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SINOPSIS

En este trabajo se describe el efecto de un refinador de grano

de fabricacidén comercial sobre aluminio de pureza comercial.
‘ Se hace también una recopilacién bibliogridfica de las diferen-

tes teorias de refinamiento de grano reportadas en la literétura.

Se partid de lingote comercial de aluminio al cual se le agre-
garon cantidades preestablecidas de la solucidn sélida refinadora
de grano de fabricaéién comercial y en forma de pastillas.

Se estudiaron variables tales como: temperatura de colada, tem-
peratura del baijio y tiempo de permanencia.

Usando el anilisis metalogrdfico se evaluaron las macroestruc-
turas.

Los resultados muestran que efectivamente una aleacién de B y
Ti actiia como refinador de grano.

También se observs diferentes formas y tamaifios del grano, estb
~dependiendo de la cantidad de refinador de grano agregado, de la

temperatura a la cual se agregd y del tiempo de permanencia.




1 INTRODUCCION

El objetivo de este trabajo es estudiar el efecto de algunas
variables pricticas sobre el refinamiento de grano en aluminio y
por otro lado presentar una recopilacidn bibliogrdfica de las teo-

rias reportadas en la literatura sobre los mecanismos de refina-

cidn.

Entre las no muy grandes alternativas para las diferentes téc-
nicas de refinamiento de grano, la utilizacidén del B y el Ti es una
de ellas. En este caso, la sustancia s6lida utilizada es de fabri-

cacidn comercial bajo el nombre de Nucleant 75,

Esta técnica de refinamiento de grano es de gran utilidad y
dadas las mejorias que se obtienen en el material, al cual provee
de una mejor combinacidn de las propiedades mecdnicas a las tempe-

raturas normales de trabajo.

Dependiendo de las condiciones de refinamiento de grano es
posible obtener diferentes estructuras, las cuales estdn relacio-

nadas directamente con la temperatura Yy con el tipo de refinamien-

to.

El refinamiento de grano se realizd siguiendo literalmente

esta ruta: fundido, refinamiento, agitacidn, desgdsificado y

vaciado.




2 RETROSPECTIVA BIBLIOGRAFICA
2.1 SOLIDIFICACION

La‘solidificacién es la transformacidn del estado liquido al
s6lido de algin determinado material. Este proceso se lieva a cabo
por la nucleacidn y crecimiento de una nueva fase.

Es tal vez, la mds importante de las transformaciones de fase,
ya que, casi todos los metales deben sufrirla.

Dépendiendo de la forma de solidificacidn serdn las propieda-

des mecdnicas finales, de alli su importancia.
2.1.1 NUCLEACION

La nucleacidén es el primer paso hacia la solidificacidn, co-
mienza cuando en el metal liquido se forma un nificleo sdlido como
respuesta a una fuerza impulsora que provoca el cambio de una po-
sicién de equilibrio a otra. Esta fuerza impulsocra es el cambio en
la energia libre del sistema. '

Cuando consideramos el desarrollo de una microestructura, un
.equilibrio que implica mds de una fase, se dice que existe un equi-
librio heterogéneo. La energia libre, G, de una fase componente es-
ta definida por:

' G = H = TS teeevenmeeroneneneannan ()
donde: H es 1a entalpia, T la temperatura absoluta y S la entropia.

Para la mayoria de los sistemas metalirgicos, la presién pue-

de ser considerada constante, de tal modo que:



aG = - s
¥ b = cte

lo cual nos indica que, la energia decrece con el incremento de la
temperatura.

' Las diferentes fases de un metal puro es mostrada esquemitica-
mente en la figura 1, con variacién en su energia libre.

El cambio en 1la energia libre en la transformacidn, a tempe-
ratura constante, de una fase a otra estd dado por: ‘

AG = AH - T AS

Dos fases sevencuentran en equilibrio cuando AG = 0, esto de-
fine en el equilibrio el punto de fusidn, Tg, y el punto de ebulli-
cidén, Te, a otras temperaturas, la fase de equilibrio es la que
tiene un minimo de energia libre; AG, la diferencia entre las ener-
gias libres proviene de la fuerza que impulsa la transformacidn de
una fase a otra.

Con aleaciones binarias, la energia libre puede variar con el
uso de diversas composiciones. Las curvas de energia libre para las
'fases componentes se mueven relativamente con los cambios de tempe-

ratura.
' Para la transformacién de un liquido a s8lido, el cambio de
energia libre de volumen es:
AGy = G3 - Gg )
; “donde G ¥y Gg son las energias libres del liquido y s6lido respec-
tivamente. Sustitﬁyendo los términos anteriores en la ecuacidn (1)

se obtiene:

AGy = (Hy - Hg) - T (S1 - Ss)
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v Si suponemos que la dependencia de la temperatura es pequeila

Eén‘los cambios de entalpia y entropia, entonces:
Hy3 -~ Hg = Lf
 ;&pnde‘Lf es el calor latente de fusidn. En el punto de fusién en
‘ei eduilibrio, donde AG es cero, 1la entropia de fusidén esti dada
vporé v
L¢

B 51t Sst
" de ese modo:

Acy, = Lg (1 - /Tg

Le AT
v T; . (2)

2.1.2 NUCLEACION HOMOGENEA

La teofia cl&sica de nucleacién fue desarrollada por Volmer y
Webef1,>y mas tarde Becker y D6ring2 continuaron con la coﬁdensa-
© .cién de‘un vapoy pur6 para formar un liquido. Esta teoria considera
la formacidén de una fase por la agregacién de componentes de otra
fase sin cambios de composicidén y sin estar influenciado por impu-
rezas o.por superficies externas,

Considerando los cambios de energia libre que ocurren, si un
"embrién esférico séli&o estd formado dentro de un liquido uniforme.
"Primero, habri un cambio en 1la energia libre asociada con la dife-
. réncia en la energia libre de volumen de los étomb; en el s6lido y

‘en el liquido. Segundo, habrd un término introducido debido a un

s nimero de dtomos que se encuentran en la regidén de transicidn en-



~entre el liquido y el sélido. Esos itomos estardn en un estado de
alta energia y serdn el origen de la energia libre de superficie
‘del embriédn.

Para un embridn esférico de‘radio r, el cambio total en la

.energia libre, AG, estid dada por:

aG = W2+ (4/3)Tr3 A6, tiiiiiiiiiiiiiieael. (3)

bdonde lAlc es la energia libre de superficie (erg.cm'z),AGv es el
cambio de energia libre de volumen (erg.cm's). Arriba del punto de
fusidn AG,,, es positivo y abajo es negativo. La variacidén de las
diferentes energia libre abajo del término Ty y el cambio total en
energia’libre se muestra en la figura 2. Cualquier embridn que se
forme arriba de Ty desaparecerd répidamente, ya que en éste la fa-
se liquida es mds estable que la fase sd6lida por tener menor ener-
<gia libre, en estas condiciones 4G, es positivo. Si la temperatura
" del fundido cae por abajo de Tg en un pequefio AT, se encuentra que
ei émBrién formado tiende a fundirse nmuevamente, a pesar de que
'éhora la‘energia libre del liquido es mayor que la del sélido y
que AG, es negativo. La causa.de lo anterior radica en la energia
libre superficial adicional que poseen los cristales pequefios y de
la cual carecen los cristales similares pero mids grandes (con ra-“
diog mayores de 10m). Con lo que podemos concluir que la tempera-
tura de fusién de particulas pequefias, es menor que la de particu-

las grandes.

Por otro lado, abajo de Tg cuando el embridn alcanza su tama-

“fio critico con un radio r*, en el cual (3 (AG)/dr) = 0, es igual-



“’mente probable .que pueda desaparecer o crecer como niicleos estables.

'~ Asi, las particulas que para un AT dado tengan r menor que r* se

llaman embriones y las que tengan r mayores que r* se llaman nucleos.
Diferenciadando la ecuacién (3) y tomando en cuenta el signo de

AGV, encontramos una ecuacién para r*, asi:

2
r* = -ﬂ%’-c- R '3

sustituyendoAla ecuacién (2) en (4), tenemos:

2¥c T¢

* —_—
T Lr AT P N -3 |

El cambio de energia libre, AG, puede ser determinada intro-

duciendo (5) en (3);

16T 3 Tg2
A*=-——-——1°——2—f— A (3
3(Lg AT) .

La ecuacidn anterior muestra que a mayores sobreenfriamientos,
.menor serd la fluctuacién en la energia libre necesaria para formar

un niicleo de tamafio critico.

2.1.3 VELOCIDAD DE NUCLEACION

Originalmente, Becker’ estudio la velocidad de nucleacidn, I,
en sistemas tales como la transformacidn liquido-sé6lido. La veloci-
dad de nucleacidn entendida como una combinacidén de la probabili-

dad de tener un itomo que se agregue a los embriones-niGcleos, fue



;gs;hdiada'més tarde por Turbull ¥y Fisher? quienes obtuvieron la si-
guiente ecuacién
tem ¥ 3 T2

1= NKT
3 LgZ (AT)Z kT

AG
“h-exp (- ¢ ) exp (- ) S 42 |

'd§nde N es el nimero total de dtomos, h es la cte de Planck, AG, es
7'15'eneigia de activacidén a través del limite de separacidn de las
faées, k es 1a cte de Boltzmann, los demfis simbolos han sido defi-
: nidos anteriormente. La ecuacidn (7) nos indica que la velocidad de
nucleacidn serd aproximadamente sensitiva al subenfriamiento AT. Es-
ta velocidad de nucleacidn serd dependiente del tamafio del sistema
- que se esté estudiando.

Se encontrdé que hay una temperatura en la cual, la velocidad
de nucleacidén se incrementa ripidamente, (£fig. 3).

La sustitucién de los términos en la ecuacidn de I, indican
que a subenfriamientos de aproximadamente 0.2 Tg, son los espera-
dos para la nucleacidn homogénea de s6lidos. Esto ha sido verifica-
do experimentalmente para muchos metales. »

‘ En este subenfriamiento, el radio critico es aprdéximadamente
1077 em Y el nicleo debera contener aprdéximadamente 200 dtomos.

Oriani y Sundquist,5 han demostrado que para muchos metales
sobreenfriados de mds de 10°C, serd suficiente para promover la
formacién de embriones con el arreglo de la estructura liquida. La

estructura del liquido, también tiene un efecto directo sobre el

Ac

as la difusidn y en la energia interfacial liquido—cristalxac.
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2.1.4 NUCLEACION HETEROGENEA

La mayoria de los fendmenos de solidificacién, préicticamente
.se 1llevan a cabo con subenfriamientos menores que aquellos predichos
- por 'la teoria de la nucleacidn homogénea. Por ejemplo, ya que sub-
enfriamiéntos del orden de 0.2 Tg (aprox. 200°C para muchos meta-
les) deberian ser esperados en 1la solidificacidn de metales puros;
_se encontrd experimentalmente, que muchos metales fundidos nuclean

a temperaturas sblo de muy pocos grados abajo del punto de fusidn.

