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FIRST STUDIES ON COLUMNAR-TO-EQUIAXED TRANSITION IN ALUMINUM-SILICON-COPPER
AND ALUMINUM-COPPER ALLOYS

In the present work the results of the temperature gradient measurements ahead of the
solid-liquid interface in Aluminum-Silicon-Copper and Aluminum-Copper alloys unidirectionally
solidified during the columnar-to-equiaxed transition (CET) are presented. The conditions of
solidification resulted in structures with different positions of transition. The gradientes and
solidification velocities were analysed as a function of parameters such as alloy composition
and cooling rate.

KEYWORDS: directional solidification, columnar-to- equiaxed transition (CET), Al-Si-Cu
alloys, Al-Cu alloys.

En el presente trabajo se presentan los resultados de las mediciones de gradientes térmi-
cos adelante de la interfase solido-liquido en aleaciones Aluminio-Silicio-Cobre y Aluminio-
Cobre solidificadas unidireccionalmente durante la transicion de estructura columnar
equiaxial (TCE). Las condiciones de solidificacion resultaron en estructuras con diferentes
posiciones de transicion. Se analizaron los gradientes y las velocidades de solidificacion en
funcion de los parametros del proceso como ser la composicion de la aleacion y la velo-
cidad de enfriamiento.

PALABRAS CLAVES: solidificacion direccional, transicion de estructura columnar a equiaxial
(TCE), aleaciones Al-Si-Cu, aleaciones Al-Cu.
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@ INTRODUCCION

En trabajos previos se han presentado |os resultados
obtenidos del estudio de la transicion de estructura
columnar a equiaxial en aleaciones Plomo-Estafio [1-5].
Se analiz6 lainfluencia de parametros tales como la po-
sicién delos frentes de solidificacion paralas temperatu-
ras liquidus y solidus de no equilibrio, la velocidad de
enfriamiento del liquido y el gradiente de temperaturaen
latransicion de estructura columnar a equiaxial.

En el presente reporte se analiza lainfluenciade los
pardmetros citados en el estudio de la transicion de es-
tructura columnar aequiaxial en aeaciones Al-10%wtSi-
2.5%wtCu y Al-2%wtCu. Los resultados se presentan y
discuten a continuacion.

METODOLOGIA EXPERIMENTAL

El crecimiento direccional de las aleaciones en estu-
dio tiene como objetivo establecer € proceso de solidi-
ficacion con control de direcciény lavelocidad de soli-
dificacién, y también el perfil de temperaturas en la
interfase solido liquido dentro de ciertos limites.
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Tal proceso fue realizado en un horno de solidifica-
cién direccional tipo Bridgman-Stockbarger vertical, que
consta de una unidad de calentamiento, sistemas de con-
trol y de adquisicién de temperaturas, y un sistema de
traslacién de las muestras a que se le afiadié un sistema
de extraccion cal6rica direccional. El equipamiento se
puede observar en laFigura 1.

Launidad de calentamiento esté constituida por una
bobina de induccion con geometriaen espiral, de 100.0
mm de didmetro y 108.0 mm de altura. Con €l fin de au-
mentar la velocidad de solidificacion, como también el
gradiente térmico en lainterfase de solidificacién durante
el crecimiento direccional, se refrigerd la parte inferior
de lamuestra afiadiendo un cilindro de cobre de 60.0 mm
de diametroy 120.0 mm de atura con entraday salidade
agua.

L as termocuplas de control del horno de solidifica-
cion direccional, asi como también las utilizadas en la
medicién de temperaturas, son del tipo K, con didmetro
externo de 1.8 mm.

L as probetas obtenidas por solidificacién direccional
se prepararon a partir de la obtencion de barras cilindri-
cas con un diametro externo de 14.0 mmy unaalturade




180.0 mm con aproximadamente 78.0 gr por fundicion en
molde de acero. Para el procesamiento por solidificacion
direccional cadabarrarecibid seisorificios de 3,0 mm de
didmetro por 7.0 mm de profundidad, distanciados 20.0
mm uno de otro y posicionados a partir de 45.0 mm des-
de la base de la barra. Para la proteccion y posiciona-
miento correcto de las termocuplas cada orificio fue re-
vestido con pasta refractaria. Las muestras cilindricas
se insertaron en tubos de alimina con didmetro interno
de 16.0 mmy 200.0 mm dedtura. Delamismaformaque se
efectud en las muestras cilindricas, se perforaron los tu-
bos apropiadamente en |os mismos puntos para el posi-
cionamiento de las termocuplas en forma horizontal.
Luego de la solidificacion direccional se cortaron las
probetas en direccién longitudinal, se pulieron con lijas
de diferentes granulometrias y se atacaron quimicamen-
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te. Las probetas de aleacion Al-10%wtSi-2.5%wtCu se
atacaron con reactivo Keller concentrado, conteniendo
15 volUmenes de HNO,, 10 volUmenes de HCI, 5 volu-
menes de HF, 70 volUimenes de H,O a temperatura am-
biente. Las probetas de a eacidn Al-2%wtCu se atacaron
con solucion para macrografia de al eaciones con tenor
menor que 10%wtCu, conteniendo 15 ml HF, 4.5 ml
HNO,, 9.0 ml HCl y 271.5ml H,O.

