidireccionalmente.

Experiencia 5 Experiencia 1

Estructura| G, AGy HV egy
(°C/em) | (°C/em) | (kg/mm?) |  (kg/mm2)

Columnar | 11,79 | 0,18 39.1 16

TCE 0,99 0,64 46 2,1

Equiaxial | 417 | 049 | 443 1,9

Tabla 4.44 — Relacion entre HV y G, para dos aleaciones Al-4,5%Cu solidificadas unidireccionalmente.

Experiencia 9 Experiencia 8

Estructura| G, AGy HV env
(°C/em) | (°*C/cm) (kglmmz) (kg/mm2)

Columnar | 14.8 0,13 76.9 4,42

TCE 3.8 0,52 80.2 4,72

Equiaxial 4 0,52 81,5 4,82

m
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Figura 1V.53 - Microdureza en funcién del gradiente de temperatura en el liquido, en aleaciones Al-Cu. a) Al-
1%Cu. b) Al-4.5%Cu.

En la Tabla 4.45 se indican los valores de los coeficientes obtenidos en las mediciones. Se puede
ver que los resultados obtenidos difieren de los encontrados por otros autores, tales como: Kaya
et al. en [39], [47] quienes solidificaron direccionalmente aleaciones binarias y ternarias de
composicion eutéctica, determinando que la HV se incrementa a medida que aumenta el valor
del G,.. Resultados similares a estos expusieron Béyiik ef al. en [37] y Cadirli et al. en [48].

Se observo que las curvas de HV vs. Gy realizadas en el presente trabajo tienen un
comportamiento diferente al expuesto por los autores mencionados anteriormente (quienes
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realizaron solidificaciones direccionales, sin cambio en la estructura de los granos en la longitud
de las probetas, esto es, sin la ocurrencia del fenémeno de la TCE), pero como se present6 en la
seccion 4.20, donde los valores de la V| alcanzan un valor minimo, los G, se hacen maximos
(zona columnar), mientras que, cuando la V. alcanza un valor maximo, los gradientes de
temperatura alcanzan valores bajos (zona equiaxial).

Tabla 4.45 — Coeficientes de la curva de HV vs. G,.

Composicion | r; | b,
Al-1%Cu 46 | 0,06
Al-45%Cu | 850,03

. . _ . _ __ __ _ . . ]
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CAPITULO V

Resumen, Conclusiones y Propuestas para Trabajos Futuros

En este capitulo se presenta el resumen y las principales conclusiones del presente trabajo de
Tesis de Maestria, asi como se proponen trabajos futuros a realizar.

5.1. Resumen

El estudio del presente trabajo de Tesis se inicié con una revision bibliografica sobre los
diferentes tipos de estructuras de granos que se pueden formar, dependiendo de la variacion
de los parametros térmicos, durante la solidificacion direccional y los principales mecanismos
de formacion de los granos equiaxiales adelante del frente de crecimiento columnar.
Posteriormente, se realizé la solidificacion unidireccional ascendente de 19 probetas de
aleaciones Al-Cu de composiciones hipoeutécticas (Al-1%Cu, Al-4,5%Cu y Al-15%Cu) y
eutécticas (Al-33,2%Cu) para diferentes velocidades de enfriamiento, con el fin de estudiar el
fenomeno de la transicion de la estructura columnar a equiaxial “TCE”. Se pudo observar que
la ubicacion de la zona de transicion se encontro en el rango de 1,3 cm a 6,5 cm, dependiendo
de las condiciones en que solidificé cada probeta.

Se sabe que entre las morfologias obtenidas durante la solidificacion de las aleaciones, una de
las mas conocidas es el crecimiento dendritico, este tipo de morfologia esta caracterizado por
parametros microestructurales (denominados espaciamientos dendriticos primarios“i;”,
secundarios “A,”, terciarios “A;” y los espaciamientos eutécticos “A”) y por la segregacion del
soluto (microsegregacion) que determinan las propiedades finales del material solidificado.

En cada una de las experiencias se determiné la ubicacion de las zonas de estructura
columnar, de TCE y equiaxial. Para poder caracterizar los diferentes tipos de estructuras de
solidificaciéon (a nivel macroscopico y microscopico) presentes en cada una de las zonas se
procedio a medir los parametros metalograficos, como ser: el tamafio de los granos “g”, los
espaciamientos dendriticos primarios “A,”,secundarios “A,”, terciarios“A;” y los
espaciamientos eutécticos “A”.

Se efectuaron las medidas de composicion a nivel macroscopico y microscopico para las
cuatro composiciones estudiadas, en donde se pudo apreciar que los valores de composicion
en cada zona donde se tomaron las medidas se encontraron alejados del valor nominal (tanto a
nivel macroscopico como microscopico). Esta diferencia de valores aparece como
consecuencia de las condiciones de solidificacién de cada una de las probetas, como asi
también, de los materiales bases utilizados para preparar la aleacion (como se menciond en la
seccion 4.4.1.)

Ademas, se midieron los valores de la microdureza Vickers “HV™ a lo largo y a lo ancho de
las probetas. De igual manera, se determinaron los valores de HV en cada una de las fases
presentes para las aleaciones de composiciones Al-4,5%Cu, Al-15%Cu y Al-33,2%Cu en las
que se encontr6 que los valores de HV son muy superiores en la fase intermetalica.

Para un total de siete probetas (2 de Al-1%Cu, 3 de Al-4,5%Cu, 1 de Al-15%Cu y 1 de Al-
33,2%Cu) se registraron las temperaturas durante ¢l proceso de solidificacién unidireccional,
utilizando un sistema de 6 termocuplas tipo K (conectadas a un adquisidor de datos con
registro de las temperaturas en linea), equidistantes 1,5 cm entre si, ubicadas en el interior de
un molde de Borosilicato. Esto permitié obtener las curvas de temperatura en funcién del
tiempo (6 curvas de enfriamiento). Una vez trazada la curva de enfriamiento se procedié a
calcular los parametros térmicos; tales como: la temperatura de sobrecalentamiento, la
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velocidad de enfriamiento “T™, el gradiente de temperatura “G,”, las velocidades de la
interfase liquida “V.”, la interfase solida “Vs” y la velocidad de solidificacion local “V“',
entre otros.

Entre los parametros térmicos se puede mencionar que los valores promedios de las“T”se
encontraron en el rango de 9,5 °C/min (0,16 K/s) y 17,3 °C/min (0,29 K/s), mientras que al
momento de la TCE los valores de Vi y G, se encuentran en el rango de 1,2 cm/min (0,2.1 0?3
m/s) a 1,9 em/min (0,3.10° m/s) y de 0,99 °C/ecm (99 K/m) a 5,11 °C/em (511 K/m),
respectivamente.

En la siguiente etapa se realizaron las correlaciones entre:

- HV y los espaciamientos dendriticos secundarios “A;”, los espaciamientos eutécticos
“A”, el tamafio de los granos “g”, el porcentaje en peso de Cobre “%Cu”, la velocidad
de la interfase liquida “V” y los gradientes de temperatura en el liquido “G_”.

- El espaciamiento dendritico A, con el porcentaje en peso de Cobre, el tamaiio de los
granos y los tiempos de solidificacion locales.

- La longitud de la zona columnar “Leo” con la velocidad de enfriamiento “T” y las
temperaturas de los sobrecalentamientos.

- El espaciamiento dendritico A, y las velocidades de las interfases liquidas,
comparando estos resultados con los modelos propuestos por Hunt y por Kurz y
Fisher.

- Las velocidades de las interfases liquidas y los gradientes de temperatura.

Finalmente, la realizacion del presente trabajo de Tesis de Maestria permitié obtener las
siguientes conclusiones.

5.2. Conclusiones

1- En todas las experiencias se observé una zona de la transicion de estructura columnar a
equiaxial “TCE” con un cambio gradual desde la estructura completamente columnar a la
enteramente equiaxial y en ningun caso el cambio fue de manera abrupta. Ademas, se
observé que el molde de vidrio en el interior de la aleacion, utilizado para proteger a las
termocuplas, no actué como agente nucleante de los granos equiaxiales.

2- El tamaiio de los granos en la zona equiaxial result6 ser mayor a los de la zona columnar y
de TCE. Mientras que en la zona columnar el tamafio de los granos puede ser mayor,
menor o igual a los obtenidos en la zona de TCE.

3- Las medidas de composicion en la zona interdendritica (fase intermetalica Al,Cu)
contienen un porcentaje de Cobre superior al que indica el diagrama de equilibrio de fases,
como se observo en aleaciones Al-4,5%Cu. Asimismo, en la fase en solucién sélida (fase
) el contenido de Cobre se encontré por debajo del valor nominal esperado.

4- Las medidas de los valores de los espaciamientos dendriticos primarios “A;” son mayores
en la zona de TCE que en la zona de estructura columnar. Los espaciamientos dendriticos
A en la zona equiaxial pueden ser mayores, menores o iguales que en la zona de TCE.

5- Los espaciamientos dendriticos secundarios “A;” en la zona de los granos equiaxiales son
mayores que en la zona de estructura columnar. En la zona de TCE los valores son
intermedios o aproximadamente iguales a los de la zona equiaxial.

6- Se observé que los espaciamientos dendriticos terciarios “A;” son mayores en la zona de
TCE que en la zona de estructura columnar y vuelven a disminuir en la zona equiaxial.