_Esta discrepancia es atribuida a la presencia de una superficie

dispuesta en contacto con el liquido. La nucleacidn es considerada
heterogénea y se lleva a cabo sobre la superficie que contiene al
metal fundido o en las particulas presentes en el sistema puede
-ocurrir la nucleacidén en algunos sitios preferenciales existentes.
La teoria ha siao'desarrollada por Turbu116 seguido por Vol-
mer?’ para el caso simple en el cual, una capa esférica de sdlido
se forma sobre un sustrato planar, (fig. 4). Un factor critico es
el ingulo de contacto ®. Para una capa esférica como la mostrada,

el volumen y el drea de superficie, estard dada por:
Volumen = %nhz(:’:r - h) = %—'ﬂrs (2 - 3cosO+ cosse)

‘Area de 1a superf1c1e = 2N0rh = Zﬂrz(l - cos 0)

Bajo cond1c1ones estables, el dngulo de contacto 9, es una fun-
cidn de las energias de superficie de la interfase liquido-cristal
{1

sustrato ahls, o sea:

c» la interfase cristal-sustrato Xzs, y la interfase liquido-
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Cos @= 15 I &3
: 1c

Esto puede ser probado usando el método de desplazamiento vir-
i tual, mostrado en el apéndice 1.

Siguiendo un procedimiento similar al de la teoria de nuclea-

.. ¢ién homogénea, nos lleva a una ecuacidén andloga a la (3):

AG =flc 2Trl(1 - cos®) + -%—“rz(z - 3cos®+ ;osSOJAGv
v (Veg - m2(1 - cos?e)

_Este dltimo término, aparece debido al cambio en energia resul-
tante del sustrato que estd en contacto con el cristal, en vez de
‘que ‘esté con el liquido. Diferenciando y haciendo que [3d (AG)/dx] =0
y sustituyendo en la ecuacidn (8), tenemos:

2‘6}10::
AG",

r* =

¥, por lo tanto, el cambio en energia libre sera:
4T ?1(:3 (2 - 3cos®+ cos3®)

AG* 5
3AG,

Esto difiere del valor obtenido en considerar nucleacidén homo-
génea por el factor:
1 (2 - 3cos 0 + cos3@)
Para © = 180°, la fluctuacién de energia requerida es la misma
como para la nucleacidn homogénea, pero, para todos los otros casos
en los cuales O 6 £180°, la nucleacidén heterogénea es un proceso

energéticamente mis favorable.
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;?ara sistemas en los cuales el dngulo de contacto es pequefio,
,ég clérb que la barrera de nucleacidén es pequefia también y esto pue-
de ser.una razdén satisfactoria para los bajos subenfriamientos ob-
Tser&ados en la préctica.

La teoria también puede ser modificada al admitir diferentes
geometrias de niicleos (capas en forma de discos), sin que afecten
sustancialmente los resultados. Si al sustrato se le es permitido
tener curvatura, o si la formacidén de niGcleos en las cavidades es
considerable, se encontrd que la barrera para la nucleacidn es re-
ducida afin mis.

Se ha establecido que las fluctuaciones de energia requeridas
‘para- la nucleacidn heterogénea,AG*, es mucho menor que para la nu-
qleacién homogénea; también se obtiene una ecuacifn similar a la de
la nucleacién homogénea.

El pequefic valor AG*, permite velocidades muy altas de nuclea-
cién a pequefios subenfriamientos y una transicién mucho menos se-

- vera de bajas velocidades de nucleacidn. Ademis, puesto que el pro-
" ceso.de nucleacidn heterogénea depende de la presencia de sitios
disponibles, se concluye que, la velocidad de nucleacidn pasarid a

través de un mdximo y mostrard un corte a mayores subenfriamientos.

2.1.5 CRECIMIENTO

Después de la nucleacién, tendremos el crecimiento del nicleo.
Esto requiere, pues, una examinacién de la naturaleza de la inter-

fase entre el crecimiento del sdlido y el liquido.
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‘La estructura y forma de esta interfase influyen en la morfo-
logia microestructural del sélido resultante, asi como en la can-
.tidad y distfibucién de imperfecciones en ésta. También tiene un
efecto sobre los cambios térmicos y constitucionales en el liquido
ad&aCenté, ¥ la interaccidn entre estos efectos, puede causar modi-
ficaciones en el crecimiento.

-

2 REFINAMIENTO DE GRANO EN ALUMINIO ALEADOC CON TITANIO Y BORO

Existen diferentes elementos que producen el refinamiento de
grano. Lds adiciones de boro a aleaciones con titanio aumentan el
“refinamiento de grano. Se han adelantado dos teorias principales
‘para explicar estos fenémenos:

1.- La teoria del carburo (o boruro).

2.-.La teoria de la reaccidn peritéctica.

‘ Cibula8 ha:mostrado que cuando los carburos de V, Ti, Zr ¥y

'ot:os:y los boruros de aluminio y titanio estdn presentes en alea-

ciones de aluminio, se produce el refinamiento de grano a través

de 'la nucleacidn. Los argumentos principales para la nucleacidén de-

‘bida a los carburos o boruros son:

‘ 1.~ Los carburos o boruros son muy estables (tienen puntos de
fusidn muy altos).

2.- El1 espaciamiento atdmico en los planos muy llenos del car-

buro v el boruro son diferentes sdlo en un bajo porcentaje

del esparcimiento correspondiente en aluminio.
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kCrbssley Yy Mondolfo® han mostrado que el refinamiento de grano
>ﬁpue§é ser obtenido en aleaciones que contengan cristales primarios
fdﬁ,TiAls, ZrAlz y otros compuestos que reaccionan peritécticamente
‘con aluminio, pero no con FeAls el cual forma un eutdctico con el
‘aluminio. Crossley y Mondolfo, Mascré y colaboradoresl? y Nakaoll
.‘huésiran que las adiciones de carbdn pesado a las aleaciones alumi-
pio-titanio reducen el refinamiento de grano. Nishimura y colabora-

12 reportan que la adicién de TiC al aluminio no refina el

:dores
 graﬁo, a menos que la fundicién sea hecha en aire. Ellos especulan
que se forma TiC, el cual refina el grano, péro sus evidencias no
"excluyen la reaccidén de TiC con oxigeno para liberar algo de tita-
nio que va a formar TiAlz. Seeman y Staats13 reportan que no hay re-
finamiento de grano con adiciones de TiB; o VC, pero si con Ti, TiC,
‘Ti + TiBj. Moriceaul? ha mostrado microfotografias que &1 interpre-
~ ta como prueba de que TiB, nuclea aluminio. Sin embargo, el hecho

de que én sus particulas la zona rica én boro es decididamente mis
-pequefia que la rica en titanio, puede indicar que el aluminio se
estd difundiendo dentro del TiB; ¥y el titanio fuera de él, por lo
que las particulas actuales consisten en un nficleo (Al,Ti)B, envuel-
to por TiAlz. Mids recientemente, Davies y colaboradoresl® muestran
que hay relacién entre TiAl; y el aluminio, con el TiAlz fundido

en el centro de los cristales de aluminio, pero no entre el diboru—v
fo y la matriz, con el diboruro en los limites de grano. Ellos es-
peculan que el efecto del boro es disminuir la solubilidad del ti-
tanio y por 1lo tanto incrementar el nimero y dispersidén de las par-

ticulas nucleadoras TiAlgz.
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2.2.1 DIAGRAMA DE EQUILIBRIO ALUMINIO-BORO-TITANIO

i‘Uﬁa caracteristica importante es que el equilibrio es dificil-
mente obtenido, esto debido a caracteristicas del sistema como 10—
son: la presenéia de reacciones peritécticas y lentitud extrema de
la difusidén del titanio y -del boro en aluminio.

Las fases estudiadas fueron aluminio, TiAls, (Al,Ti)Bzren es-
tos dos diboruros no se hari distincifén ya que presentan una ﬁisma
estructura cristalina y parimetros reticulares similares, y ocasio-
nalmente AlBj,. -

S6lo una pequefla cantidad de boro puede disolverse en TiAlgz y
esto produce un pequeilo cambio en el parametro reticular.

Se asumid que‘los parédmetros reticulares varian linealmente
~de AlB, a TiB,. En el boruro, como el aluminio sustituye al tita-

nio, el pardmetro reticular varia 1inealmenté. Esto confirma las
‘series continuas de soluciones sd6lidas de TiB, a AlB, para las cua-
.les es apropiadé la designacién de compuesto ternario (A1,Ti)B;.
Tal parece .que la sustitucién de titanio por aluminio em el compues-
to no es tan ripida como se habria de esperar en la composicidén de
las fundicidnes, esto es atribuido a condiciones de no equilibrio.
El TiB, tiene ﬁn puntd‘de solidificacién muy alto (2850°C), en cam-
bio el AlB, se forma por reaccién peritéctica a una temperatura mis
baja (9753°C). Por ello probablemente, la solidificacidén empieza con
la formacién de un boruro rico en titanio y la difusidon de aluminio
‘en el cristal s6lido es necesaria para ilevar el cristal a la com-

-posicién de equilibrio.



16

Asi como el aluminio se difunde dentro, el titanio se difunde
fuera y se combina con el aluminio circundante para formar una cu-
;biérta de TiAljz alrededor del cristal (Al,Ti}B,. Ya que esta reac-

cidn es extrem;damente lenta, las oportunidades de obtener el equi-
librio son ndy limitadas, a menos que la aleacidén esté& muy diluida.
Es probahlénente més seguro asumir que, en condicione; de equili-
brio, los pardmetros reticulares y la composicidén de (Al,Ti)}B, cam-
biﬁn regular y continuamente de TiB; a AlB,.
El diagrama de la fig. 6 muestra 3 lineas monovariantes:
" Liq — Al +'(A1,Ti)Bz, Liq — (Al,Ti)Bz + TiA13, ¥y una tercera
linea que empieza-como Liq + TiAlz; — Al ¥y cambia a Liq — TiAlg
Al. Estas tres lineas se encuentran.en un punto eutéctico: Lig
— Al + (Al,Ti)BZ + TiAlz. La temperatura eutéctica estaba entre
los 659°C y los 659.5°C.

. Aiin pequeiias cantidddes de boro (menos de 0.005%) reducen ra-
dicalmente la solubilidad liquida del titanio, especialmente a tem-
peraturas altaé.