Se determinaron las posiciones en las que ocurrié la
transicién de estructura columnar a equiaxial en las
probetas, las que se presentaron entre 3.5 cmy 7.5 cm
desde la base.

En laFigura 2 se observalaposicion delatransicion
de estructura en algunas probetas cilindricas rectas con
aleacion Al-10%wtSi-2.5%wtCu y con aleacion Al-
2%wtCu.
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FIGURA 2: Macrograffas correspondientes a probetas de distintas aleaciones. (a) Experiencia N°2. Al-10%wtSi-2.5%wtCu. (b) Experiencia N°4.Al-

2%WwtCu
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Se puede apreciar en laFigura2 (a) y (b) quelaTCE
no ocurre en unalinea sino en una zona de transicion del
orden de 1 cm o mayor.

RESULTADOS EXPERIMENTALES

Determinacion de las temperaturas /iquidusy
solidus

Mediante andlisistérmico diferencial (DTA) se deter-
minaron las temperaturas liquidus y solidus de las alea-
ciones preparadas. En la Figura 3 se observan los resul-
tados obtenidos para la Experiencia N° 4 con aleacién
Al-2%wtCu.

A fin de asegurar un mejor contacto entre la
termocupla del equipo de medicion (DTA) y lamuestra
colocada, se realizé un programa de medicién con dos
calentamientosy dos enfriamientos [6, 7]; €l primer ca-
lentamiento desde temperatura ambiente hasta 750°C, €l
primer enfriamiento desde 750°C hasta 350°C, ambos
con unavelocidad de 10°C/min; €l segundo calentamien-
to desde 350°C hasta 750°C, y luego el enfriamiento fi-
nal desde 750°C hasta temperatura ambiente, ambos con
una velocidad de 5°C/min. Para obtener los valores de
temperaturaliquidus, T, =642.85°Cy temperatura solidus,
T.=619.90°C se tomaron las secciones de la Figura 3
correspondientes al segundo calentamiento y segundo
enfriamiento.

L os resultados obtenidos estan dentro de lo que pre-
dice el diagrama de fases para la aleacion Al-2%wtCu,
T,=655°Cy T_=621.1°C [8]. Similar procedimiento se
sigui6 con las otras al eaciones preparadas.
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FIGURA 3: Analisis térmico diferencial (DTA). Experiencia N° 4. Al-2%wtCu

Velocidades de enfriamiento

L as velocidades de enfriamiento en estado liquido de
la aleacion se determinaron tomando |os val ores prome-
dios de las pendientes de las gréficas de temperatura ver -
sus tiempo para cada posicion de termocupla, utilizando
la misma geometria cilindrica para efectuar la compara-
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cién. EnlaFigura4 se observalavariacion de latempera
turaen funcion del tiempo registrada por cada termocupla
en dos experiencias distintas: (a) con aeacion Al-
10%wtSi-2.5%wtCu. ExperienciaN° 2y (b) con deacion
Al-2%wtCu. ExperienciaN°® 4.

(@

850

800 e
o \ —T2(caL)
3_/750 \\ s T 3(T CE)
< 700 \\\\ TA(EQUIAX)
S 650
< 600 I \\\
S 600 g
i gpg [rremeeet
w 500
,_

450

400 : : : : : :

0 100 200 300 400 500 600 700
TIEMPO (Segundos)
(b)

800

750
& 700 |
£ 650 |
P 600
% 550 { | emm———T1(COL)
E 500 | =——T2(TCE)
= 450 1 —T 4(EQUIAX)

e T 6 (EQUIAX)
400 . : f
200 300 400 500
TIEMPO (Segundos)

FIGURA 4: Curva de enfriamiento. (a) Experiencia N° 2. Aleacion Al-
10%W1Si-2.5%WtCu. (b) Experiencia N° 4. Al-2%wtCu

Larespuesta de las termocuplas ubicadas en la zona
columnar es diferente alade las termocuplas ubicadas en
la zona equiaxial; las termocuplas de la zona equiaxial
miden una recal escencia no detectada por las termocu-
plas de la zona columnar de las probetas; € valor numé-
rico se aprecia en la Ultima columna de la Tabla 1 para
distintas experiencias.