7- Los valores de microdureza Vickers “HV” medidos en la longitud de las probetas, son
superiores en la zona de TCE respecto a los valores de la zona columnar. Asimismo, los
valores de la zona equiaxial pueden ser, mayores, menores o iguales a los de la zona de
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TCE. Los valores de microdureza en la direccion transversal de las probetas, son mayores
en los bordes o aproximadamente iguales a los valores en el centro de las mismas.

Las medidas de microdureza Vickers “HV” en la fase a son superiores en la zona columnar
que en la zona equiaxial, tomando valores intermedios en la zona de TCE. En la fase
intermetalica las medidas de HV son mayores en la zona equiaxial que en la zona columnar
y nuevamente toman valores intermedios en la zona de TCE.

Los valores de microdureza Vickers, se incrementan con el aumento del contenido de
Cobre en la aleacion.

Los valores de microdureza Vickers en aleaciones Al-Cu, de composiciones
hipoeutécticas, se incrementan a medida que aumentan los valores de los espaciamientos
dendriticos secundarios.

Los espaciamientos eutécticos “A” disminuyen a medida que aumentan los valores de
microdureza Vickers.

Existe una correlacion entre los valores de microdureza Vickers y las medidas de los
tamarios de los granos, esta correlacion depende del tipo de estructura de grano (columnar
0 equiaxial). En cambio, los valores de los espaciamientos dendriticos secundarios se
incrementan a medida que aumenta el tamafo de los granos, pero esta correlacion es
independiente del tipo de estructura de grano (columnar 6 equiaxial).

Los gradientes de temperatura en el liquido “G.” delante del frente de crecimiento
columnar alcanzan un valor minimo y critico cuando se produce la TCE. Estos valores
estan en el rango de 0,99 °C/cm (99 K/m) a 5,11 °C/cm (511 K/m).

La velocidad de la interfase liquida “V” alcanza su valor maximo (critico) al momento en
que se produce la TCE. Los valores para todas las aleaciones estudiadas estan en el rango
de 1,2 cm/min (0,2.107 m/s) a 1,9 cm/min (0,3.107 m/s).

Para aleaciones con la misma concentracion de soluto (Cobre) la longitud de la zona
columnar es mayor para una mayor velocidad de enfriamiento. Del mismo modo, para
aleaciones con igual velocidad de enfriamiento, la longitud de la zona columnar es menor
para la aleacion que contiene mayor cantidad de soluto.

No se observo correlacion entre la temperatura de sobrecalentamiento y la longitud de la
zona columnar.

El espaciamiento dendritico secundario “A,” se incrementa a medida que se aumenta el
tiempo de solidificacion local “ts; ™.

La zona de los granos equiaxiales se produce para bajos gradientes de temperatura y altas
velocidades de las interfases, mientras que la zona de granos columnares se produce para
altos gradientes de temperatura y bajas velocidades de las interfases. La posicion de la
TCE se produce en una zona donde los gradientes de temperatura son minimos y las
velocidades de las interfases alcanzan valores intermedios, entre los dos casos expuestos
anteriormente.

Se observo que los valores de la microdureza Vickers se incrementan a medida que
aumentan los valores de las velocidades de las interfases liquidas.

Los valores de la microdureza Vickers disminuyen a medida que descienden los valores de
los gradientes de temperatura.
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5.3. Propuesta de Trabajos Futuros

A partir del trabajo realizado en la presente Tesis de Maestria, se proponen como tareas
futuras:

1. Realizar experiencias de solidificacion direccional horizontal de aleaciones Al-Cu,
comparando la solidificacion vertical con la horizontal.

2. Realizar ensayos mecanicos de traccién y desgaste en aleaciones Al-Cu y comparar los
resultados con los obtenidos en las mediciones de microdureza Vickers.

3. Analizar el efecto de la orientacion cristalografica de los granos en la posicion en que
ocurre la transicion de la estructura columnar a equiaxial “TCE”.

4. Establecer leyes empiricas correlacionando los parametros térmicos, metalograficos y
mecanicos.

m
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APENDICES

APENDICE I: Cantidad de material

I.1. Calculo de la densidad promedio

La densidad promedio “pa.” [1] de una aleacion binaria, se obtiene a partir de la
siguiente ecuacion:

B 100
Pave = m (L.1)

Pal Pcu

donde:
- Cu y Ceu corresponden a los porcentajes en peso del Aluminio y del Cobre,
respectivamente.
- pPa= 2,'.7'gr/‘:m3 Y Pcu = 8,96 g/cmg corresponden a las densidades del Aluminio y
del Cobre, respectivamente [2].
Como ejemplo se presenta el procedimiento de calculo para una aleacién Al-15%Cu (% en

peso), ya que el mismo se repite para las demas concentraciones. Las densidades promedios para
la aleacién indicada se calculan de la siguiente manera:

= __L =3 OZL (1.2)
= 85 415 — S om3 .
2.7;33 a.%m—zg

:0 ave

1.2. Calculo del volumen y masa de material

El volumen de material “Vol” se calcula en funciéon de las dimensiones del molde y la altura
deseada de la probeta, que cuenta con las medidas que se indican en el esquema de la Figura 1.1.
En este trabajo la altura de las probetas es de 12 cm, es decir que el volumen necesario de
material es:

d? (2,15cm)?
Vol = g»—H'= gr———7-——

2 n (12¢m) = 43,57cm? (1.3)

donde:

d- Diametro interno del tubo de vidrio (2,15 cm).
H- Altura de la probeta. (12 cm).

Figura L.1 — Esquema de las dimensiones del tubo de vidrio.

L _ ___ __ ___ __ __ ____ __ __ _ _______ ______ __ _ __ _ ____ _. ____ _ __________ _ ______________ ______]
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L.a masa total de la aleacion se obtiene realizando el producto entre el volumen de material que
se desea obtener y la densidad promedio de la misma.

Mtotal = Pave * Vol (1'4)
LLa masa total de la aleacion es:
Mygra = 3,022+ 43,57cm?® = 131,589 (15)
total » Cm3 ’ ’ .

1.3. Calculo de las masas de los componentes base:

Una vez obtenida la masa total de la aleacion, la masa de Cobre “m,,” que se utilice quedara
determinada por el porcentaje en peso de Cobre (15% de Cobre en el caso analizado) que
contenga el Aluminio. Una vez finalizada la preparacion, la misma se calcula como se indica a
continuacion:

mew = (0,15) - (131,58g) = 19,749 (1.6)

Como se mencioné anteriormente los materiales base son la aleacion madre de composicion
eutéctica (33,2%Cu en peso) y el Aluminio, es decir, que como no se utilizo Cobre puro, el
mismo se encuentra contenido dentro de la aleacion madre y la masa total de la aleacion se
completa con el Aluminio, como se indica a continuacion:

La masa total de la aleacion eutéctica “M,y¢sctico” €S-

- Mcy
Mey = (0:33) " Meutéctico = Meutéctico = m (I.T)

Donde 0,332 corresponde al porcentaje en peso de Cobre dentro de la aleacion eutéctica.
La masa total del Aluminio “m,;” esta dada por:

Mg = Megtal — Meutéctico (L8)

Para el caso analizado, tendremos:

me, 19,74g
meutéctico = 0'33 = 0’33 = 59'459 (I'g)
My = Myorar — Meutéctico = 131,589 — 59,459 = 72,139 (L.10)

Lleeeeeeee——— ——____________________________________________________________________ _ _ ____ _____________]
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APENDICE II: Propiedades termofisicas

Las propiedades termofisicas que describen cada uno de los sistemas binarios de aleaciones Al-
Cu son obtenidos como un promedio del porcentaje de los elementos presentes en cada fase
(dependiendo de que la propiedad se mida sobre la fase en estado solido o en estado liquido).

En el presente Apéndice se realiza el célculo de los parametros termofisicos para una aleacion
Al-4,5%Cu, pero el procedimiento se extiende a todas las concentraciones restantes (Al-1%Cu,
Al-15%Cu y Al-33,2%Cu).

I1.1. Calculo de la conductividad térmica

La conductividad térmica para una aleacion Al-4,5%Cu en sus fases solidas “ks” y liquidas “k,”,
viene dada por:

95, S% 4,5% w w w
ks AlC 100% S_(;u'loo%— Zzz—ﬁ 0,955 + 39 0,045ﬁ—-230ﬁ m.l)
95,5% 4,5% w w w
= ikaandiii - =9 . -0,045— = 1029— (1.2
ki = kp-al 100%+kL_Cu 100% zm-K 0,955 + 334,3:0,0 Sm-K 2 — (IL.2)
donde:

- kg cy ¥ Kpcy representan las conductividades térmicas del Cobre en las fases solidas y

liquidas, respectivamente (W/m.K).
- Kg a1 Y KA representan las conductividades térmicas del Aluminio en sus fases solidas

y liquidas, respectivamente (W/m.K).
I1.2. Calculo del calor especifico

El célculo de los calores especificos para una aleacion Al-4,5%Cu en las fases sélidas “cs” y
liquidas “c;” se determina de la siguiente manera:

= i A 45% _ 1123 0,955+ 386- 0,045 = 1090 . IL3
€ = CA1" 7000 © O 100% kg K g™ igx Y
A e s, = A e ' +0,955 + 494+ 0,045 ] = 1059,4 ] L4

donde:

= Cs.cy Y Cp.cu corresponden a los calores especificos del Cobre en las fases solidas y
liquidas, respectivamente (J/kg.K).

- Cga1 Y €p.a corresponden a los calores especificos del Aluminio en sus fases solidas y
liquidas, respectivamente (J/kg.K).