El TiA13 y el (Al,Ti)BZ puede nuclear aluminio, pero no uno al
otro. Cuando estd presente el TiAlz, la solucién s6lida de alumi-
nio, Al , estdi en equilibrio con (A1l,Ti)B, d; composicién indeter-
minada y hay un campo muy largo de dos fases en el cual el Algg es-
t& en equilibrio con 155 series de solucidn sdélida de TiB,; a AlB,.
Se puede esperar que las solubilidades sélidas de titanio y boro en
aluminio disminuyan con temperaturas decrecientes, pero es dudoso
que sean determinadas ya que serian necesarios afios de recocido pa-

ra llevar alguna semblanza de equilibrio a las aleaciones.
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en. o eetado sdiido o la temperalura
sutéctica. (16)

Fig.5. Aleacion con 2 % Ti, 2.5 % 8. (16)



18

2.2.2 REFINAMIENTO DE GRANO

En las aleaciones con una baja relacién de titanio/boro, poco

‘o- ningin refinamiento de grano se lleva a cabo. S6lo cuando el ti-

. tanio es cuatro veces el boro y se alcanza el limite entre los cam-

pos primarios de TiAlz y (Al1,Ti)B,, hay refinamiento de grano apre-
ciable. El1 refinamiento de grano es mdximo cuando se cumple la re-
“lacién Ti/B = 5 y disminuye cuando 1a relacidn aumenta. El refina-
miento de granoc se obtiene sdlo cuando-el TiAlz es primario.

La diferencia bdsica entre la nucleacidn por los dos tipos de
cristales es que, aln cuando TiAljz puede nuclear solucidén s&lida de
aluminio sin bajoenfriamiento y en la mayoria de los casos (a tra-
vés de la reaccibn peritéctica), a temperaturas arriba del punto de
solidificacién del aluminio, el AlBj, el TiB, y el (Al,Ti)B,; requie-
ren algﬁﬁ bajéenfriamiento abajo del punto de solidificacidn del

,aiuminio para nuclearla. Las impurezas normales tienden a nuclear
el aluminio conrbajoenfriamiento muy limitado; por lo que los boru-
. ros tiénen poca o ninguna oportunidad de ser nucleantes efectivos.

La reaccidn pefitéctica facilita el refinamiento de grano ase-

gurando la nucleacidén de aluminio por TiAly antes de que las impu-

rezas normales puedan actuar, pero no es necesario. El TiAlj puede

nuclear aluminio ‘aGn cuando es eutéctico. El tinico requerimiento

para €l refinamiento de granc es que el TiAlz esté& presente )y acti-

vo como un nucleante, antes de que otras impurezas puedan nuclear.
El mejor refinamiento de grano producido por la adicién de

boro a las aleaciones aluminio-titanio no se debe a la nuclea-
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.;iﬁn del aluminio por los . boruros. El boro produce dos efectos:

l.-:Expande el campo de cristalizacidén primaria de TiAls a
"Ehnténidos de titanio mis bajos reduciendo la solubilidad de tita-
nio én aluminio liquido. Esto resulta en refinamiento de grano a
"¢ontenidos de titanio mis bajos.

2.- E1 boro también inclina la pendiente de la linea de liqui-
dus. En el liquido hay muchas particulas sdlidas que pueden nuclear
TiAis a diferentes bajoenfriamientos. Si la linea de liquidus es
relativamente plana, como se muestra en la fig. 8(1), un ligero ba-
joenfriamiento (AT,) produce una supersaturacidn (X), que lleva a
la nucleacidén en los centros heterogéneos disponibles. Si la linea
de liquidus estd muy inclinado, fig. 8(b), la misma supersaturacién
requiere un bajoenfriamiento mucho mds largo {ATp) que permite la
nucleacidén no s6lo en los mismos centros, sino también en muchos
otros centros que actdan a un bajoenfriamientc mds alto. Ademds,
el tiempé en enfriar de la temperatura a la cual TiAlz es nucleado
a la que el aluminio nuclea es mayor en el caso de la fig. 8(a) v
se efectlla mds solidificacidn y crecimiento de las particulas TiAls,
reduciendo aiin mids el nimero de nicleos.

La difusidn lenta de titanio y boro en aluminio, atn en el es-
tado liquido, se explica por el hecho de que el refinamiento de
grano se encuentra frecuentemente en aleaciones que estidn fuera del
campo de la cristalizacidén primaria de TiAlz. En condiciones de no-
equilibrio la solucién de los cristales TiAlg dentro de la fundi-
cidén puede ser incompleta, dejando suficientes centros para la nu-

cleacidén, La difusidn del aluminio dentro de los primeros crista-
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" les deiboruros>formados para transformarlos en TiB, a (Al1,Ti)B; con
“una cubierta de TiAl; también contribuye al refinamiento de grano,

‘debido a la nucleacién por la cubierta de TiAlj.
2.2.3 RESUMEN

En la esquina del diagrama de equilibrio Al1-B-Ti hay un eutéc-
tico ternario: Al - (Al,Ti)B, - TiAlg aproximadamente a 0.05% de
Ti, 0.01 % de B, 659.5 ¥ 0.2°C.

Los boruros, AlB, y TiB, forman unas series continuas. de solu-
ciones sd6lidas que varian de un compuesto a otro.

Las adiciones de boro expanden el campo de cristalizacibén pri-
-maria de TiAlg hacia contenidos de titanio mds bajos e inclinan la
pendiente de la linea de liquidus.

El refinamiento de grano se debe a la nucleacidén del aluminio

pdr los cristales TiAlz y en condiciones de equilibrio se obtiene

' s6lo en aleaciones en las qﬁe el TiAly es primario. El refinamien-
to de grano en aleaciones fuera del campo primarioc del TiAly se de-
be a las condiciones de no-~equilibrio.

La reaccidn peritéctica facilita la nucleacidn por el TiAlg
‘/antes de que otras impurezas puedan actuar, pero no es necesaria-

mente Gtil para el refinamiento de grano.

2.3 REFINAMIENTO DE GRANO EN ALEACIONES DE ALUMINIO COLADAS

-

Las bajas cantidades de Ti empleadas en la produccién de lin-
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gotes colados va usualmente acompafiado de adiciones simultaneas de

B. AGn mids, las adiciones de B y/o Ti al aluminio son usados para

producir productos forjados y se hace justamente antes de la fundi-

cidn mientras que en la produccidn de aluminio fundido se usa un

contenido mas alto de Ti y es pre-mezclado en el lingote.

Existe una sugerencia, que los efectos de la refinacidén de gra-
no en las aleaciones por las adiciones de Ti no son estables con el
tiempo.

v El boro afiadido solo no produce refinamiento de grano. El uso
_del boro estd relacionado con su habilidad de mejorar en alguna for-

ma la efectividad de la adicidn de Ti solo. Este mejoramiento estd

relacionado con los siguientes enunciados de reaccidn:
TiBZ + Al = (Ti,Al)BZ + Ti
Ti + Al = AlzTi

El boro disminuird en esta forma el contenido de particulas de
Al:Ti en la solucidén. El boro actifia como retardador de las particu-
las de Alz Ti en la solucidén. Sin embargo, puede el boro formar com-
_pﬁestos de B-Ti, tales como TiB, en los sitios de nucleacién hete-
rogénea.

El diagrama de fases de la aleacidén Al-Ti, fig. 9, nos muestra
que hay dos clases distintas de posibles aleaciones, que se encuen-
tran en el intervalo de 0 a 6% de Ti, en peso. Estas dos clases de
raleaciones estdn en cada lado del punto peritéctico minimo que es
del 0.15% de Ti. Antes del punto peritéctico nos referimos a aleacio-
nes hipoperitécticas y aquellas que estdn después de este punto a
aleaciones hiperperitécticas las cuales experimentan la siguiente

reaccidén de solidificacién:
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ot
Ly = Al
Donde L y X significa la fase liquida y sdélida respectivamente.

Al5Ti  +

Estas fases se visualizan en la fig. 9. En el punto de nucleacién,
la reaccidén entre una particula AlzTi y el liquido solidifica en
‘este sistema (Al-Ti), rodeada por una capa delgada de C‘Al‘

En composiciones hiperperitécticas el refinamiento de grano
resultante debe ser estable con el tiempo, ya que la cantidad de
Al5Ti en el bafio es gobernada por el diagrama de fases de la fig.9.
Las pruebas efectuadas dentro del rango de composicidén hiperperitéc?
tica, fig. 10, muestran el comportamiento estable (la refinacidn

asintdtica que se da a niveles mayores que el refinamiento de grano

cerc). Graficando esos niveles estables de refinamiento de grano
dontra el por ciento de Ti anadido se obtiene la fig. 11. Existe
una correlacidn entre el refinamiento de grano estable y la presen-
cia de particulas de Al3Ti insolubles arriba de la temperatura pe-
Titéctica.

Una faceta importante con respecto a los resultados presenta-
dos en la fig. 10 es el refinamiento de grano no estable llamado
refinamiento de grano transitorio cinético o efecto KTR alcanzable
justo antes de llegar al comportamieﬂto estable.

La fig. 12 muestra una abundancia de AlzTi, formada por 1la
aleacidén Al-Ti al 6% utilizada en las pruebas presentadas en la fig.
10. La aleacidn de AlSTi al 6%, muestra una abundancia de AlzTi
comparable a 1la requerida bajo condiciones de equilibrio (como se
muestra en 1la fig. 9). Cuando esta mezcla se afiade al bafio de alea-

cidén de aluminio abajo del nivel de 6% de Ti gran parte del AlzTi
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afiadido debe disolverse hasta que la cantidad de equilibrio predi-
cha por el diagrama de fase sea alcanzada. Cuando el Ti es prealea-
do ninguna de las altas respuestas del refinamiento de grano tran-
sitorio cinético, KTR, puede ser utilizada ya que la mayoria del
>A13Ti no equilibrado se habri disuelto previamente.

La presencia de las particulas de AlzTi puede ser esencial pa-
ra el refinamiento de grano en las aleaciones y puede existir por
‘cudlquiera de estos dos métodos:

1.- Suficiente Ti puede ser afiadido de tal manera que esas par-
ticulas estardn presentes bajo condiciones de equilibrio.

2.- Un muy péqueﬁo % en peso de Ti puede ser anadido utilizan-
do una aleacidn, creando una abundancia de particulas de AlzTi y

previniendo que no se disuelvan completamente antes que la solidi-

ficacidn sea completa, para entonces el refinamiento de grano debe
de resultar.

Si el nimero de eventos de nucleacién requeridos se compara
con el nimero de particulas de A13Ti que entran al bafio, se obtiene
una gran disparidad en el nimero de particulas de AlzTi presentes.