Un resumen de las vel ocidades de enfriamiento calcu-
ladas en las distintas experienciasy las longitudes prome-
dio de las zonas columnares, medidas a partir de la base
de las probetas para cada una de las experiencias, tam-
bién se observaen laTabla 1. Comparando los valores de
velocidades de enfriamiento en € liquido y de longitudes
maximay minimade la zona de TCE paralas dos expe-
riencias con aleacion Al-2%wtCu, se puede apreciar que
amedida que aumentalavelocidad de enfriamiento en el
liquido, aumentan las longitudes méximay minimade la
zona columnar.



Tabla 1: Temperatura /iguidus (T). temperatura so//dus (T,), Velocidades de enfriamiento
del liguido (V.E.LIQ.) y del solido (V.E.SOL.), posiciones de la TCE minima (TCE MIN.) y

maxima (TCE MAX.), gradientes criticos (G.) y valores de recalescencia (REC.) obtenidos a
partir de las curvas de temperatura versustiempo.

I e R T e R ] NG
1 | A-10%Si-2.5%wWtCu 585.8 578.5 - - 37 4.3 - -
2 | A-10%Si-2.5%wtCu 585.8 578.5 0.597 0.472 4.8 5.1 0.489 0.63
3 A comercial 658.5 642.5 1.849 1.367 4.5 7 1.125 225
4 Al-2%wtCu 642.8 619.9 1.445 1.169 35 5.4 -3.890 0.69
5 Al-29%wWtCu 642.8 619.9 1.668 1.417 5.8 7.7 -1.719 0.28

Velocidades de solidificacion

Las velocidades de solidificacion se determinaron a
partir delostiempos deinicioy defin delasolidificacion
y apartir de las posiciones de las termocuplas. Con los
datos obtenidos se elaboraron gréficos de posicion de la
interfase en funcion del tiempo para cada termocupla o
velocidad de solidificacion, como se muestraen laFigura
5 para dos experiencias distintas.

Se observa en ambos casos un desplazamiento uni-
forme delainterfase, delamismaformaqueen e caso de
Pb-Sn[1,2].

A partir de las gréficas de posicion de lainterfase en
funcién del tiempo (Figura 5) se determinan los valores
de velocidades de las interfases liquida y sélida. En la
Figura 6 se grafican las velocidades de lainterfase liqui-
da(V )y solida(V); sepuede apreciar un aumento dela
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FIGURA 5: Posicion de la interfase versustiempo durante la solidificacion de una aleacion. (a) Experiencia N° 2. Aleacion Al-10%wtSi-2.5%wtCu. (b)
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FIGURA 6: Velocidades de las interfases liquida (V,) y solida (V). (@) Experiencia N° 2. Aleacion Al-10%wtSi-2.5%wtCu. (b) Experiencia N° 4. Al-2%wtCu
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velocidad de lainterfase liquida respecto ala sdlidayy,
ademés, que la TCE ocurre cuando la velocidad de la
interfase liquida incrementa su velocidad. Los valores
numeéricos de vel ocidades de ambas interfases se presen-
tanenlaTabla 2.

Laposicién de lainterfase en funcion deladiferencia
de tiempos para cada termocupla durante la solidifica-
cion permite determinar la velocidad de solidificacion
local (V ); lamismaexpresaunarelacion entre las velo-
cidades de lasinterfases liquiday sdlida de acuerdo con
lasiguiente expresion [2]:

— VS*VL

Vg =S —-L (1)
RVAERVA

Analizando laexpresion (1) setiene que:

i) Si las velocidades de las dos interfases son iguales,
laV tiendeainfinito, V =V _ P V  ® ¥

i) SiVy >0Ppb lainterfase del liquido se mueve
mas rapido que ladel sdlido.

iii) S Vg <0P lainterfase del solido se mueve mas
répido que ladel liquido.

iv)SV, =b V =06V =0.

En laFigura7 se presentan las gréficas de laveloci-
dad de solidificacion local (V) para dos experiencias
ditintas.