II1.3. Calculo de la densidad

Las densidades en los estados sélido “ps” y liquido “p.” para una aleacion de composicion
hipoeutéctica Al-4,5%Cu se determinan de la siguiente manera:

e —
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= -95’5%+ -4’5%—255 B 0,955 + 8,36—2=- 0,045 = 2,81-> 11.5
pS - pS'A] 100% pS-Cu 100% - » cm3 » ] crn_s » ey EF ( - )

cppp e 2%, A% 38-B 0955+ 7.97-B-. 0045 =263-5- (L6
pL - pL'A.] 100% pL~Cl.I 100% - » EEE‘ ’ ' FE]? ] — & m— ( i )

donde:

= Ps.cu Y Pr.cy corresponden a las densidades del Cobre en las fases solidas y liquidas,
respectivamente (g/cm”).

= Ps.a1 Y Pp.aj corresponden a las densidades del Aluminio en sus fases solidas y liquidas,
respectivamente (g/cm’).

I1.4. Caiculo del calor latente de fusién

El calor latente de fusion “L” se determina como un promedio de los calores latentes de cada uno
de los elementos componentes de la aleacion.

-95'5%+ oA 397” 0,955 + 205 K] 0045-—3884kl 1.7
100% = " 100% kg kg ’E(')

- Lgy calor latente de fusion del Cobre (kJ/kg).
- Ly calor latente de fusion del Aluminio (kJ/kg).

I1.5. Determinacion del coeficiente de distribuciéon de equilibrio

El Coeficiente de Distribucion de Equilibrio "kq", es definido por el diagrama de fases,
considerando a las lineas liquidus y solidus como rectas.

Cs
ko =— IL.
o= M)

donde:
- Cs y Cy, representan la concentracion de soluto en el sélido y en el liquido (a una misma
temperatura, T) respectivamente.

Partiendo de considerar como rectas a las lineas de solidus y liquidus (para mayor facilidad de
célculo), el valor de kg sera constante. Con los pares ordenados que se indican a continuacion se
determinaron las pendientes de liquidus y solidus respectivamente (ver Figura I1.1):

- linea liquidus: (0, Ty), (Cewécticas Tewsctica) — (0, 660,4°C), (33,2%Cu, 548,2%Cu).
- linea solidus: (0, T, (Cmae Tewscrica) — (0, 660,4°C), (5,65%Cu, 548,2%Cu)

donde:

- Ty — Temperatura de fusion del Aluminio.
- Teutécticas Ceutéctica — 1 emperatura y composicion eutéctica, respectivamente.
- Cmax.. — Punto de maxima solubilidad del Cobre en el Aluminio.

S —
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AT TrToscica __6604°C-5482C _ _ °C
T AC T CrCoytéctica  0%peso-33,2%peso  ~ %peso

(IL.9)

my,

AT _ TrTw __6604°C-5482°C _ o °C
Ms=ac™ CrCmsx  0%peso-5,65%peso ' %peso

(I1.10)

A partir de la ecuacion de cada una de las rectas que se indican a continuacion se puede
determinar las composiciones C; y Cs.

T = 660,4°C-19,86 ———  Cc = Cq = (1:660,4°C) % (IL11)
o Opeso S ST 1986 P ’

T = 660,4°C-338———- C, = C, = (T-660.4°C) % .12
= AL-3, %peso L L=""33g opeso (11.12)

A partir de los valores de Cy y Cg se puede determinar finalmente el valor de ko, que es igual a:

(T-660,4°C) 0
ey 5 1986 TR0 =338 0,17 (IL13)
0= — 2 = =Vu, .
c, & ?::.;"cJ %peso 1986
w4 _Ty= 660.4°C
-
.Jt': 30 T—h - 5“.2“
2
=
2
=
Z
1 Punte de Mixima Selubilidad i
Cuix = 565
. T No—
L] § " 1t » i »N »
(PORCENTAJE EN PESO DE COBRE)
| =—soLUs —LIQUIDUS |

Figura I1.1 — Diagrama de equilibrio de fases Al-Cu considerando a las lineas de solidus y liquidus como rectas.
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APENDICE llI: Transicion de estructura columnar a equiaxial "TCE"

La zona de TCE es identificada en las macrografias determinando la zona donde coexisten
ambos tipos de estructuras; es decir, la estructura de granos columnares y equiaxiales.

En las imagenes que van desde la Figuras III.1 hasta la II1.4 se muestran las macrografias de
todas las experiencias realizadas. Se puede observar que en la base de las probetas los granos
poseen una estructura puramente columnar, consistente en granos alargados, orientados
verticalmente hacia arriba (por debajo de la linea roja), dado que la solidificacion es del tipo
verticalmente ascendente. La zona de la TCE, se ubica entre las lineas de color rojo y azul vy,
finalmente, la zona de granos puramente equiaxiales de las probetas se sit(ia en la parte superior
de las mismas, y se ubican por encima de la linea de color azul en las figuras.

En cada una de las macrografias se representan con una flecha de color azul y otra de color verde
la direccion de crecimiento de las estructuras y la direccion de extraccion de calor,
respectivamente (ubicadas en la base de cada una de las probetas).

Experiencia 1 Experiencia 2 Experiencia 3 Experiencia 4

v v
Escala 0,7:1 Escala 0,9:1 Escala 0,75:1 Escala 0,7:1

Figura I1L1- Macrografias de probetas solidificadas unidireccionalmente de aleaciones Al-1%Cu.
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Experiencia 8 Experiencia 9

"‘""II”“_"-I‘III.
9

Escala 0,95:1 Escala 0,8:1

Experiencia 10 Experiencia 11

Escala 0,9:1 Escala 0,75:1

Figura I11.2 — Macrografias de probetas solidificadas unidireccionalmente de aleaciones Al-4,5%Cu.
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Experiencia 13 Experiencia 14

Escala 0,85:1 Escala 0,85:1

Figura II1.3 — Macrografias de probetas solidificadas unidireccionalmente de aleaciones Al-15%Cu.

Experiencia 17 Experiencia 18

LU L TR A A R
6l

s

g

K

Escala 0,6:1 Escala 0,95:1

Figura IT1.4 — Macrografias de probetas solidificadas unidireccionalmente de aleaciones Al-33,2%Cu.




APENDICE IV: Micrografias de aleaciones Al-Cu hipoeutécticas

En la Figura IV.1 y IV.2 se muestran las micrografias de dos aleaciones de composiciones
hipoeutécticas Al-1%Cu y Al-4,5%Cu. En los gréficos se pueden observar las fases presentes en
cada una de las probetas (solucion sélida a y la fase intermetalica Al,Cu) sefialadas con color
rojo.

Las micrografias se obtuvieron en las zonas de estructura columnar, de TCE y equiaxial
utilizando un microscopio optico metalografico (marca: ARCANO). En las gréficas se sefiala la
direccion de crecimiento de la estructura con una flecha de color azul.

Figura IV.1 — Las micrografias corresponden a una aleacién Al-1%Cu (Experiencia 2) en las zonas: a) Columnar.
b) TCE. ¢) Equiaxial.

]
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Figura I'V.2 — Las micrografias corresponden a una aleacién Al-4,5%Cu (Experiencia 8) en las zonas: a) Columnar.
b) TCE. ¢) Equiaxial.

e e ———
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APENDICE V: Variacién en la composicién de la macroestructura

Desde la Figura V.1 hasta la Figura V.3 se muestran las curvas de variacion de la composicion

de los elementos principales en la aleacion (Cobre y Aluminio) en funcion de la longitud de las
probetas para aleaciones Al-1%Cu, Al-4,5%Cu y Al-15%Cu.

15 -
14
134 s m N E——
| —— ExrzquNClATI
124 —a— EXPERIENCIA 2
1,1 5

1,0 S
0,9 -

0.8 -

% EN PESO DE Cu

0,7 -

0,6 -

0,5 -

-

-—r 7777
0 1 2 3 B 5 6 7 8

BASE LONGITUD (cm)
a)

99.5 5

% EN PESO DE Al
£
=
L

~—=— EXPERIENCIA 1|
—=— EXPERIENCIA 2

T 4 T * T ' T . T ’ T

0 1 2 3 B 5 6 7 8
LONGITUD (em)
b)

Figura V.1 — a) Variacion de la composicion de Cobre en las aleaciones Al-1%Cu (con un error no mayor a
0.075% en peso de Cobre). b) Variacion de la composicion del Aluminio en las aleaciones Al-1%Cu (con un error
no mayor a 0,001% en peso del Aluminio que no es apreciable en el gréifico).
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6,0-|
; == EXPERIENCIA 6
58 ~s— EXPERIENCIA 7
—s— EXPERIENCIA 8
=
o 50-
3]
=
2 4s-
-
z
3]
" i
35-
3.0 e vy
0 1 2 3 4 5 6 7 8
BASE
LONGITUD (cm)
a)
97,0
9.5

% EN PESO DE Al
b1
n
1

f—#— EXPERIENCIA 6|
l—s— EXPERIENCIA 7

94.5 -
{—a— EXPERIENCIA §
94,0 S - E— : : i [
0 ] 2 3 4 L] 6 7 8
RASK LONGITUD (cm)

b)

Figura V.2 — a) Variacién de la composicion de Cobre en las aleaciones Al-4,5%Cu (con un error no mayor a
0.022% en peso de Cobre). b) Variacion de la composicion del Aluminio en las aleaciones Al-4,5%Cu (con un error
no mayor a 0,001% en peso del Aluminio que no es apreciable en el grifico).
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| —=—EXPERIENCIA 13 |
| —s—EXPERIENCIA 14

% EN PESO DE Cu
2

e T - I ul T v I o T

-
0 1 2 3 4 5 6
LONGITUD (e¢m)
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~) -
Ed

89,5 =t EXPERIENCIA 13
- |—=— EXPERIENCIA 14
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g
L

BASE LONGITUD (cm)
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Figura V.3 — a) Variacién de la composicion de Cobre en las aleaciones Al-15%Cu (con un error no mayor a
0,0091% en peso de Cobre). b) Variacion de la composicion del Aluminio en las aleaciones Al-15%Cu (con un error
no mayor a 0,001% en peso del Aluminio que no es apreciable en el grafico).
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APENDICE VI: Variacién en la composicién de la microestructura

Desde la Figura VI.1 hasta la Figura V1.7 se presentan las curvas de variacion de la composicion
del Cobre y el Aluminio en la zona interior de la dendrita "fase a" y en la zona interdendritica
"Al,Cu" para aleaciones Al-1%Cu, Al-4,5%Cu, Al-15%Cu y Al-33,2%Cu. Las medidas se
realizaron en la zona de granos columnares, de TCE y equiaxiales.