Existen casos en que el nimero de eventos de particulas de AlzTi

presentes es menor que el namero de eventos de nucleacidn requeri-
do para considerarse en. cada grano equiaxial. Cada particula de

P : g q P
Al13Ti se disuelve, una capa de liquido rico en titanio se desarro-

1la sobre la particula, esta capa puede ser utilizad? para expli-

car como muchas particulas de nucleacidén, diferentes a las particu-

las de Al3Ti se pueden volver activas debido a su preéencia.
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La efectividad de un punto de nucleacidn puede ser medida por

kla cantidad de sub-enfriamiento requerido para activar la particu-

la. Cada punto dé nucleacidén posible debe estar en un medioc ambien-
te de sub-énfriamiento igual al requerido para acfivarlo, de 1lo
Acoﬁtrario no ocurrird ningin evento de nucleacidn. Ya que existe

una zona de soluto rica en Ti alrededor de cada particula de AlzTi

disolveﬁte, un gradiente potencial de sub-enfriamiento esta presen-

te.

La existencia del refinamiento de grano transitorio cinético,
KTR, puede depender de la existencia de particulas de Al;Ti disolu-

 bles mientras, que la evidencia microestructural de la pos-solidi-
ficacidén pueda sugerir que la nucleacidén se lleve a cabo en otra
particula tal como el TiB,. El crecimiento de grano equiaxial ema-
nado de particulas diferentes al Al;Ti dependerd de la presencia
de particulas AlzTi. .

" E1 comportémiento estable también puede ser atribuido a algu-
na otra particula que contenga Ti que se mantuviera activa por el
contenido de soludo afnadido, como es el caso de aleaciones de fun-
dicién usadas comercialmente.

Los efectos del B no se han comprendido bien hasta la fecha
pero en la mayoria de los lingotes producidos con las adiciones del
refinador de grano raramente se limital al Ti. La préctica usual
es hacer adiciones simultdneas de B y Ti. Los niveles a los cuales
se reporta que el B es efectivo son muy pequefios, usualmente bueno
dentro de un rango de contaminacidén del elemento por lo que los

efectos de éste no deben ser descartados. Como se dijo anteriormen-
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te., las adiciones de B solo no tienen efectos sobre el crecimiento
-de granc equiaxial. Sin embargo, cuando se usa junto con el Ti fre-
cuentemente se han reportado resultados muy benéficos. Los efectos

del B fueron estudiados como una adicidn intencional y cuando esté
presente como un residuo en la aleacidn base.

En la fig. 13 se ve el efecto de varios porcentajes residuales

de B en lotes de aluminio al 99.99%. Estos resultados son particu-

larmente importantes para la aplicacidén de Ti como agente refina-
dor de grano en la elaboracidn de aleaciomes de aluminio.
En ta fig. 14 se muestran cantidades de B afhadidas

nalmente, las cuales

intencio-

sugieren que la presencia del B no es meramen-

te efectiva cuando estd presente como elemento residual pero ejecu-

ta la misma disminucidén benéfica del refinamiento de grano transi-

torio cinétice, KTR, cuando se afiade intencionalmente junto con el

tratamiento de Ti. Por lo que, si el beneficio del B no es obteni-

do por la prealeacidn, entonces puede ser obtenido con adiciones

intencionales en combinacidn con adiciones de Ti,

2.5.1 RESUMEN

Para maximizar el refinamiento de grano alcanzado por un tra-

tamiento-dado de Ti, se pueden adoptar varios procedimientos:

1.- Para optimizar =1 efecto de una cierta cantidad de Ti que
va a ser usada, la adicidn debe ser una pos-adicién y no una adicidn
pre-aleada para tomar ventaja del refinamiento de grano transitorio
cinético, KTR.
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, 2.- 'Las mis bajas temperaturas de permanericia posibles deben
?Tser usadas para asegurar tasas lentas del efecto del ref;namiento
de grano transitorio cinético, KTR.

3.~ E1 B puede ser usado tanto como un elemento residual como
':un‘eiemento de prealeacidn para disminuir la poca duracidn del efec-
"to de refinamiento de grano transitorio cinético, KTR.
v Si_lés efectos del refinamiento de grano de una adicibn de Ti
dada se van a optimizar, debe usarse B. la adicién debe ser hecha
justo antes de la vertida y se deben emplear las temperaturas de

colada, manteniéndolas lo miAs bajas posibles.

2.4 PROPIEDADES DE ALEACIONES MAESTRAS TIPO A1-Ti-B Y SU HABILIDAD

PARA REFINAR GRANO EN ALUMINIO

.Tomando en cuenta tres muestras, las cuales la temperatura de
  adici6n de Ti y B fue de 750, 900 y 1100°C y la concentracidn en

.§ESO de Ti fue 0.88% y la de B 0.40% para las tres muestras, la exa-
- minacién metalogrifica mostré que las particulas de boruro fueron
localizadas principalmente en los limites de grano. La distribu-
cién de taﬁaﬂo y‘la morfologia de las particulas de boruros parecen
variar muy poco, no sucede lo mismo con los cristales de AlzTi los
' cuales pueden exhibir una diferencia en morfologia y una variacidn
marcada en témaﬁé.

Las particulas de aluminio en aleaciones donde el Ti es adi-

cionado a alta temperatura tienen una apariencia semejante a una

‘aguja y pueden observarse en la fig. 15, serdn llamadas cristales
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en forma de hojuelas. Los cristales de Al;Ti formados a bajas tem-
rvperafuras'son mids compactos que los que tienen forma de hojuelas y
Son mids compactos que los que tienen forma de hojuelas y son también
ﬁés pequefias. Estos tipos de particulas de AlzTi, fig. 16, serdn
llamadas del tipo de bloque. La forma de bloque de los aluminuros
es dohinante en las aleaciones binarias Al-Ti. Para aleaciones que
llamaremos Q; y Q; en donde Q) tiene una temperatura de adicidn de
Ti de 1100°C y la temperatura de adicién de B es de 750°C, su con-
éentracién en Ti es de 2% y la de B de 0.4% en peso, Estas aleacio-
nes Qy y Q; presentan pequefios cristales de Al3Ti de una tercera
morfologia llamada pétalo, fig. 17. Todas estas caracteristicas es-

tidn especificadas en la tabla de la pagina 32.

2.4.1 REFINAMIENTO DE GRANO

Resumiendo los resultados dichos se obtienen seis puntos prin-
cipales (consultar tabla 1 y 2).
' 1.- E1 bien conocido hecho que ningin refinamiento de grano o
muy pobre refinaﬁiento de grano, puede ser obtenido usando una alea-
- cidn estequiométricg. (Muestras 1-6).
' 2.- El refinamiento de grano es independiente de la temperatu-
ra a la cual las particulas de boruro se forman. (Muestras 7-14).
3.- El refinamiento de grano es, también, independiente del
tiempo de contacto permitido para los cristales de TiB;. (Esto es
vefificado por las muestras 7-18).

4.- Utilizando una aleacidn maestra que contiene cristales de
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TABLA 1

Resultado de las pruebas de refinamiento de grano y tipos de curvas
de enfriamiento para el refinamiento de grano de muestras con dife-
rentes aleaciones maestras y SOIldlflCaClOneS después de diferentes
tiempos de contacto.

Nﬁgzro Aleacién Mg;fOIO E;z$g° iin?on Refinamien- Tiﬂfs
muestras - Maestra AlzTi TiB, Al3Ti to de grane . ryag
1 A - 5 - 1 Fig.18
-2 A - 60 - 1 Fig.18
3 B - 5 - 1 Fig.18
4 B - 60 - 1 Fig.18
3 C - 5 - 1 Fig.18
6 o - 60 - 1 Fig.18
7 A +D Bloque 10 5 4 a
8 A+D Bloque 35 5 4 a
9 A+ D Bloque 65 5 4 a
10 A+D Bloque 125 5 4 a
11 C+D Bloque 10 5 4 a
iz C+D Bloque 35 5 4 a
i3 C+D Bloque 65 5 4 a
14 C +D Bloque 125 5 4 a
15 A+ E Laminilla i0 5 2 c
16 A+ E Laminilla 35 5 2 c
17 A+ E Laminilla 65 5 2 c
18 A+ E Laminilla 125 5 2 c
19 D Bloque - 5 4 Fig.19
20 D Bloque - 60 1 Fig.198
21 E Laminilla - ] 2 Fig.20
22 E Laminilla - 60 1 Fig.20
23 A+ B Laminilla 5 5 3 [
24 A+ E Laminilla 60 60 3 b
25 A+ E Laminilla 120 120 2 b
26 A+D Bloque 5 5 5 a
27 A+D Bloque 60 60 2 b
28 A+ D Bloque . 120 120 1. b
29 F Laminilla 5 5 2 c
30 F Laminilla 30 30 3 c
31 F Laminilla 60 60 4 a
32 F Laminilla 120 120 4 a
33 G Laminilla 5 5 2 c
34 G ELaminilla 30 30 3 [
35 G Laminilla 60 60 5 a
36 G Laminilla 120 120 5 a
37 H Bloque s 5 6 a
38 H Bloque 30 30 4 a
39 H Bloque 60 60 3 b
40 H Bloque 120 120 2 b
41 I Bloque 5 5 6 a
42 I Bloque 30 . 30 S a
43 I Bloque 60 60 4 a
44 1 Bloque 120 120 3 b
45 J Laminilla 5 5 3 [
46 J Laminilia 30 30 4 a
47 J Laminilla 60 60 6 a
48 J Laminilla 120 120 6 a
49 Q1 Pétalo 5 5 3 c
so Q1 Pétalo 60 60 5 a
51 Q2 Pétalo 5 5 3 < -
52 Q2 Pétalo 60 60 5 a




TABLA 2

Preparacidén de aleaciones maestras binarias, Al-Ti, y ternarias,
7. A1l-Ti-B, a diferentes temperaturas

33

Nombre de Temgeratu?a Temperatura Concentracidn
la - en °C. Adi- en °C. Adi- % en peso

aleaciodn cidn de cion de B Ti
A 750 750 0.88 0.40
B 900 900 0.88 0.40
Cc 1100 1100 0.88 0.40
D 750 - 2.0 -
E 1100 2.0 -
F . 1100 1100 2.0 0.4
G 900 900 2.0 0.4
H 750 750 2.0 0.4
I+ 5 1
J++ 5 1
Ql+++ 1100 750 2.0 0.4
Q2+++ 900 750 2.0 0.4

(Re£.18).

It Aleacidn comercial en férﬁa de varilla.

4 Aleacién comercial en forma de lingote.

+++  Aleacidn enfriada.
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vAisTi del tipo de bloque, da un mejor refinamiento de grano después
de un tiempo de contacto corto en relacidén a la adicién de aleacio-
nes maestras que contienen las variedades de hojuelas o pétalos.

S.- E1 refinamiento de grano se mejofa con el tiempo de contac-
_to cuando aleaciones maestras ternarias de Al-Ti-B, conteniendo par-
ticulas de aluminio del tipo de hojuelas o del tipp de pétalos son
ﬁtilizadas, mientras que es reducida cuando lag.aleaciones maestras
Al-Ti-B tienen cristales AlzTi del tipo bloque. (Muestras 29-52).