Se puede apreciar en laFigura 7(a) que entre las po-
siciones de las dos primeras termocuplas la vel ocidad
V esnegativa; esto estaindicando que en ese lapso de
tiempo la interfase s6lida avanza mas rapido que la
interfase liquida (ver las pendientesde V y V enlaFi-
gura 6(a), en las otras posiciones de las termocuplas, la
V, esmayor quelaV . EnlaFigura6(b) laVg essiem-
pre positiva, indicando que en esta experiencia V| es
siempre mayor que V.. En la Tabla 2 se presentan los
valoresdeV ,V,y V4 obtenidosen las cinco experien-
cias analizadas. Los resultados de las Figuras 5 a 7 son
similares alos obtenidos en aleaciones Pb-Sn [1-5].

LosvaloresdeV, resaltadosen laTabla 2 correspon-
den alosvalores criticos, esto es, cuando ocurre |la TCE,
Ios mismos son mayores que |os obtenidos en aleaciones
Pb-Sn, los cuales fueron del orden de 0.01 cm/seg.
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FIGURA 7: Velocidad de solidificacion local (v, ). (a) Experiencia N° 2. Aleacion Al-10%wtSi-2.5%wtCu. (b) Experiencia N° 4. Al-2%wtCu

Tabla 2: velocidades de las interfases liquida (V) y sélida (V) y velocidad de

solidificacion local (V)

N° Aleacion V, (cm/seg) V, (cm/seg) Vs, (cm/seg)

V1 V2 V3 V1 V2 V3 VL1 vV, 2 V3
2 | A-10%Si-2.5%wtCu|  0.026 0.048 0.111 0.027 0.036 0.060 -1 0.144 0.133
3 Al comercial 0.100 0.100 0.248 0.061 0.051 0.105 0.159 0.111 0.183
4 Al-2%wWtCu 0.900 0.09 0.444 0.124 0.047 0.144 0.144 0.096 0.215
5 Al-2%wWtCu 0.046 007 013 0.047 0.075 0.148 -1.486 -1.13 -1.075
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Gradientes de temperatura

Los gradientes de temperatura para cada par de
termocupl as contiguas se calculan como el cociente en-
tre ladiferenciade temperaturas aladiferencia de distan-
cias entre termocuplas. Si el error promedio en la medi-
cion delastemperaturas esde DI’ @0,5°C y €l error pro-
medio en lamedicion delasdistanciasesDX = 0,1 cm €l
error en el gradiente medido sera

2G=—C 004G
T.-T,

i-1 i

)

En laFigura8 se puede observar lagréficade varia-
cion de gradientes en funcion del tiempo para dos expe-
riencias distintas, con Al-10%wtSi-2.5%wtCuy con Al-
2%wtCu.

Vemos que en ambos casos y para sistemas de alea-
ciones diferentes, cuando ocurre la TCE, € gradiente de
temperatura adel ante de lainterfase alcanza val ores mi-
nimos, y en las experiencias con Al-2%wtCu alcanza
valores negativos de hasta—3.89°C/cm, como se puede
apreciar enlaFigura8(b) y enlaTabla 1.

Estos resultados coinciden con los abtenidos previa-
mente en aleaciones Pb-Sn [1-5] y con los obtenidos re-
cientemente por Gandin [9] en aleaciones Al-Cu.

RESUMEN Y CONCLUSIONES

En resumen, los principal es resultados pueden enun-
ciarse como sigue:

1) El sistema de medicién de temperaturas permitio
determinar los gradientes de temperaturaen € liquido y
en el solido durante la solidificacién.

2) En ambos casos y para sistemas de a eaciones di-
ferentes, cuando ocurre |la TCE, € gradiente de tempera-

tura adelante de lainterfase alcanza valores minimos, y
en las experiencias con Al-2%wtCu alcanza val ores ne-
gativos de hasta—3.89°C/cm. Estos resultados coinciden
con |os obtenidos en aleaciones Plomo-Estafio.

3) El valor del gradiente critico es independiente de
la concentracion de soluto y del sistema de aleacién.

4) En aeaciones Al-2%wtCu, a medida que aumenta
la velocidad de enfriamiento en el liquido aumenta la
longitud de la zona columnar.

5)Los valores de vel ocidades de interfase critica son
del orden de 0.048 cm/seg para Al-10%wtSi-2.5%wtCu
y entre 0.07 cm/seg a 0.9 cm/seg para Al-2%wtCu.

6) En las experiencias se observo recalescenciaen las
posiciones de las termocuplas ubicadas en la zona
equiaxial de las probetas con valores entre 0.28°C y
2.25°C.

7) Latransicion de estructura columnar aequiaxial no
es abrupta, sino que se produce en forma gradual, obser-
vandose en |as probetas una zona de TCE del orden de
un cm 0 mayor. °
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