Fase a Fase AL Cu
40 A A
! N i
35 -
30 -

% EN PESO DE Cu
s

:
—s—COLUMNAR
—8—TCE - EQUIAXIAL

10
—a— EQUIAXIAL
. _'.’-""’_.
——
0 ¥ I T T T ¥ T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 S0
LONGITUD (upm)
a)
120
115 Fase Fase Al,Cu
110 . AL
N Y
105
=
= . 2 ——
ﬂ qs_ —h-‘-‘-—. -
2 . (—#— COLUMNAR
w90 —a—TCE - EQUIAXIA
z 85 —a— EQUIAXIAL
X 804
75 -
70 -
65 -

o0 77717
0 S 10 15 20 25 30 35 40 45 S0
LONGITUD (pum)

b)

Figura VL1 — En las grificas se observan las posiciones donde fueron medidas las composiciones en peso en la
Experiencia 2. a) Variacion de la composicion del Cobre en las aleaciones Al-1%Cu, con un error menor al 0,09 %
en peso de Cobre (no apreciable en el grafico). b) Variacion de la composicion del Aluminio en las aleaciones Al-
1%Cu, con un error no mayor al 0,001% en peso de Aluminio, que no es apreciable en el grafico.
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Figura V1.2 — En las grificas se observan las posiciones donde fueron medidas las composiciones en peso en la
Experiencia 3. a) Variacion de la composicion del Cobre en las aleaciones Al-1%Cu, con un error menor al 0,05 %
en peso de Cobre (no apreciable en el grafico). b) Variacion de la composicion del Aluminio en las aleaciones Al-
196Cu, con un error no mayor al 0,001% en peso de Aluminio, que no es apreciable en el grifico).
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Figura VI3 — En las graficas se observan las posiciones donde fueron medidas las composiciones en peso en la
Experiencia 6. a) Variacion de la composicion del Cobre en las aleaciones Al-4,5%Cu, con un error menor al 0,03
% en peso de Cobre (no apreciable en el grafico). b) Variacion de la composicion del Aluminio en las aleaciones Al-
4,5%Cu, con un error no mayor al 0,001% en peso de Aluminio, que no es apreciable en el grafico).
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Figura VL4 — En las graficas se observan las posiciones donde fueron medidas las composiciones en peso en la
Experiencia 8. a) Variacion de la composicion del Cobre en las aleaciones Al-4,5%Cu, con un error menor al 0,02
% en peso de Cobre (no apreciable en el grifico). b) Variacion de la composicion del Aluminio en las aleaciones Al-
4,5%Cu, con un error no mayor al 0,001% en peso de Aluminio, que no es apreciable en el grafico).
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Figura VLS5 — En las graficas se observan las posiciones donde fueron medidas las composiciones en peso en la
Experiencia 14. a) Variacion de la composicion del Cobre en las aleaciones Al-15%Cu, con un error menor al 0,015
% en peso de Cobre (no apreciable en el grafico). b) Variacién de la composicién del Aluminio en las aleaciones Al-
15%Cu, con un error no mayor al 0,001% en peso de Aluminio, que no es apreciable en el grifico).
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Figura VI.6 — En las gréficas se observan las posiciones donde fueron medidas las composiciones en peso en la
Experiencia 17. a) Variacion de la composicion del Cobre en las aleaciones Al-33,2%Cu, con un error menor al
0,028 % en peso de Cobre (no apreciable en el grafico). b) Variacion de la composicion del Aluminio en las
aleaciones Al1-33,2%Cu, con un error no mayor al 0,001% en peso de Aluminio, que no es apreciable en el grafico).
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Figura V1.7 — En las graficas se observan las posiciones donde fueron medidas las composiciones en peso en la
Experiencia 18. a) Variacion de la composicion del Cobre en las aleaciones Al-33,2%Cu, con un error menor al
0,023 % en peso de Cobre (no apreciable en el grafico). b) Variacion de la composicion del Aluminio en las
aleaciones Al-33,2%Cu, con un error no mayor al 0,001% en peso de Aluminio, que no es apreciable en el grifico).
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En las Tablas VI.1 a V1.7 se presentan los valores de composicion (expresados en porcentaje en
peso) de los elementos principales de la aleacion (Aluminio y Cobre) en cada una de las
estructuras presentes; es decir, en las estructuras columnar, de TCE y equiaxial.

Las medidas de composicién se realizaron en aleaciones de composicion hipoeutécticas (Al-
1%Cu, Al-4,5%Cu y Al-15%Cu) y eutéctica (Al-33,2%Cu).

Tabla VL1 — Aleacion Al-1%Cu (Experiencia 2).

; .. | Fase | Fase
Zona Material Fase a | Fase a | Limite ALCu | ALCu
Colu Aluminio (% en peso )| 97,71 | 97,92 | 96,24 | 77.46 | 65.2
MOAT ™" Cobre (% en peso) | 2.29 | 2.08 | 3,76 | 22,54 | 34.8
. ., | Aluminio (% en peso )| 99,07 | 98,03 | 96,5 | 92,89 | 77,70
TCE-Equinxial = enpeso) | 093 | 1,97 | 3.5 | 7,11 | 22,30
Eauiasial Aluminio (% en peso )| 99,55 | 98,96 | 98,56 | 97,64 | 95,36
W Cobre (% en peso) | 045 | 1,04 | 144 | 2,36 | 4.64
Tabla VL2 — Aleacion Al-1%Cu (Experiencia 3).
. , .. | Fase | Fase
Zona Material Fase a | Fase a | Limite ALCu | ALCu
Aluminio (% en peso) | 98.66 | 99.01 | 99.09 | 94,09 | -
Columnar [ e (% enpeso) | 134 | 099 | 091 | 591 | -
Aluminio (% en peso) | 99,22 | 98 91 - [ 8697|7534
Columnar [ e (% enpeso) | 0.78 | 1,09 | - | 13,03 ]| 24,66
. . ,| Aluminio (% en peso) | 99.04 - - 90,83 -
TCE-Equisxial = hre (% cupeso) | 096 | - - 1917 | -
A Aluminio (% en peso) | 99.27 | 99 - 82,74 | 80.01
Equinxial [~ re (% enpeso) | 073 | 1 - [17.26 | 19.99
Tabla VL3 - Aleacion Al-4,5%Cu (Experiencia 6).
; .. | Fase | Fase
Zona Material Fase a | Fase a | Limite AlLCu | ALCu
Ciliiinis Aluminio (% en peso )| 96,33 | 95,57 - 49,25 | 43,38
Cobre (% en peso) 3,67 | 443 - 50,75 | 56,62
g Aluminio (% en peso )| 96.46 | 96.9 - 44,79 | 36,17
Colummar-TCE ™G hre (% enpeso) | 3,54 | 3.1 - 5521 63.83
Equiaxial Aluminio (% en peso ) | 96,97 - - 47,24 | 47,31
1 Cobre (% en peso) | 3,03 | - - 52,76 [ 52,69
— Aluminio (% en peso ) | 98.22 | 98.43 - 47,91 | 47,99
Eauiaxial Cobre (% enpeso) | 178 | 1.57 | - | 52,09 5201
Tabla V1.4 - Aleacion Al-4,5%Cu (Experiencia 8).
P .. | Fase | Fase
Zona Material Fase a | Fase a | Limite ALCu | ALCu
e
Ciliitiog Aluminio (% en peso )| 96,81 | 96,46 | 74,61 | 53,86 | 54,15
Cobre (% en peso) 3,19 | 3,54 | 25,39 | 46,14 | 45,85
" Aluminio (%o en peso )| 97.1 | 97.15 | 91,5 | 53,57 | 53,53
Columnar-TCE ™G ire (% enpeso) | 29 | 2,85 | 8,5 | 4643|4647
Equiaxial Aluminio (% en peso )| 97,34 | 97 83,34 | 73,48 | 35,74
1 Cobre (% en peso) | 266 | 3 | 16,66 | 26,52 | 64,26
Eauiaxial | Aluminio (% en peso)| 9641 [ 96.03 | 88.82 [ 7839 | -
q Cobre (% en peso) | 3.59 | 3.97 | 11,18 | 21,61 | -
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Tabla VLS5 - Aleacion Al-15%Cu (Experiencia 14).