" 6.- La eficiencia en la refinacién de grano disminuye con el
tiempo de contacto para la adicidén de aleaciones maestras binarias
A17Ti,’ asi como por..la adicién simulténea de una aleacidn estequio-

- métrica y una aleacidn maestra Al-Ti sin tener ninguna influencia

la morfologia de los cristales de AlzTi. (Esto se muestra en las

pruebas 19-28).

2.4.2 ANALISIS TERMICO.

La solidificacién comienza a un bajo-enfriamiento y después
dé una recalescencia el crecimiento procede a una temperafgra préac-
ticamente éonsténte.

El proceso de soiidificacién es obviamente, independiente del
"tiempo de contacto cuando sé utiliza aleaciones maestras ésteqpio—
métricas. Sin embargo, éste né es el caso con éleacionesvmﬁésfrés
que contienen pirticulas de aluminuro. .

La fig. 18 muestra una cuva tipica de enfriamiento y Trepresen-
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“.ta un refinamiento de tipo 1 (ver fig. del apéndice 2) cuyas carac-
teristicas estdn en la tabla de la pag. .
La fig. 19 muestra dos curvas de enfriamiento después de la
adicidén de aleaciones maestras binarias conteniendo cristales de
AlzTi delvtipo de bloque y tiempos de contactos de 5 y 60 minutos
Tespectivamente. La curva de 5 minutos de tiempé de contacto pre-
senta un refinamiento del tipo 4 (apéndice 2) y 1la curva de 60 mi-
nutos de tiempo de contacto presenta un refinamiento del tipo 1.
' La fig. 20 muestra curvas de enfriamiento para una refinacidn
de granoc con una aleacidn maestra Al-Ti con aluminuro del tipo de
hojuelas. Esta presenta cristales AlzTi y un refinamiento del tipo
2 (apéndice 2) para la curva de 5 minutos de *tiempo de contacto y
del tipo 1 para la curva de 60 minutos de tiempo de contacto.
» La fig. 21 muestra tres curvaé de enfriamiento. La curva repre-
senta un refinamiento de grano menor que 4 (apéndice 2) mientras
_qde‘las'éurvas b.y ¢ nunca dan refinamiento de grano mayores que 3
(apépdice‘z).
Se aéepta cominmente que los cristales responsables son de
AlsTi para la nucleacidn en concentracién arriba de 0.15% en peso

de -Ti (punto peritéctico). Para composiciones hipoperitécticas don-

["de,lé fase AlzTi no es estable hay dos teorias de interés general:

‘La teofia de particulas de boruro-carburo y la teoria de la reaccién
peritéctica. La primera teoria sugiere que TiB, o TiC (el carbono
estd siempre presente como un elemento e2n trazas) nuclea el alumi-
nio y que las particulas Alz;Ti en la aleacidn maestra usada se di-

suelve ripidamente creando una constitucidn favorable para las con-
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diciones de crecimiento para los granos de aluminio. La teoria pe-
ritéctica considera la supervivencia de particulas Al3Ti nucleadas
en los granos de aluminio via reaccidén peritéctica.

Las particulas A13Ti tipo bloque se disuelven mds rapidamente
que los de tipo de hojuelas o algunas de tipo de pétalo, esto crea
rapidamente las condiciones necesarias para que la nucleacidén de
particuias de boruro-carburo o las particulas de aluminuro sobrevi-
van y los cristales tipo bloque son por la misma razdn mias efecti-
vos actuando como un sustrato para la nucleacidén del aluminio en
vez de los cristales tipo hojuela o pétalo.

De acuerdo a la tabla de la pig. 32, el numero de grano decre-

-ce con el incremento del tiempo de contacto. Esto puede explicarse
por la teoria peritéctica ya que el.decrecimiento se puede deber a
que el nimero de cristales sobrevivientes AlzTi se incrementan con
el tiempo de contacto y consecuentemente existen pocos sitios para
la nucleacidn. Dicho de otra manera, esto no es consistente con la
teoria boruro-carburo porque los cristales tipo bloque son disuel-
tos rapidamente por una cantidad constante de Ti en solucidén liqui-
da después del momento de completada la disolucidn y el refinamien-
to de grano puede ser constante independientemente del tiempo de
contacto.

Las curvas de enfriamiento presentan algunas veces el inicio
de una meseté, curva a y ¢ de la fig. 21 Durante el enfriamiento
del metal la temperatura de la pared del molde es mids fria que la
del centfo del molde y consecuentemente la solidificacién debe ini-

‘ciarse en 1la pared. Un sélido en forma de capa puede ser formado



40

: f:el calor latente liberado, entonces 1la capa crece desde la pared
hacié,el'centro compenéandb la direccidn de extraccidn de calor cau-
‘sando’ la meseta én la curva de enfriamiento. Ahora, si una reaccidn
éxotérmica adicional se lleva a cabo en el interior del metal 1i-
Quido'en un periodo corto de.tiempo, la temperatura puede elevarse
arriba de la temperatura de formacidn de la meseta y entonces ter-

minar la reaccidén. La curva vuelve a cger y entonces puede

apare-
cer una depresidn en la curva de enfriamiento. La reaccidén exotér-
mica mds natural para este caso puede ser 1la nucleacidn de nuevos

granos en el centro de la muestra. La nucleacidn debe, sin

embargo,
ocurrir arriba de 1la

temperatura de crecimiento del cristal unido

a la capa s5061lida, ya que 1la temperatura del centro serd mayor que

.l1a superficial. Esto sugiere que los cristales de TiB, no partici-

pen en el procesc de nucleacidn puesto que el liquido debe ser sub-

enfriado antes que la nucleacidén de las particulas ocurran. En otras
palabras, 165 cristales sobrevivientes de AlzTi nuclean mucho mejor
que los de aluminio arriba de 1a‘temperatura de la meseta via reac-
cidn peritéctica. La presenciakde la caida en 1la curva de enfria-
miento puede, entonces, indicar la supervivencia de las particulas
de A13Ti. Los cristales de aluminuro pueden sobrevivir por muy cor-
tos tiempos.

Cuando la composicidon diluida es hipoperitdctica, las curvas
de enfriamiento del tipo a después de un corto tiempo de contacto,

pueden ser transformadas a curvas de enfriamiento del tipo b con

un prolongado tiempo de contacto.
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2.4.3 RESUMEN

Los cristales de aluminuros presentes en las aleaciones maestras
pueden exhibir tres tipos diferentes de morfologia que son: tipo
hojuelas, tipo de bloque y tipo de pétalo, dependiendo de las con-
diciones bajo los cuales sean formados.

La morfologia de las particulas AlzTi pueden ser fuertemente
inflﬁenciadas por el refinamiento de grano y eltiempo de contacto
de las aleaciones maestras, Las particulas de aluminio tipo bloque
son asociados con buenos refinadores de granos después de un corto
tiempo de contacto, pero la habilidad de refinamienfo de grano de-
crece rapidamente cuando el tiempo de contactoc aumenta. Las alea-
ciones maestras que contienen cristales tipos hojuela o pétalo pre-
‘'sentan un incremento en el ndmero de grano cuando se tiene un in-
cremento en el tiempo de contacto.

Para diferentes tipos de aluminuros los tiempos de disolucidn
‘'son, también, diferentes y existen indicaciones para cada uno de
iellos.

La teoria del boruro-carburo y la teoria peritéctica no expli-
ca de manera general los resultados de refinamiento de grano, a me-
nos que algiin mecanismos por el cual el nidmero de particulas de alu-
minuro puedan incrementarse con el tiempo de contacto. Este puede
sef encentrado, én el caso, cuando aleaciones maestras con crista-

les tipo hojuelas sean usados.
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2.5 PARTICULAS INTERMETALICAS EN ALEACIONES MAESTRAS DE TIPO

Al1-Ti-B° PARA REFINAMIENTO DE GRANO EN ALUMINIO

Aleaciones maestras del tipo Al-Ti-B usadas en el refinamien-
to de grano en aluminio normalmente contienen particulas de alumi-
nuro de boruro y titanio. La concentracién de Ti y B en las alea-

" ciones maestras son tipicamente comnm una relacidén de 4 a 1 respec-
tivamente, alrededor de la mitad del Ti se precipita como boruros.

Aunque el diagrama de fase binario Al-Ti muestra que el Al3Ti
se descompone peritécti&amente a2 una concentracidn de 0.15% en peso
de Ti, se sugiére que el refinamiento de grano es una consecuencia
de la nucleacidn heterogénea de Al mediante la reaccidn peritécti-
ca a bajas concentraciones de Ti. Otra sugerencia es que existen
mecanismos en los cuales el Al es nucleado por TiB; y el crecimien-
to de los cristales de Al restringido por un exceso de Ti en la so-

1 lucidn liquida.

Las particulas de boruro que normalmente aparecen en el Al con
grano refinado por adiciones de Ti y B han sido identificados de .
ser del tipo TiB,. También es posible que el AlBé pueda formarse.
Esta fase es isomorfa con la fase hexagonal de TiB; y tienevsimila-

res parédmetros de red,
2.5.1 BORUROS

El A1B; y el TiB; son isomorfos con pardmetros de red a=3.009

A, ¢=3,252 A'y a=3.0311 A, c=3.2291 A respectivamente.
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La fase ternaria (Al,Ti)B, en la cual los dtomos de Al rempla-
zan dtomos de Ti al azar en la red de TiB, muestran parametros de
red ubicados.entre los valores para el AlB, puro y el TiB, puro.

No exisﬁe una fase estable de (Al,Ti)B, en los cuales los 4to-
mos de Al y Ti son intercambiables al azar. La presencia de (Al,Ti)
B, y 1a fase AlB; en una aleacidn maestra Al-Ti-B es un resultado
del orden y la manera en 1la cﬁal los elementos de aleacidén son adi-
cionados y el tiempo permitido para que la reaccidn sea completa.
Después de un tiempo de manejo todas las particulas de boruro pare-

cen convertirse en la fase TiB;.

2.5.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA

La gran mayoria de las particulas en las aleaciones maestras
consisten de cristales hexagonales, unos sencillos 'y otros maclados.
El tamafio de estos cristales varian entre 0.05 y 3 um. Los patrones
de difraccidén electrdnica y el especto de rayos X mostraron que
unos cuantos cristales hexagonales no contenian Ti y se identifica-
ron como AlBj.

Los cristales de boruros formados a 1100°C mostraron la misma

/morfologia, tamafio y frecuencia de maclado que los cristales forma-
dos a 750°C. Estas propiedades, también, parecen ser independientes
del tiempo de manejo y de la dilucidén de las aleaciones maestras.

Los aluminuros del tipo de bloque y del tipo de hojuelas mos-

traron una morfologia tetragonal centrado en el cuerpo, o sea bct,
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2.5.3 RESUMEN

Los refinadores de granos para Al del tipo Al-Ti-B normalmente
contienen cristales de TiB,, (Al,Ti)BZ,,AlBZ, y TiAlz., Todos los
boruros forman placas pequefias hexagonales y su morfologia y tama-
flo son independientes de 1la manera de produccidén de la aleacidn
maestra. En cristales de TiB, mantenidos durante un tiempo largo en
la fusidén, sin embargo, una superestructura se encontrdé indicando

que una fase ternaria Ti-Al-B en la cual los dtomos de Al estén lo-

calizados a ciertas posiciones en un arreglo ordenado.

2.6 EVIDENCIA DE LA FASE METAESTABLE EN EL SISTEMA A1-Ti-(B)

Como resultado de un anflisis térmico se observaron dos distin-
tos pﬁntos de atencidn en las curvas de enfriamiento. Uno a 665°C
el cual corresponde a la reaccidén peritéctica de acuerdo a los dia-
gramas de fases de equilibrio y otro alrededor de 7°K mids alta. Es-

‘ta reaccidn que ocurre aproximadamente a 672°C es reproducible iso-
férmicamente.

Con lo dicho anteriormente y combinado con la informacidn que
relaciona temperatura y composicién por una faseoﬁl rapidamente en-
friada se llegd a las siguientes hipdtesis. Un sistema metaestable
peritéctico existe dentro del diagrama de fase en equilibrio con el
puhto localizado alrededor de 0.4% en peso de Ti y una mixima solu-
bilidad sélida alrededor de 2% en peso de Ti. La fase intermetdli-

‘ca es aqui denotada Al,Ti. Este sistema se muestra en la fig. 22 y
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una ampliacidn de la regidén de interés se meustra en la fig. 23.
Basado en estas figs. 22 y 23, las siguientes curvas de enfriamien-
to pueden ser esperadas de los casos hipotéticos descritos a conti-
nuaciém.

1.- El sistema estd en equilibrio y solamente la fase AlzTi
puede formarse. Durante el enfriamiento se sigue la trayectoria AM.
La primera reaccidén que es observada es la verdadera reaccidn peri-
téctica (AlgTi + Lg = O{Als + Qg) a la temperatura Tg, seguido por
un crecimiento de acuerdo a la linea de liquidus de equilibrio MN y
la linea de s6lidus. El1 subscrito s denota el estado estable, 1L 1la
fase liquida 'y Q calor latente al formarse la reaccién.

2.- Todo el sistema estid en un estado metaestable y la Unica
particula intermetdlica existente es la fase Al,Ti. Durante el en-
friamiento se sigue la linea CTJ y la primera reaccidn que ocurre es
la feaccién pre-peritéctica (L, + Al,Ti = o&lms *+ Ques) @ 1la tempe-
ratura Tz. E1 subscrito ms denota la condicidén metaestable. ﬁespués

que ha cesado la reaccidn pre-peritéctica, la temperatura cae y la
. composicién del ligquido inicialmente sigue la linea JM y después
la linea MN. La fase &,; formada al principio en el proceso es. al-
'tamente enriquecida en Ti. (Ver fig. 9, pag. 23).

3.- El tercer caso asume una mezcla de las fases estables y

‘. metaestables. Aqui es dificil describir un proceso dindmico relati-

vo a condiciones de equilibrio. Referente a la fig. 23 podrd ser
intentado.
Typ.- Cuando las particulas AlzTi y las particulas Al,Ti existen

juntas, la composicién promedio de la fusidén .es representada por B.
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T,.- Conforme la temperatura es.disminuida,‘la composicidn de

‘los uslrededores inmediatos de las particulas siguen las lineas de
liquidus Kﬁ y CJ, mientras que la cohposicién promedio del liquido

" sigue la linea BL. 7'

» Tz.~ A la temperaturast las particulas metaestables pueden em-
pezar a sufrir la reaccidn peritéctica. Dependiendo de la cantidad
relativa de las particulas Al,Ti, dard parté de la meseta o un pun-
“to breve de curvatura en la curva de enfri§miento. El CXAl, sin em-
bargo no empezard a crecer dendriticamente hasta que alcance la
temperatura Tyu. ' . )

T;.- Esta temperatura es alcan:zada cuando la composicidén del
i1iquido, promedio, alcanza L. En este punto la curva de enfriamien-
to muestra muy clara curvatura.

Tg.- Cuando se alcanza esfa temperatura, principia la reaccién
peritéctica en el equilibrio y da una meseta en la curva de enfria-
~miento. ‘ ‘

Tg.- E1 crecimiento de la fase s5lida continfa hasta que la
' temperatura de completa solidificacidén’es alcanzada.

- La abundancia relativa de 1las dqs fases, naturalmente, deter-
minafén el curso real de 1la curva-de ehfriamiento, la cual caerid en

alguna'parte entre los dos casos extremos, {caso 1 y 2)}.

2.6.1 MUESTRAS MANTENIDAS A 1000°C

Las muestras a esta temperatura presentan curvas de enfria-

miento similares a las mostradas en la fig. 24. las curvas de en-
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friamiento fueron obtenidas de dos muestras, a y b para la primera
Yy ¢ v d para la segunda. Para la primera los tiempos de permanencia
son: a = 5 minutos, b = 1 hora. Para la segunda son: ¢ = 5 minutos,
d = 1 hora. La morfologia del AlzTi en las aleaciones maestras adi-
cionadas son del tipo de hojuela ¥ del tipo de bloque respectiva-
mente. Se asﬁmié que todc el Ti disponible (no el que estaba como
bbruro) entrd en solucidn alin despué&s de cortos tiempos de perma-
nencia.

Empezando la composicién Co en la fig. 22 y bajando la tempé—

‘ratura, la fase estable Al3Ti puede formarse pasando 1av1inea de 13-
quidus en equilibrioc. E1l crecimiento de estas particulas, después
de un tiempo, estard limitado por un largo rango de difusidn » con-
forme la velocidad de enfriamiento es mayor (aprox. 1 k/seg) debe
ser posible subenfriar el metal liquido a un grado tal que la 1i-
nea metaestable de liquidus sea pasada y la fase metaestable Al Ti
puecda empezar a precipitarse.

Es posible que las particulas ya presentes facilitaran la nu-
cleacidn de la nueva fase. En este caso, las particulas de AlzTi y
de boruro estdn disponibles. La nucleacidn sobre particulas de bo-

- ruros puede significar que los dos tipos de aluminuros pueden exis-
‘tir juntos, lado a lado, lo cual puede crear un problema como la
ﬁanera en que el Ti es distribuido en la fase liquida. '

Otra posibilidad es que la nueva fase precipitarid soBre las
particulas Al;Ti lo cual es mids factible, esto es apoyado por las
siguientes observaciones:

i.- Particulas, con enfriamiento por imersidn, durante el pro-

ceso de enfriamiento mostraron particulas de AlzTj
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ceso de enfriamiento mostraron particulas de Al;Ti cubiertas de una
segunda fase. La zona del reborde es mis bien delgada y no ha sido
identificada cristalogrdficamente ya que se disuelve o transforma
durante el enfriamiento y su estructura es dificil de determinar.
~ii.- La presencia de una segunda fase cubriendo las particu-
las de Al3zTi dard una reaccidén fuertemente pre-peritéctica pero en-
mascarard la mayoria de la reaccidn peritéctica de equilibrio con-
~forme las particulas de AlzTi sean rodeadas con una capa de la fa-

se &K sdlida con una aita concentracidén de Ti.

2.6.2 MUESTRAS MANTENIDAS A 750°C

Las curvas de enfriamiento para la primera muestra son mostra-
das en la fig. 25 con tiempos de permanencia de a = 5 minutos Yy
b = 4 horas. En la fig. 26 se muestran las curvas de enfriamiento
‘para la segunda muestra con tiempos de permanencia de a = 5 minu-
tos, b = 1 hora ¥y ¢ = 3 horas. Las composiciones de las muestras a
1000°C y 750°C son diferentes, esto es mostrado al pie de las figs.
25, 25 y 26. A la temperatura de 750°C las aleaciones se diluyeron

'.pof un factor de 5.

Las.curvas de enfriamiento obtenidas muestran un cambio sis-
temitico para mezclas estables-metaestables hacia la condicidén esta-
ble. Después de un cierto periodo de tiempo no existen trazas de
la fase metaestable. Al mismo tiempo conforme la reaccidén pre-peri-

téctica desapafece, la reaccidén peritéctica de equilibrio se vuelve

mds pronunciada.
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2.6.3 RESUMEN

Hay evidencia una fase metaestable pueda existir en aleaciones
‘A]-Ti-(B). La fase metaestable se desarrolla durante el enfriamien-
té de los bafios metilicos de dicha aleacidn, desde altas temperatu-
rasa medianamente altas velocidades de enfriamiento.

Existe una reaccidn pre-peritéctica aproximadamente a 672°C
con un punto peritéctico aprox. 0.4% en peso de Ti y una méxima so-
- lubilidad sdlida de aprox. 2% en peso de Ti.

‘ La fase metaestable, cuya estructura no ha sido determinada
crece‘preferencialmente sobre particulas existentes de AlzTi.

Conforme se maneja la fusidén a temperaturas menores, el siste-

ma metaestable se transforma en el estable. El proceso toma un tiem-
po entfe 3 y 4 horas a 750°C. Esta fase metaestable en las aleacio-
 ﬁes ﬁaestras no parece influenciar la habilidad refinadora de grano

en el estado diluido, pero puede tener efectos indirectos importan-

L tes.
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3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1 SELECCION DE VARIABLES

Se desea examinar los efectos, con respecto al tiempo; de un
refinador de grano (aleacién sdlida de preparacidén comercial y -for-
ma de pastilla) en aluminio de pureza comercial. Las variables con-
sideradas son:

a.- Temperatura de colada.

b.- Cantidad de la aleacidén sdélida refinadora.

c.- Tiempo de permanencia.

Los experimentos se realizaron variando las temperaturas de
colada y los tiempos de permanencia. Durante el desarrollo de los

mismos, la cantidad de refinador de grano dependia de la carga de

aluminio a fundir. La temperatura del molde se mantuvo aproximada-

. mente constante dada su disipacidn de calor en el ambiente.

5.2 DESCRIPCION DE LA PROBETA

"Las probetas se obtuvieron a partir de un molde de asbesto re-
cubierto en su interior por un aro formado de una mezcla de arcilla,

fibra y pintura refractaria. El molde en su totalidad se recubrid,

posteriormente, con pinturas refractaria. Las dimensiones del molde

y el tipo de probeta obtenido se muestran en la fig. 27.
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Se disefio y‘construyé’el equipo necesario, el cual consiste de
un bloque fabricado con arcilla refractaria apisonada y secada,

- primero en la sombra, luego al sol y por Gltimo al fuego. Este blo-
que se le practicaron tres perforaciones de baja profundidad donde
se hacia coincidir los moldes. Esto es mostrado en la fig. 27a.