Fase a | Fase a | Limite Faae. | Hae
Zona Material AL Cu | Al,Cu
Aluminio (%en peso) | 93,17 | 93,07 | 80,67 | 60,48 | 46,26
Columnar [ e (%en peso) | 6,83 | 6.93 | 19.33 [ 39.52 ] 53.74
Aluminio (%en peso) | 95,27 | 93,95 | 87,14 | 50.19 | 46,38
Columnar [ e (%oen peso) | 4.73 | 6,05 | 12.86 | 49.81 | 53.62
TCE Aluminio (%en peso) | 94,38 | 93.86 | 73,17 | 46,41 | 41,68
Cobre (%en peso) | 562 | 6,14 | 26,83 | 53,59 | 58,32
Equiaxial Aluminio (%en peso) | 95,09 | 93,6 | 75,56 | 45,53 | 43,18
q Cobre (%en peso) | 491 | 64 | 24,44 | 54,47 | 56,82
Tabla VL6 - Aleacion Al-33,2%Cu (Experiencia 17).
. 2 Fase | Fase
Zona Material Fase a | Fase a | Limite ALCu | ALCu
Aluminio (% en peso )| 95.69 | 95,12 | 96,06 | 59,81 | 51,57
Columnar

Cobre (Yoenpeso) | 431 | 488 | 394 |40,19 | 48,43
Aluminio (% en peso ) | 95,91 | 93.72 | 60,92 | 56,72 | 57,54
Cobre (Yo en peso) | 4.09 | 6.28 | 39,08 | 43,28 | 42,46
Aluminio (% en peso ) | 94.79 | 95.25 | 58,32 | 56,71 | 54,99

TCE-Equiaxial

Equiaxial [ e (% enpeso) | 5,21 | 475 | 41.68 | 43.29 | 45.01
Equiaxial Aluminio (% en peso ) | 97,36 | 9741 | 73,89 | 75,4 | 72,85
Cobre (% en peso) 2,64 | 259 [ 26,11 | 24,6 | 27,15
Tabla V1.7 - Aleacion Al-33,2%Cu (Experiencia 18).
Zona Material Fase a | Fase a | Limite :l:éen :l:(sfeu
Columnar Aluminio (% en peso ) | 93.69 | 94,12 | 94,12 | 46,39 | 42.1
Cobre (% en peso) 6.31 5,88 | 5,88 | 53,61 | 57.9
Columnar Aluminio (% en peso )| 96,71 | 93,74 | 78,81 | 53.68 | 50.22
Cobre (% en peso) | 3.29 | 626 | 21.19 | 46,32 | 49.78
C Aluminio (% en peso )| 91.81 | 91,58 | 75,56 | 60,79 | 55.4
olumnar

Cobre (% en peso) 8.19 | 842 | 2444 | 3921 | 44,6
Aluminio (% en peso )| 94,47 | 9431 | 86,1 | 54,34 [ 53,78
Cobre (% en peso) 5,53 | 5,69 | 13,9 | 45,66 | 46,22

TCE-Equiaxial
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APENDICE VII: Medidas de los valores de microdureza Vickers

VII.1. Valores de microdureza medidos en la secciéon longitudinal de
las probetas

Se determinaron los valores de la microdureza Vickers "HV" en funcion de la longitud de las
probetas para las cuatro concentraciones estudiadas (Al-1%Cu, Al-4,5%Cu, Al-15%Cu y Al-
33,2%Cu), las mismas se presentan desde la Figura VII.1 hasta la Figura VIL.4.

En las Figuras se puede observar en rojo los valores de HV medidos en la zona de estructura
columnar, en color azul los valores para la zona de TCE y en color verde para la zona de
estructura equiaxial.
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Figura VII.1 — Microdureza longitudinal para aleaciones Al-1%Cu. a) Experiencia |. b) Experiencia 2. ¢)
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Figura VIL4 — Microdureza longitudinal para una aleacion Al-33,2%Cu (Experiencia 16).
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VII.2. Valores de microdureza medidos en la secciéon transversal de
las probetas (ancho)

En las Figuras VILS5 a VII.13 se muestran los valores de HV medidos en el ancho de las probetas
(los valores se determinaron en las secciones transversales a diferentes distancias desde la base:
1 cm, 3 cm y 5 cm de la base), se realizaron cinco medidas de HV en cada posicion.

Las medidas de los valores de HV se realizaron en todas las composiciones estudiadas (Al-
1%Cu, Al-4,5%Cu, Al-15%Cu y Al-33,2%Cu).
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Figuras VILS — Microdureza en el ancho de una probeta para una aleacién Al-1%Cu (Experiencia 1). a) a | cm de
su base. b) a 3 cm de su base. ¢) a 5 cm de su base.
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Figuras VIL6 — Microdureza en el ancho de una probeta para una aleacién Al-1%Cu (Experiencia 2). a) a 1 cm de
su base. b) a 3 cm de su base. ¢) a 5 cm de su base.
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Figuras VIL7 — Microdureza en el ancho de una probeta para una aleaciéon Al-1%Cu (Experiencia 3). a) a | cm de
su base. b) a 3 cm de su base. ¢) a 5 cm de su base.
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Figuras VIL8 — Microdureza en el ancho de una probeta para una aleacion Al-4,5%Cu (Experiencia 6). a)a | cm
de su base. b) a 3 cm de su base. ¢) a 5 cm de su base.
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Figuras VIL9 — Microdureza en el ancho de una probeta para una aleacion Al-4,5%Cu (Experiencia 7). a)a | cm
de su base. b) a 3 cm de su base. ¢) a 5 cm de su base.
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Figuras VIL10 — Microdureza en el ancho de una probeta para una aleacion Al-15%Cu (Experiencia 13). a)a 1 cm
de su base. b) a 3 cm de su base. ¢) a 5 cm de su base.
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0 S —— 0 P N ——
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a) b)
220
200
180 { [ I +"{
-q; 160 l
g 140
1204 Model Polynomial
= 1004 Adj. R-Square 0,84778
Z g‘ | ZONA EQUIAXIAL |
%0’ CARGA Sog|
20-
0 R T S o e
00 02 04 06 08 10 12 14 1,6
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Figuras VIL.11 — Microdureza en el ancho de una probeta para una aleacién Al-15%Cu (Experiencia 14). a)a | cm
de su base. b) a 3 cm de su base. ¢) a 5 cm de su base.
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Figuras VIL12 — Microdureza en el ancho de una probeta para una aleacién Al-33,2%Cu (Experiencia 16). a) a |
cm de su base. b) a 3 cm de su base. €) a 5 cm de su base.
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Figuras VII.13 — Microdureza en el ancho de una probeta para una aleacion Al-33,2%Cu (Experiencia 17). a) a |

cm de su base. b) a 3 cm de su base. ¢) a 5 cm de su base.
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VII.3. Medidas de microdureza en las fases a y Al,Cu

En las Figuras VII.14 y VIL15 se muestran los valores de HV medidos en las fases en solucion
solida "fase a" y en la fase intermetdlica "Al,Cu". Los valores de HV fueron determinados en la
zona de estructura columnar (a la izquierda de la linea roja), de TCE (entre las lineas de color
rojo y azul) y equiaxial (a la derecha de la linea azul).

3‘ 200 |=—a=FASE AI!(,'u
> 160 ‘Ce—FASEa
=

120 1 _e*“""--\_,_.

%0

w0
11.,,..,,.,,,.,.,{¢m)

Figura VII.14 — Microdureza Vickers en funcién de la longitud para una aleacién Al-15%Cu y una carga de 15 g
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Figura VIL15 - Microdureza Vickers en funcién de la longitud para una aleacion Al-33,2%Cu v una carga de 15 gy
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APENDICE VIII: Espaciamientos dendriticos

En las Figuras VIIL.1 a VIIL6 se presentan las variaciones de los espaciamientos dendriticos
primario "A;", secundario "A," y terciario "A;" en funcion de las longitudes de las probetas, para
las todas aleaciones hipoeutécticas estudiadas (Al-1%Cu, Al-4,5%Cu y Al-15%Cu). En las
Tablas 8.1 y 8.22 se representan los valores de las dispersiones "c¢" naturales de los valores
medidos A, A2 y A3 en cada punto. El error maximo en la medicion de los espaciamientos
dendriticos es igual a 2,6%.

En las Figuras VIIL1 y VIII.2 se muestran las variaciones de los espaciamientos dendriticos A,
en probetas Al-1%Cu y Al-4,5%Cu en las zonas de estructura columnar (a la izquierda de la
linea de color rojo), de TCE (entre las lineas de color rojo y azul) y equiaxial (a la derecha de
linea de color azul).