Se fabricaron campanas perforadas con las cuales se introducia
al bano metdlico la aleacidén s6lida refinadora de grano y se reali-
zaba la desgasificacidén. Esto se muestra en la figl 28.

El acoplamiento del equipo se muestra en la fig. 29.

Se usd un horno de resistencias Kantal conectadas en series
con un crisol de SiC de 20 kg. de Cu de capacidad.:

La temperatura del horno fue registrada por un controlador de

temperatura cuyo alcance es de 1200°C y la temperatura del bafio. me-~

. télico fue controlada por un registrador digital, marca Omega Engi-

- neering, Ing. An Omega Group Company, Stanford Conn, de rango -55°C

a 99§°C y termopar de cromel-alumel (NiCr - NiAl).

3.4 'FUSION DE LA CARGA

Para la fusién se pesaron 2.5 kilogramos de aluminio de pure-
za comercial y se colocaron en un crisol dentro del horno, proce-
‘diéndose é fundir con una capa protectora, 50% de NaCl + 50% de co-
verai 11, para evitar la oxidacidén del bafio metdlico procediéndose

a refinar utilizando la aleacidn s8lida refinadora de grano de pre-



G.8cm

Fig. 270, Dimensiones del moide y dbloque.




*_\ 7.6 cm\lg‘

Fig. 27. Tipo de muestra

obtenido.

Fig: 28, compgna g nmersidn  whilizada,
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paracidén comercial para aluminio con especificacidén de 2.75 gramos
por kilogramos de aluminio. La capa protectora fue agregada en dos
etapas, la primera tan pronto como la carga comenzd a fundir y la
segunda con la carga completamente fundida, cubriendo la totalidad
de la superficie de la carga.

El refinamiento se realizd posteriormente una vez alcanzada
. la midxima temperatura de operaciémn, respetando el calor residual
queveleva la temperatura una vez que la fuente calorifica se ha re-
tirado y en el momento que la temperatura comienza a descender. Una
vez, haya cesado la turbulencia de la reaccién, se agitdé y se pro-

cedidé a la desgasificacidém para luego escorificar y vaciar.

5.5 DESCRIPCION DE LAS VARIABLES ESTUDIADAS

Se trabajdé con aluminio de pureza comercial, el cual tiene un
punto de fusidn de 660°C, con una carga de 2.5 kilogramos, una can-
-,tidad de aleacidén sdlida refinadora de grano de 6.9 gramos y se des-

gasificd con una cantidad de 16 gramos para 2.5 kg. de carga.

MUESTRA No. 0. .
Carga, 2.5 kilogramos de aluminio de pureza comercial.
Capa protectora, 50% de NaCl + 50% de coveral 11.
Nucleant 75, no tiene, .o : ‘
‘Degaser 200, no tiene

Muestra 00,

Colada en molde frio.

Temperatura de colada, 700°C.




Muestra O1.

Colada en molde caliente.
Temperatura de colada, 810°C.
Muestra 02. )

Colada en molde caliente. )
Temperatura de colada, 800°C.
Muestra 03.

Colada en molde caliente.
Temperatura de colada, 700°C.

MUESTRAS 1, 2 v 3.

-Carga, 1 kilogramo de aluminio grado especial.
Capa protectora, 50% de NaCl + 50% de KCI.
Nﬁcleant 75, 0.75 gramos.

Degaser 200, 6.4 gramos.
' Temperatura de colada, 685°C.

~Tiempo de permanencia, 5 minutos.

“'MUESTRA No. 4

ECéiga, 600 gramos de aluminio grado especial.
Capa protectora, 50% de NaCl + 50% de KC1,

: Nucieant 75, refundida.

 —begaser 200, refundida.

~ ~Temperatura de colada, 700°C.




59

MUESTRA No. 5

Carga, 1 kilogramo. de aluminio grado especial.
Capa protectora, 50% de NaCl + 50% de KC1.
’Nﬁcleant 75, 2.75 gramos.

Degaser 200, 6.4 gfamos.

Temﬁeratura de colada, 820°C.

Tiempo de permanencia, 4.45 minutos.

MUESTRA No. 6

Carga, 1 kilogramo de aluminio grado especial.
éapa protectora, 50% de NaC1.+ 50% de KC1.
Nucleant 75, 2,75 gramos.

Degaser 200, 6.4 gramos.

Temperatura de colada, 690°C.

' Tiempo de permanencia, 20.41 minutos.

-'Nota; Tiempo de refinamiento 40 segundos (agitado).
Tiempo de agitacidn 15 segundos.

Tiempo de desgasificado 55 segundos (agitado).

"'3.6 PREPARACION METALOGRAFICA

Deépués de obtener: todas las muestras, tanto la estandar como
las tratadas con el refinador de grano, se procedid a la prepara-
cidén metalogrdfica. Se cortaron las muestras o probetas a la mitad

Yy se realizd el andlisis macroscdpico.
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'5?7 PREPARACION DE LAS PROBETAS

Para una mejor identificacioén de las estructuras se siguieron
técnicas de pulido v se dejaron las probetas listas para el ataque

-~ 'quimico, el cual se vealizé de la siguiente manera:

Estructura Composicidn Observaciones

HC1 conc. 480 ml. E1 ataque se realizd
MACRDO HNOz conc. 240 ml. por inmersidén, enjua-
HF conc. 40 ml. gando directamente al

H,0 desionizada 40 ml. chorro de agua. (22).

5.8 PREPARACION DEL METAL UTILIZADO

Para la obtencidén de las muestras ceros se usdé aluminio de pu-
reza comercial, al cual se le practicd un anfilisis por espectrome-

.- tria de emisién arrojando el siguiente resultado de composicidn

. quimicar
""MUESTRA % Fe § 5i 5 Mn % Cu $ Zn 5 Ti % Pb
Tox 0.520 0.180 0.090 0.057 1.373  0.041  0.015

) .',Para la obtencidén de las demds probetas se utilizé aluminio
'd§5§fédo especial, al cual se le practicd un andlisis por absor-
. '¢ién atémica arrojéndo los siguientes resultados de composicién
" quimica:

'MUESTRA % Mg % Fe $ Al

X' 0 0416 0.20 99.64
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3.9 ESTIMACION DEL TAMARO DE GRANG

La estimacidén del tamafio de grano

. norma ASTM E 91 - 51 T,

se realizd de acuerdo a la

cuyo nombre es Estimating the average grain

size of non-ferrous metals, other than copper, and their alloys de

donde se usd el método de comparacidn de la seccidn 44 pig.

500 y
501,

Esta designacidén, E 91 - 51 T, se encuentra bajo una nueva de-

signacidén la cual es E 112 - 81.

Los tamafios de granos fueron obtenidos por medicidn directa
segin la tabla siguiente:

" Tamafios de Macro-granos Granos por pulgadas cuadradas

ASTM, Niimero a 1X
M- D 0.5
M - 0.5 0.7
M -1 1.6
M- 1.5 1.4
M- 2 2.0
M- 2.5 2.8
M- 3 4.0
M - 3.5 5,7
M -4 8.0
M - 4.5 . 11.3
M -5 16.0

"M - 5.5 22.6
‘M- 6 ©52.0
M - 6.5 15.3
M- 7 64.0,
M- 7.5 90.5




M- 8 128.0
M- §.5 181
M -9 256
‘M - 9.5 362
Mo- 107 512
M - 10.5 724
M - 12 1024
‘M - 11.5 1448
M- 12 2048
M- 1205 3200
M- 13 4032
"M - 13.5 “+5950
M- 14 8340
M - 14:5 12160
M - 13 - 17630
M- 15.5 23660

'Es de hacer ﬁétar‘due deéﬁuéé'éévﬁ - 12 ya le corresponde un

© -npomero de tamafo de micro-gramo de acuerdo a 1la ASTM.
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4 RESULTADOS EXPERIMENTALES

4.1 INTRODUCCION

A continuacidn serin descritos los resultados obtenidos, tanto
del aluminio de pureza comercial como los obtenidos con aluminio pu-
-ro grado conductor, teniendo como variables las temperaturas de co-
lada, las cantidades de refinador de grano y el tiempo de permanen-
cia,
También se verid el comportamiento del Nucleant 75 como refina-
dor 'de grano para aluminio con respecto a cantidad y su efecto so-

bre el tamafio de grano.

4.2 VARIACION DE LAS TEMPERATURAS DE COLADAS

Se escogieron temperaturas cercanas a 690, 710, 730, 750, 770
y 800°C, siguiendo un. orden de 20°C. Pero, debido a restricciones
envel horno en el sentido de que las mediciones de temperatura se
realizaban en forma manual con un registrador digital, el orden
fue alterado logréindose las temperaturas descritas.

Las probetas corridas en la sefie No. -0 fueron realizadas con
aluminio de composicidn especificada en la seccié 3.9 como muestra
X en la pdg. 60, las cuales presentaron diferencia en tamafios de
granos por efecto de la temperatura y aleantes en su composicién,

‘las caracteristicas son descritas enlas pigs. 57, 58 y 59.
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4.3 VARIACION EN LAS CANTIDADES DE NUCLEANT 75

Se corrieron pruebas con una cantidad aproximada de 1/4 de 1la
- cantidad espeéificada, la cual es 2.75 gramos por kilogramos de
aluminio, ios efectos son mostrados en la fig. 31 en las muestras
1, 2.y 3.

Estas pruebas se corrieron con el objeté de saber la eficacia
y vida del refinador de grano, dado que las muestras fueron fundi-
das nuevamente a la misma temperatura aproximada y comprobando el
tamafio de grano mds grande.

Estas pruebas se realizaron con aluminio de composicidén especi-
ficada en la seccidn 3.9 como muestra X' en la piag. 60, con lo cual
se logrd una mayor facilidad visual al observar los diferentes ta-
mafios de granos, esto debido a la pureza del aluminio. La muestra

refundida No 4, es tomada como muestra patrdn dado la pérdida de

-los efectos del refinador de grano.

4.4 VARIACION DEL TIEMPO DE PERMANENCIA

El tiempo de permanencia fue tomado una vez inmersa la campa-

.'na con el refinador de grano (Nucleant 75), mis el tiempo de agi-

-‘ftacién y el tiempo de desgasificado hasta el momento de realizada

‘la colada. Para ello, se procedid como sigue: Tiempo de refinamien-
to de grano 40 seg, tiempo de agitacidén 15 seg, tiempo de desgasi-
ficado 55 seg. Estos tiempos, después de muchos experimentos, son

los Optimos para la obtencidén de una buena muestra.
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Las brobetas 4, 5, 6, muestran claramente los efectos del re-

finamiento de grano utilizando la cantidad de Nucleant 75 requeri-
ndo_para‘ese efecto.