450 -
435
4204 Tabla 8.1
s Model Polynomial M (pm) | o (pm)
= | Adj. R-Square 0,68352 3758 | 55.1
~ 3904 382,7 | 1008
4 ] r —
[ . IR 3822 | 1074
& ] 359.1 | 78.6
G . 3849 | 82,6
345 388.8 | 80,2
1304 4250 | 49.6
315
300 N T T T T T T T . T T T T 1
] 1 2 3 4 5 6 7
LONGITUD (em)
a)
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1|/Adj. R-Square 0,81884 il
420 - 5 /r Tabla 8.2
M (pm) | o (pm)
| 360.3 | 90.3
E 3740 | 52.2
S [
= = A 414,1 | 776
< l 1
419.1 | 94.1
o 419.1 94.1
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330
3154
300 T T T T T T ¥ T ¥ T b3 i ¥ 1
0,0 0,5 1,0 1,5 20 25 30 35
LONGITUD (cm)
b)
600 —
580 -
560 -
1 7 Tabla 8.3
540 <
] Ay (pm) | 6 (pm)
520 Model Polynomial : 408.6 | 1204
g ' Mg ROquer |  0oRa2 | ¥ 4 4330 | 113.1
I 446,0 | 106,2
4476 | 37.0
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552,0 | 113,0
-
4 5
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S
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420 -
400 4
380 4
360 4
340 4
320 -

11 (pm)

300 -
280-'
260-
240
220-

200

Model Polynomial

Adj. R-Square

0,10802

J

) Pl

LTI N G TR
3 4 5 6

LONGITUD (cm)

-

Tabla 8.4

A (pm) | 6 (pm)
369,0 | 69.6
2777 | 60.6
339.9 | 892
380,1 | 73,5
356,3 | 119.8
3704 | 774
400,0 | 1432

d)

Figura VIIL1 — Espaciamiento dendritico primario en funcion de la longitud la probeta para aleaciones Al-1%Cu.a)
Experiencia 1. b) Experiencia 2. ¢) Experiencia 3 d) Experiencia 5.
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350 -

340 -

Aq (pm)

330 -

320 -

310

Equation
Adj. R-Square

y = y0 + A"exp(R0"x)
0,12515

Tabla 8.5

M (pm) | 6 (pm)
325,1 | 78.3
3314 | 90.6
3514 | 111.2
330,1 79.9
346,6 | 1148
3454 62.7

2 3 4
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480

9
440 -
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400 [Adi. R-Square 0,52509
368 - ® \l

1 3

=

320 . "
280 -
240
200 JT— T e . T !

0 1 2 3 4 5 6 7

LONGITUD (cm)

Tabla 8.6

A (pm) | 6 (pm)
2093 | 72,3
3250 | 87.3
3258 | 132.8
331,8 | 973
351,6 | 1539
4534 | 1552
3379 | 108.1
354,8 | 106.5

b)

Figura VIIL2 —Variacion del espaciamiento dendritico A, a lo largo de probetas solidificadas direccionalmente de
aleaciones Al-4,5%Cu. a) Experiencia 6. b) Experiencia 7).

En las Figuras VIIL.3 VIILS se muestran los espaciamientos dendriticos A, en todas las

aleaciones hipoeutécticas Al-1%Cu, Al-4,5%Cu y Al-15%Cu.
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100 -
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90 1 " I I 1 . I I L
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Figura VIIL3 — Espaciamiento dendritico A, en funcién de la longitud la probeta para aleaciones Al-1%Cu.a)
Experiencia 1. b) Experiencia 2. ¢) Experiencia 3. d) Experiencia 4. e) Experiencia 5.
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Figura VIIL4 —Variacién del espaciamiento dendritico A, a lo largo de probetas solidificadas direccionalmente de
aleaciones Al-4,5%Cu. a) Experiencia 6. b) Experiencia 7. ¢) Experiencia 9. d) Experiencia 10. ) Experiencia 11,
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681 |Model Polynomial
66 _ Adj. R-Square 0,2831 Tabla 8.20
64 -

A (pm) | 6 (um)

s ! 48,6 11,0

s e
< ::-'__ . E' 547 | 10,0
50 - . 610 | 16.8
48] " 530 | 159
46 - 60,1 7.8
44 61,2 | 143
424 61,1 | 16,0
"'0 T ¥ LI T v T T i § T L L] L L] L 1 1
0 1 2 3 4 5 6 71 8 9 10
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d)

Figura VIILS — Espaciamiento dendritico A; versus longitud de la probeta para aleaciones Al-15%Cu.a)
Experiencia 12. b) Experiencia 13. ¢) Experiencia 14. d) Experiencia 15.

En las Figuras VIIL.6 a y b se muestran las variaciones de los espaciamientos dendriticos A3 a lo
largo de toda la longitud, para dos probetas Al-15%Cu.

70 -
68 1 | Equation y = a'x"b
¢ |Adi. R-Square 0,74499 Tabla 8.21
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f'-“j Tabla 8.22
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63 - 1 = 57 7
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_— 63 12,7
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57 4m
56 o I Lt | I — L . T 1
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b)
Figura VIIL6 — Espaciamiento dendritico A; versus longitud de la probeta para aleaciones Al-15%Cu.a)
Experiencia 13. b) Experiencia 14.
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APENDICE IX: Mediciones de los tamafios de granos

Desde la Figura IX.1 hasta la Figura IX.4 se muestran las medidas de los tamafios de los granos
"g" en funcién del largo de las probetas para las estructuras de granos columnar (a la izquierda
de la linea roja), de TCE (entre las lineas de color rojo y azul) y equiaxial (a la derecha de la
linea de color azul). En las Tabla 9.1 a 9.9 se muestran los valores de las ¢ en la medida de los g
para cada una de las aleaciones. El error maximo en la medicion del g es igual a 13%.

Las mediciones de los tamafios de granos se realizaron en las aleaciones Al-1%Cu (3 probetas),

Al-4,5%Cu (2 probetas), Al-15%Cu (2 probetas) y Al-33,2%Cu (2 probetas).

10+
0,9 4
i Tabla 9.1
=1 , g (mm) | 6 (mm)
%7 [Model Polynomial gjg gz
064 |Adj. R-Square 085176 ; 2
I 0,46 0.2

E 05- _~ 044 | 02
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= 047 | 02
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. = | s
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35
] Tabla 9.2
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1,24 0.5
2,5 0.98 0,3
_ 1.4 0.5
E i 1.85 | 0.55
= 1,91 0.4
2,05 0,75
1,5 4 d 2,5 0.5
1 Model Polynomial 2,33 1
ip 4 Adj. R-Square 0,8683 3,06 1.3
2.81 1.5
0.5 L LB B A TR R | — | N S R —
0 1 2 3 4 5 6 7 8
LONGITUD (cm)
b)
69 [Model Polynomial
Adj. R-Square 0,57787
5 " Tabla 9.3
) g (mm) | ¢ (mm)
4 1,13 0,5
1,19 0.6
E 1.43 0.65
g 31 1.5 0,7
% | A _ 1.5 1
il 1.8 0,25
l 4 525 | 035
" 3,5 0,5
14 4,75 1
0 —— % T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8
LONGITUD (em)

c)
Figura IX.1 — Tamaifio de grano en funcién de la longitud la probeta para aleaciones Al-1%Cu.a) Experiencia 1. b)
Experiencia 2. ¢) Experiencia 3.
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Tabla 9.4
g (mm) | ¢ (mm)

2,38 0.9
1.95 0,95
1,56 0.6
1,59 0.6
1,57 0,65
1,64 1,05
2,86 1,45
2,64 0.85
2,5 l

Tabla 9.5

g (mm) | 6 (mm)

1,71 1
1,44 0.7
1.44 0,5
2 1.4
1,55 0,5
1,61 0,7
2.6 0,65
2,17 0.4

b)

Figura IX.2 — Tamaiio de grano a lo largo de probetas solidificadas direccionalmente de aleaciones Al-4,5%Cu. a)

Experiencia 6. b) Experiencia 8.
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“ ] [Model Polynomial
3.5 Adj. R-Square 0,67468
= Tabla 9.6
3.0 4= = B g (mm) | ¢ (mm)
d / 3 1,8
R 2.5 - N 4"’/. 3 1.8
E | - 24 0,65
% &< 233 | 1,15
[ I 2.5 1,2
1;5 -1 L L] g ’ .
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Tabla 9.7
g (mm) | 6 (mm)
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z 1,67 0,8
E 1.2 | 025
- 1,04 | 035
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1,08 | 055
e 1,63 0,6
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1 Adj. R-Square 0,74836 183 | 05
0,0 T T ' T ’ T T ¥ T ¥ T ¥ T ¥ 1
0 1 2 3 4 - 6 7 8
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b)

Figura I1X.3 — Tamaiio de grano versus longitud de la probeta para aleaciones Al-15%Cu.a) Experiencia 13. b)
Experiencia 14.
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g Tabla 9.8
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—~— —_— [ ] H .
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0 1 2 3 4 5 6 7 8
LONGITUD (cm)
a)
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364 S Tabla 9.9
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32 238 | 1,15
E -
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w0 1 238 | 0,75
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! T ' _ 3,67 | 2.3
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1 Adj. R-Square 0,26642
2,0 N ¥ T v T L T L T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7
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Figura IX.4 — Tamafio de grano versus longitud de la probeta para aleaciones Al-Cu de composici6n eutéctica (Al-
33,2%Cu).a) Experiencia 16. b) Experiencia 17.
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APENDICE X: Curvas de enfriamiento

Desde la Figura X.1 hasta la Figuras X.6 se pueden observar las curvas de enfriamiento o curvas
de temperatura en funcién del tiempo de las aleaciones Al-1%Cu, Al-4,5%Cu, Al-15%Cu y Al-
33,2%Cu. En las mismas se puede ver la variacion de la temperatura en funcion del tiempo,
medida en la posicion de cada una de las termocuplas, en donde se sefialan las temperaturas de
solidus y liquidus experimentales de cada una de las aleaciones.

Las curvas de enfriamiento que no aparecen en las grificas se deben a que las termocuplas
correspondientes fallaron al momento de la medicion.

Temperatura de solidus = 659.7°C
Temperatura de liquidus = 649.4°C

TEMPERATURA (°C)
3
1

| A PR . LA G KA |

T LI —
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 S50 55 o0
TIEMPO (minutos)

Figura X.1 - Curvas de enfriamiento para una aleacién Al-1%Cu (Experiencia 5).

T00
Temperatura de Liquidus = 652,2°C

Temperatura de Solidus = 628,8°C

TEMPERATURA (°C)

200

TIEMPO (minutos)

Figura X.2 — Curvas de enfriamiento para una aleacion Al-4,5%Cu (Experiencia 9).
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Figura X.3 — Curvas de enfriamiento para una aleacién Al-4,5%Cu (Experiencia 10).
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Figura X.4 — Curvas de enfriamiento para una aleacion Al-4,5%Cu (Experiencia 11).
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Figura X.5 — Curvas de enfriamiento para una aleacion Al-15%Cu (Experiencia 15).
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Figura X.6 — Curvas de enfriamiento para una aleacion Al-33,2%Cu (Experiencia 19).

.____ __ __________ _______________ ___ _ _ _____ .}
Apéndice X Pagina 191



APENDICE XI: Curvas de gradientes de temperatura en funcién del
tiempo

En las Figuras XI.1 hasta las Figuras X1.6 se presentan las curvas de temperatura en funcién del
tiempo para aleaciones Al-1%Cu, Al-4,5%Cu, Al-15%Cu y Al-33,2%Cu.

Ademas, en cada una de las curvas se sefiala el gradiente en el instante en el que ocurre la TCE,
esto es el gradiente de temperatura critico "G¢" y una ampliacion de la curva de los gradientes de
temperatura para los primeros minutos del proceso de solidificacion. En esta ampliacion se
representa, con lineas verticales (T, T2, T3, Ty, Ts, Te), el instante de tiempo en que el frente de
solidificacion liquido se sitia en la posicion de cada una de las termocuplas. Igualmente, se
puede ver la disposicion del sistema de termocuplas en el interior del tubo de Borosilicato en
cada una de las figuras.

La linea de gradientes de temperatura correspondiente a la TCE se identifica con una curva
punteada.

e ——————
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GRADIENTE (°C/em)

" i Ge=0,99"C/cm

0 -
S5 10 15 20 25 30 35 40 45 S50 55 o0
™ TIEMPO (minutos)
a)

15~ T Tz. T-i, Ts T

GRADIENTE (°C/em)

b)
Figura XI1 - a) Curvas de Gradientes de temperatura a lo largo del tiempo para una aleacién Al-1%Cu
(Experiencia 5). b) Gradientes de Temperatura en funcion del tiempo. Las lineas Ty, Ty, Ty, Ts y Te indican el
momento en que el frente de liquido pasa por la posicion de cada una de las termocuplas.
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GRADIENTE ("C/em)

GRADIENTE (*C/em)

TIEMPO (minutos)

Gl1 G2 G3 G4 G5)

b)

Figura XI1.2 - a) Curvas de Gradientes de temperatura a lo largo del tiempo para una aleacion Al-4,5%Cu
(Experiencia 9). b) Gradientes de Temperatura en funcion del tiempo. Las lineas T, T,, T3, Ty, Ts ¥ T indican el
momento en que el frente de liquido pasa por la posicién de cada una de las termocuplas.
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4 : (ENUPS S © - SRR
] 1
: 1 ]
o r —— T
2 4 6
TIEMPO (minutos)

G2

G 34

b)

Figura XI.3 - a) Curvas de Gradientes de temperatura a lo largo del tiempo para una aleacion Al-4,5%Cu
(Experiencia 10). b) Gradientes de Temperatura en funcion del tiempo. Las lineas T\, T;, Ti. Ts y T, indican el
momento en que el frente de liquido pasa por la posicion de cada una de las termocuplas.
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GRADIENTE (°C/cm)

—r v . v - . . T~
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 S0 55 &
TIEMPO (minutos)

GRADIENTE (*C/em)

TIEMPO (minutos)
Gl G2 G 3,4 oo GSj
b)

Figura X1.4 — a) Curvas de Gradientes de temperatura a lo largo del tiempo para una aleacion Al-4,5%Cu
(Experiencia 11). b) Gradientes de Temperatura en funcion del tiempo. Las lineas Ty, T, Ts, Ts y T indican el
momento en que el frente de liquido pasa por la posicién de cada una de las termocuplas.
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Gl G2 G3,4 oo G5

b)
Figura XI5 — a) Curvas de Gradientes de temperatura a lo largo del tiempo para una aleacion Al-15%Cu
(Experiencia 15). b) Gradientes de Temperatura en funcién del tiempo. Las lineas T, T;, Ts, Ts y Ty indican el
momento en que el frente de liquido pasa por la posicion de cada una de las termocuplas.
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Figura XI1.6 — a) Curvas de Gradientes de temperatura a lo largo del tiempo para una aleacion Al-33,2%Cu
(Experiencia 19). b) Gradientes de Temperatura en funcién del tiempo. Las lineas T;, T, v Ts indican el momento en
que el frente de liquido pasa por la posicién de cada una de las termocuplas.
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APENDICE XII: Posiciones de las interfases liquida y sélida

En las graficas de las Figuras XII.1 a XII.6 se muestran las curvas de variacién en la posicién de
la interfase liquida 6 L/(S+L) y la interfase solida 6 (S+L)/S como una funcién del tiempo. Las
lineas horizontales (indicadas con color azul) corresponden a los tiempos de solidificacién local
en las posiciones de las termocuplas.

9

Ly t, ¢

—— LAS+L)]
—(S+L)S

—4—TI

L/S+L)

POSICION DE LA INTERFASE (cm)

TIEMPO (minutos)

Figura XIL1 - Gréfica de las posicion de las interfases LAL+S) y (L+S)/S en funcioén del tiempo en que se
encuentran en cada termocupla durante la solidificacion para una aleacion Al-1%Cu (Experiencia 4).

" t
= 1] 6 t,
E 74
<
=
ﬁ 6-' l'
: L/S+L) s
5
= t
z .
44 |—&— L/(S+L)
5 i-+—SJ(S+L)
2 31 (S+L)/S |—t—T1
A ——T2
< 24 ——T4
= ——T5
8 14 +T6
0 T T p s s |
0 1 2 3 4 5 6 7 8
TIEMPO (minutos)

Figura XI1.2 — Grdfica de las posicion de las interfases L/(L+S) y (L+S)/S en funcién del tiempo en que se
encuentran en cada termocupla durante la solidificacion para una aleacion Al-1%Cu (Experiencia 5).
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POSICION DE LA INTERFASE (cm)

TIEMPO (minutos)

Figura XIL3 — Grafica de las posicion de las interfases L/(L+S) y (L+S)/S en funcién del tiempo en que se
encuentran en cada termocupla durante la solidificacion para una aleacion Al-4,5%Cu (Experiencia 10).
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e 2
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2 an |—=—T6

0 L] L] T 1
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TIEMPO (minutos)

Figura XI1.4 — Gréfica de las posicion de las interfases L/A(L+S) y (L+S)/S en funcién del tiempo en que se
encuentran en cada termocupla durante la solidificacion para una aleacion Al-4,5%Cu (Experiencia 11).
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Figura XILS5 — Gréfica de las posicion de las interfases L/(L+S) y (L+S)/S en funcién del tiempo en que se
encuentran en cada termocupla durante la solidificacion para una aleacion Al-15%Cu (Experiencia 15).
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Figura XIL.6 — Grafica de las posicion de las interfases LAL+S) y (L+S)/S en funcién del tiempo en que se
encuentran en cada termocupla durante la solidificacion para una aleacion Al1-33,2%Cu (Experiencia 19).
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APENDICE XllI: Determinacion de la velocidad de solidificacién local

Como se explicod en el Capitulo IV (seccion 4.15.2.), la velocidad de la interfase liquida "V, "
entre las termocuplas T, y T, se define como la pendiente de la curva de posicion de la interfase
en funcion del tiempo, la misma puede determinarse mediante la siguiente ecuacion.

Ax
VL—

- tz'tl

(XIILT)

De la misma forma la velocidad promedio de la interfase solida entre las termocuplas T y T, se
puede determinar mediante la ecuacion.

Vs (XII1.2)

et

La disposicion de las termocuplas en el interior del molde de vidrio se pueden observar
esquematicamente en la Figura XIII.1

Figura XIIL1 - Disposicion del sistema de termocuplas (tipo k) en el interior del molde de Borosilicato.

Despejando y ordenando las ecuaciones XIII.1 y XII1.2, se tiene que [1]:

Ax

Ax .
—+t,  (XIIL4)
Vs

t; =

e e e . S I
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Restando ambas se obtiene.

. Ax Ax .
tz"tz = (FL""{;S_) + tl-tl (XIII.S)
t2-t">=At; es el intervalo de tiempo entre el inicio y el fin de la solidificacién en la Ts.

t)-t’1=At, es el intervalo de tiempo entre el inicio y el fin de la solidificacién en la T).
Con esto se obtiene la velocidad de solidificacion local como:

ﬂtz‘Atl = ( 1 1 ) _ 1 6
Ax \vp v/ TV CXINLS)
VS * VL i~
= XIIL7
V Ve v ( )

Segun los valores de las velocidades de solidificacion local, se pueden presentar las siguientes
situaciones [1]:

a) Que la velocidad de solidificacion local sea infinita, esto indicaria que las velocidades
de las interfases son iguales.

b) Que la velocidad de solidificacion local sea nula, seria el caso en que una de las dos
velocidades de las interfases sea cero.

¢) Que la velocidad de solidificacion local sea positiva, en este caso la velocidad de la
interfase liquida es superior a la de la interfase solida.

d) Que la velocidad de solidificacion local sea negativa, seria el caso en que la velocidad
de la interfase solida sea mayor que la de la interfase liquida.
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APENDICE XIV: Velocidades de las interfases criticas

En los graficos que se presentan desde la Figura XIV.1 hasta la Figura XIV.6 se muestran las
velocidades de las interfases en funcion de las longitudes de las probetas para aleaciones de
composiciones hipoeutécticas. En las Figuras se puede observar el valor de la velocidad de la
interfase liquida critica, esto es, la velocidad de la interfase al momento en que se produce la
TCE.