: Las probetas No. 6 y la No. 3 de la fig. 33 comprueban la exi-
gencia de la agitacidén para la obtencidén de un tamafio de grano uni-
forme. Las figs. muestran una marcada diferencia, la muestra No. 6
es fealizada con agitacidén y la muestra No. 3 sin agitacidén, por
“ello, esta muestra presenta puntos localizados de refinamiento y no

un adrea homogénea de refinamiento de grano.




VM.u"r,n" Temparaturc Tiempo de Tipo de Tomqﬁo de
‘f-numero ' de  coloda permanencio moide grano

N ’ °ec min. ASTM

700 -—- Frio M-1LE y M. 12

810 - Caliente M-tl y M-.5

800 - Caliente M-il y M-1[|.5

T00 -—- Caliente M-ily M5

685 5 Caliente M-8.5 y M-9

685 5.10 Coliente M-9y M-8.5

[[-1- 5.20 Caliente M-9 y M-9.5

700 Refundida Coliente M-7.5 y M-8

: 820 4 .45 Caliente M-10.5 y M-

690 20. 41 Caliente M-10.5 y M-Il




Muestra No 0O Muestra No O!
Tamare de grano No M- iL5 y M- iz Tamainn de grono No M-I1I y M-(.5

Muestra No 02 Muestra No 03

Tamano de grano No M-Il y M-{1L5 Tomaho de grono No M-l y M-1.5

Fig. 30. Probetas fomades del Aluminio de composicidn por descritos en la parte 3.9
pag. 54 fotos tomadas o [2.5 distancia focal.
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Tamano
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31

- Muestra
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de grono Ng M- 9 y M- 9.5 Tamaho de
Probetas tomodas  del

Afuminio de

pag. 55 fotos tomodos a 1.2.5
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No 2
de

4

grano No
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grano Nop

M- 4

en

M- 9

1o

J

parte
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Muestra No 4 Muestra No 5
Tamahe de grano No M-7.5 y M-8 Tamano de grano No M-10.5 y M-Il

Muestra No 6
Tamane de grono No M-10.5 y M-11
Fig. 32. Probetas tomadas del Aluminio de composicion X' descritas en la parte 3.10
pag. 55 fotos tomadas a 2.5 distancia focal




Muestras 0O, O/, 02 y 03 Muestras 1,2,3,4,5, y 6
Tomada o I: 6 distancio focal. Tomada a 1: 8 distancia focal.

Muestra No 6 Muestra No 3

M-t y M-II.5 ~Mm- | y M-l 8

Fig. 33. Probetas tomadas del Aluminio de composicion X' descritas en io parte 3 .10
pag. 55 fotos tomadas a 1:2.5 distancia focal.
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5 DISCUSION

5.1 INTRODUCCION

De alguna forma hubo refinamiento de grano en todas las probe-
"tas, aunque en algunas no se observé muy claramente el refinamien-
‘to dé grano, debido a las cantidades de aleantes en el aluminiouti-
lizado. -

Pueden ser utilizados varios métodos para producir fragmenta-
cidén dindmica del crecimiento dendritico y asi promover el creci-
miento egquiaxial. En tode caso, el principal mecanismo para produ-
cir los ntcleos de los granos equiaxiales es la ruptura de las den-
dritas.

Alguncos métodos usados para producir refinamiento de grano son:
agitacidn mecinica como vibracién, oscilacién y rotacidn, agitacidn
magnética v electromagnética, vibracidn sénica y ultrasdnica, agi-
facién por burbujas de gas o el método utilizado en las pruebas des-
critas por agentes nucleantes.

La mejoria de la estructura metaliirgica es proporcionada por
la. formacidén de un gran nimero de pequefios granos equiaxiales uni-

formes, mejorando las propiedades mecdnicas, el proceso termomecd-

‘nico y su capacidad para. un deformado uniforme durante subsecuentes

‘operaciones de trabajado en caliente y frio.

5.2 TEMPERATURA DE COLADA

Se pudo observar a través de las probetas obtenidas que el re-




finamiento de grano decrecia a medida (
en las probetas refundidas para este ef
el refinador de grano, Nucleant 75, se

Al establecerse un gradiente de te
Esto trae como consecuencia que pfimero
contacto con el molde, luego la superfi
tacto con él medio ambiente y se forme
en las partes restantes de la probeta.

5.3 REFINADOR DE GRANO (NUCLEANT 75)

Se realizaron pruebas con una cant

de 0.75 gramos, aproximadamente la cuar
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ue la temperatura aumentaba
ecto. Por lo consiguiente,
dedujo es TEMPORAL.
mperatura de solidificacién.
solidifiquen las paredes en
cie de -las probetas en con-

asi, la nucleacidn equiaxial

idad de refinador de grano

ta parte de lo estipulado,

ver seccién 4.3. Al aumentar la tempera

didas se pudo comprobar que el efecto del Nucleant

decif, presentaban las probetas
probetas sin Nucleant 75.

- Esta cantidad 0.75 gramos, se escCo
‘objeto de verificar la vida del refinad
facil visualizar la pérdida del efecto
cantidades. Esto se realizd una vez com

finador de grano.

5.4 TIEMPO- DE PERMANENCIA

‘Después de muchas corridas experim

un tamafic de grano

;

tura de las probetas refun-

75 decrecia, es
igual al de 1las
i6é arbitrariamente con el
r de grano, ya que es méas
del Nucleant 75 en pequeiias

probado su efecto como re-

entales se llegdf al tiempo
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minimo empleado para desarrollar un buen proceso de refinamiento de
grano, tomando como base 1 kilogramo de aluminio.
Una vez fundido al aluminio bajo una capa protectora para evi-

tar la oxidacidén del mismo se procedid al refinamiento de grano to-

midndose el tiempo de permanencia desde este momento hasta el ins-
tante de broducirse la colada, realizdndose el refinamiento de gra-
no con agitacidén aprovechando la campana de inmersidn.
lLoé tiempos Optimos encontrados son descritos en la parte 4.4,
La agitacidén es muy importante en este proceso de refinamien-
to de grano, ya que de no realizarse, el refinamiento de grano es

localizado, no homogéneo. Por lo tanto, errdneo.

APORTACION DEL TRABAJO AL ESTADO DE LA MATERIA Y PERS-
PECTIVAS A FUTURO

Se ha demostrado en el transcurso del trabajo, el efecto refi-
nador del Nucleant 75 y su duracidén como refinador de grano para
‘aluminio, esto con el fin de obtener mejoramientos en propiedades
Y operaciones subsecuentes.

Es ya conocido el uso de agentes nucleantes para la obtencidn

. de estructuras de granos pequefios uniformes equiaxiales.

Para un trabajo posterior, seria interesante llevar a cabo

una evaluacién de las propiedades mecinicas de las probetas some-
tidas al efecto del Nucleant 75. Asi, también el efecto de los
aleantes que constituyen al aluminio comercial con el efecto del

Nucleant 75, basindose en pruebas de microestructuras.
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Otros aspectos de interés serian probar el efecto de Nucleant
75'en aleaciones comerciales tales como Al-Si, Al-Cu. Probar su
efecto, Nucleant 75, junto a modificadores. Probar el efecto del

Nucleant 75 en .materiales de moldes diferentes, en piezas con, cora-

zones, en piezas bastante gruesas,




2)

)

c)

d)

e)
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6 CONCLUSIONES

El refinador de grano utilizado fue temporal debido a que
su efecto se pierde al refundir la probeta sometida al

Nucleant 75.

La agitacidén es muy importante realizarla, para tener una
solucidén homogénea y no con puntos localizados de refina-
miente de grano como se muestra en la Fig. 33 la cual se

realizd con agitacidn.

La temperatura de colada debe ser controlada porque el re-
finamiento de grano perderia su efecto en caso de ser tem-

poral.

A tiempos de permanencia grandes la temperatura de colada
no debe ser demasiado alta porque causa un efecto de refu-
sién en el refinamiento de grano. Esto se verifica con la

muestra No. 4.

El refinamiento de grano debe ser siempre anterior al des-
gasificado. Esto debido a que el refinamiento de grano pro-
duce una evolucién de gases. Esto trae como consecuencia la

realizacién de una mejor desgasificacidén para tener una

.probeta exenta de porosidad, en lo posible, para los tra-

bajos posteriores que se requieran.
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APENDICE 1

El dngulo de contacto, © , estd relacionade con la energia
superficial de 1la interface liquido-cristal, 1c+ La interface cris-

tal-sustrato, g ¥ la interface liquido-sustrato, 1s Ppor
Cos 8 = . 1lc = 1c

Una examinacidn superficial de la fig. Al puede sugerir que la-
relacidn es una consecuencia obvia de un balance de fuerzas. Esta
prueba estd basada en el método de desplazamiento virtual, depende
de la suposicidén de la condicidn de estabilidad, la cual es que la
energia superficial total debe permanécer a volumen constante para

- desencadenar- un“&esplaramxento v:rtual T -

< i Liguidor
e’
> o Cristal t h T
< > ’
Is AN 4
N cs ,’
AN
4
Y S
A ’
A4
A4
sustrato

Considerando una capa esférica de radio r, el area de la capa
.en contacto con la superficie es:
A = T sen? o Y 9 X
El irea de la capa en contacto con el liquido es:

Ay = 2 r? (l - cecs 9) ...............{.;....AZ
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= El exceso total de energia superficial introducido en el sis-

tema por la formacién de la capa esférica es igual a:

Aj( cs - 1s) + A, 1lc

Para un desplazamiento pequefio, con la suposicién;

dAl( cs - is) + dA>» . lc = O
Esto es:
ilc - ¢cs dA,
lc dA;

Diferenciando la ec. Al y AZ, sustituvendo \ después simplifi-
cando:

1ls - c¢s r . sen 8 + 2(1 -~ cos 8) (dr/ds) A3

ic r . sen 8 cos 6 + sen29 (dr/de)

El volumen de la capa esférica es:

vV =1/3 r3 (2 - e cos & * cos? )
. Para un volumen constante dV = (0, entonces:

dr _ r. sen © (1 + cos 9)
ae (I - cos@)(2 +cos 9)

Sustituyendo esto en la ec. A3. queda;

‘1ls = cs
1lc

= ¢co0s ©




APENDICE _2

o
! 2
{M-7.5) (M-8.5)
3 4
(M-10) (M-10.5)
5 [
{(M-11) (M- 11.5)

Escale  de refinamlente de grano, tamoho naturol. El numero entre
- parentesis . indica el correspondiente de acuerdo a la nerma  ASTM,
(18)
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