_ 3
E' TCEpgom = £.95 cm .
g 3.0 VELOCIDAD DE LA INTERFASE CRITICA = 1,9 cm'min.
=
%15 ZONA DE
) TCE
E 1,0 _VELOCIDAD DE LA INTERFASE CRITICA
- n
:5 1.5 1
=
a y= 02730 !
'?: 1.0 R:= 0916 1 ' '
e | | |
. ] L] i
§ 0.5 1 | 1
1 ] ] .
= . . TCEprom
” ot .
0 1 2 3 4 5 o 7 8
POSICION (cm)
« INTERFASE L (5+L) ®INTERFASE (5+L) §

Figura XIV.1 — Velocidad de la interfase versus la posicion en la probeta para una aleacion Al-1%Cu (Experiencia
4).
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_______________ o
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R - 0802 ;4
0.5 I 1 |
: : I TCE
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0,0 1 LH .
0 1 2 3 4 S 6 7 8
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* INTERFASE L/(S+L) ® INTERFASE (S+Ly/S

Figura XIV.2 — Velocidad de la interfase versus la posicion en la probeta para una aleacion Al-1%Cu (Experiencia
5).
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Figura XIV.3 — Velocidad de la interfase versus la posicion en la probeta para una aleacion Al-4,5%Cu
(Experiencia 9).
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Figura XIV.4 — Velocidad de la interfase versus la posicién en la probeta para una aleacion Al-4.5%Cu
(Experiencia 11).
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Figura XIV.5 — Velocidad de la interfase versus la posicion en la probeta para una aleacion Al-15%Cu (Experiencia
15).
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Figura XIV.6 — Velocidad de la interfase versus la posicion en la probeta para una aleacion Al-33,2%Cu
(Experiencia 19).
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APENDICE XV: Valores de microdureza versus el tamafio de los
espaciamientos dendriticos secundarios

Desde la Figura XV.I hasta la Figura XV.3 se presentan en el eje de las ordenadas los valores
correspondientes a la variacion de los valores de microdureza y en el eje de las abscisas los
valores de los espaciamientos dendriticos secundarios "A;" para aleaciones Al-1%Cu, Al-
4,5%Cu y Al-15%Cu. A cada una de las Figuras se le adjunta una Tabla, donde se puede
observar el error cometido en la medida de los valores de HV "eyy" para cada una de las
aleaciones.

Sﬂ -
Equation y =a*x"b
1| Adj. R-Square 0,50218 u
45
1 / Tabla 15.1
- 40 HV env
E | _(Eg/mmz) (kg/mm°)
§, - S 40 1,65
= " HVws )y I 42 1.8
= ' K
= 425 1.9
. 46.8 2,05
25
20 ¥ T J T Y T v T v T v H v T ¥ 1
8 85 9% 95 100 105 110 115 120
A (um)
a)

L. —————————— ]
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47 4
|| Equation y =a*x"b
46 -4 | Adj. R-Square 0,85887 @
45 - Tabla 15.2
44-' Hv 2. . €nv 2
~ [ (kg/mm’) | (kg/mm°)
-t 40,2 1.6
} | 41,1 1,7
‘;" 27 40,4 1.7
a1 45,8 2
40
39 4
38 Y T ¥ T i T v T v T ¥ T ¥ 1
85 90 95 100 105 1o 115 120
Ay (um)

b)
Figura XV.1 — Microdureza Vickers versus el espaciamiento dendritico secundario para aleaciones Al-1%Cu. a)
Experiencia 2. b) Experiencia 3.
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3 Adj. R-Square

y =a*x"b
0,49419
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Tabla 15.4
HV eny
| (kg/mm’) | (kg/mm’)
74.5 4.25
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79 4.6
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b)

Figura XV.2 — Microdureza Vickers versus espaciamiento dendritico secundario para aleaciones Al-4,5%Cu. a)

Experiencia 7. b) Experiencia 8.
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70

¢s | | Equation y = a*x"b
1/Adj. R-Squar 0,67417
. Tabla 15.6
64 HV ) eyv
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NE 2 " HVws.}y l 154 12,6
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> &g 169 14,5
= ! W 169 14,5
] 175 15.25
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Figura XV.3 — Microdureza Vickers versus espaciamiento dendritico secundario para aleaciones Al-15%Cu. a)
Experiencia 12. b) Experiencia 14.
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APENDICE XVI: Valores de microdureza versus el tamafio de los granos

En las graficas que se muestran a continuacion (ver Figuras XVI.1 a XVI.4) se presenta la
relacion entre los valores de la microdureza Vickers medidos y los tamafios de granos "g" en las
zonas de estructura columnar (color azul) y equiaxial (color verde). En las Tablas 16.1 a 16.9 se
indican los eyy determinados en la medicion de los valores de HV.

50..
45 -
- h—-ﬂ
40 -
| I Tabla 16.1
35 S HV eny
= 50 | (kg/mm’) | (kg/mm’)
g j 35.3 1.4
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> 20 - EQUIAXIAL 42,9 1.85
- 42.4 1.8
15 -
10 -
5.
0 ] L] ] L I 1 ¥ ] L T By ¥ b ] ¥ 1
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- 204
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Figura XVIL.1 — Microdureza Vickers en funcion del tamafio de grano para aleaciones Al-1%Cu. a) Experiencia 1.
b) Experiencia 2. ¢) Experiencia 3.
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Figura XIVL.2 — Microdureza Vickers en funcién del tamafio de grano para aleaciones Al-4,5%Cu. a) Experiencia

6. b) Experiencia 8.
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Figura XIVL.3 — Microdureza Vickers en funcién del tamafio de grano para aleaciones Al-15%Cu. a) Experiencia
12. b) Experiencia 13. ¢) Experiencia 14.
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Figura XIVI.4 — Microdureza Vickers en funcion del tamafio de grano para una probeta de composicion eutéctica
(Experiencia 17).

A S S
Pigina 216

Apéndice XVI



APENDICE XVII: Relacién entre los espaciamientos dendriticos
secundarios y los tamafos de los granos

A continuacién se presentan las medidas de los valores de los espaciamientos dendriticos
secundarios “A,” versus el tamafio de grano “g” (ver desde la Figura XVII.1 hasta la Figura
XVIL.3), las medidas se realizaron en las zonas de estructura columnar (sefialado con color azul),
de TCE (sefialado con marrén) y equiaxial (sefialado con color verde) para todas las
concentraciones estudiadas.

90 -
ss - | Model Polynomial
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Figura XVILI1 — Curvas de espaciamientos dendriticos secundarios como una funcién del tamafio de los granos
para una aleacion Al-1%Cu. a) Experiencia 4. b) Experiencia 5.
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9%

Figura XVIL2 — Curvas de espaciamientos dendriticos secundarios como una funcién del tamaiio de los granos
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Figura XVIL3 — Curvas de espaciamientos dendriticos secundarios como una funcién del tamafio de los granos
para aleaciones Al-15%Cu (Experiencia 12).
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APENDICE XVIII: Errores en la determinacion de las velocidades de las
interfases y de los gradientes de temperatura

XVIII.1. Error en la determinacion de la velocidad de la interfase
liquida “v,”

Segun lo expuesto en el Capitulo IV (seccion 15.2) la velocidad de la interfase liquida se define
de la siguiente manera:

v, = (XVIIL1)

donde:

- V- Velocidad de la interfase liquida (cm/min).

- Ax - Distancia entre termocuplas (cm).

- t-t)- Intervalo de tiempo en el cual la interfase liquida pasa entre dos termocuplas
adyacentes.

El error en la medida de las V;. se determin6 por la suma de los efectos producidos en las
medidas de las distancias entre las termocuplas y en la determinacién del tiempo en el que la
interfase liquida pasa entre dos termocuplas adyacentes. De esta manera, se considera que:

- el error de apreciacion en la medicion de la distancia entre termocuplas (Ax=1,5 cm),
que esta dado por:

€ap = 0,1 cm (XVIIL2)
- El error en las medidas de tiempo, correspondientes al adquisidor de datos es igual a:
e =016min=10s (XVIIL3)

Es decir, que el error total en la medida de las velocidades de las interfases es igual a:

AV, eqp " e _0lcm 0,16 min (XVIIL4

VL-—].,SCTn tz—t1_1,5c‘m tz_‘tl .)
AV, =V (0,1 cm x 0,16 min) VIILS
ol 1,5 cm tz = tl (X ’ )

XVIIIL.1. Error en la determinacion de los gradientes de temperatura
“GL"

El error en la determinacion de las medidas de temperatura se realiz6 de la misma manera que en
el item anterior. Considerando la suma de los efectos causado por el error producido en las
mediciones de las temperaturas mas el error producido en medicion de las distancias entre las
termocuplas (e,, = 0,1 cm).

El error en la medicion de las temperaturas esta dado por [1]:

e ——
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AT = M=05°C (XVIIL6)
T dn -1 "7 '

Es decir que el error en las medidas de los gradientes de temperatura esta dada por:

AG, emp A(Ti_,—T) 01cm 1
- = + XVIIL7
GL 1,5em * Ti—l - Tl' 1,5 cm Ti—l - Tf ( )
AG, =G (0’1 L : ) XVIILS
L= \1,5em T, -T; ( -5)

e e e ——— e
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