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S I N O P S I S 

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

de fabricación comercial sobre aluminio de pureza comercial. 

Se hace también una recopilación bibliográfica de las diferen­

tes teorías de refinamiento de grano reportadas en la literatura. 

Se partió de lingote comercial de aluminio al cual se le agre­

garon cantidades preestablecidas de la solución sólida refinadora 

de grano de fabricación comercial y en forma de pastillas. 

Se estudiaron variables tales como: temperatura de colada, tem­

peratura del bafto y tiempo de permanencia. 

Usando el análisis metalográfico se evaluaron las macroestruc­

turas. 

Los resultados muestran que efectivamente una aleación de B y 

Ti actúa como refinador de grano. 

También se observó diferentes formas y tamaftos del grano, esto 

dependiendo de la cantidad de refinador de grano agregado, de la 

temperatura a la cual se agregó y del tiempo de permanencia. 
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1 INTRODUCCIÓN 

El. objetivo de este trabajo es estudiar el efecto de algunas 

variables prácticas sobre el r~finarniento de grano en aluminio y 

por otro lado presentar una recopilación bibliográfica de las teo­

rías reportadas en la literatura sobre los mecanismos de refina­

ción. 

Entre las no muy grandes alternativas para las diferentes téc­

nicas de refinamiento de grano, la utilización del B y el Ti es una 

de ellas. En este caso, la sustancia sólida utilizada es de fabri­

cación comercial bajo el nombre de Nucleant 75. 

Esta técnica de refinamiento de grano es de gran utilidad y 

dadas las mejorías que se obtienen en el material, al cual provee 

de una mejor combinación de las propiedades mecánicas a las tempe­

raturas normales de trabajo. 

Dependiendo de las condiciones de refinamiento de grano es 

posible obtener diferentes estructuras, las cuales están relacio­

nadas directamente con la temperatura y con el tipo de refinamien­

to. 

El refinamiento de grano se realizó siguiendo literalmente 

esta ruta: fundido, refinamiento, agitación, desgasificado Y 

vaciado. 
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2 RETROSPECTIVA BIBLIÓGRAFICA 

2.1 SOLIDIFICACIÓN 

La solidificación es la transformación del esta.do líquido al 

sólido de algún determinado material. Este proceso se lleva a cabo 

por la nucleación y crecimiento de una nueva fase. 

Es tal vez, la más importante de las transformaciones de fase, 

ya que, casi todos los metales deben sufrirla. 

Dependiendo de la forma de solidificación serán las propieda­

des mecánicas finales, de allí su importancia. 

2.1.1 XUCLEACIÓN 

La nucleación es el primer paso hacia la solidificación, co­

mienza cuando en el metal líquido se forma un núcleo sólido como 

respuesta a una fuerza impulsora que provoca el cambio de una po­

sición de equilibrio a otra. Esta fuerza impulsora es el cambio en 

la energía libre del sistema. 

Cuando consideramos el desarrollo de una microestructura, un 

equilibrio que implica más de una fase, se dice que existe un equi­

librio heterogéneo. La energía libre, G, de una fase componente es­

ta definida por: 

G = H - TS •.••••••••.••••.•.••.•••• ( 1) 

donde: H es la entalpía, T la temperatura absoluta y S la entropía. 

Para la mayoría de los sistemas metalúrgicos, la presión pue­

de ser considerada constante, de tal modo que: 
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s 
= cte 

lo cual nos indica que, la energía decrece con el incremento de la 

temperatura. 

Las diferentes fases de un metal puro es mostrada esquemática­

mente en la figura 1, con variación en su energía libre. 

El cambio en la energía libre en la transformación, a tempe­

ratura constante, de una fase a otra está dado por: 

AG LIH T 4S 

Dos fases se encuentran en equilibrio cuando AG = O, esto de­

fine en el equilibrio el punto de fusión, Tf, y el punto de ebulli­

ción, Te, a otras temperaturas, la fase de equilibrio es la que 

tiene un mínimo de energía libre; 4G, la diferencia entre las ener­

gías libres proviene de la fuerza que impulsa la transformación de 

una fase a otra. 

Con aleaciones binarias, la energía libre puede variar con el 

uso de diversas composiciones. Las curvas de energía libre para las 

fases componentes se mueven relativamente con los cambios de tempe­

ratura. 

Para la transformación de un líquido a sólido, el cambio de 

energía libre de volumen es: 

.AGv = G1 - Gs 

donde G1 y Gs son las energías libres del líquido y sólido respec­

tivamente. Sustituyendo los términos anteriores en la ecuación (1) 

se obtiene: 

A Gv (H1 - Hs) - T (81 - Ss) 
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Si ~uponemos que la dependencia de la temperatura es pequefia 

en los cambios de entalpía y entropía, entonces: 

H1 - Hs = Lf 

·d_onde. Lf es el calor latente de fusión. En el punto de fusión en 

·el equilibrio, donde AG es cero, la entropía de fusión está dada 

por: 

de ese modo: 

Lf (1 - T/Tf) 

5 

..........•...•..•....• ( 2) 

2.1.2 NUCLEACIÓN HOMOGÉNEA 

La teoría clásica de nucleación fue desarrollada por Volmer y 

Weber1 , y más tarde Becker y Dóring2 continuaron con la condensa­

ción de un vapor puro para formar un líquido. Esta teoría considera 

la formación de una fase por la agregación de componentes de otra 

fase sin cambios de composición y sin estar influenciado por impu­

rezas ó por superficies externas. 

Considerando los cambios de energía libre que ocurren, si un 

embrión esférico sólido está formado dentro de un líquido uniforme. 

Primero, habrá un cambio en la energía libre asociada con la dife­

rencia en la energía libre de volumen de los átomos en el sólido y 

en el líquido. Segundo, habrá un término introducido debido a un 

número de átomos que se encuentran en la región de transición en-



entre el liquido y el sólido. Esos átomos estarán en un estado de 

alta energía y serán el origen de la energía libre de superficie 

del embrión. 

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

energía libre, AG, está dada por: 

6 

AG = 41(r2~lc + (4/3)1lr3 AGv ••...•......•.••••.• (3) 

donde r'1 c es la energía libre de superficie (erg.cm- 2), A Gv es el 

cambio de energía libre de volumen (erg.cm- 3). Arriba del punto de 

.fusión AGv, es positivo y abajo es negativo. La variación de las 

diferentes energía libre abajo del término Tf y el cambio total en 

energía' libre se muestra en la figura 2. Cualquier embrión que se 

forme arriba de Tf desaparecerá rápidamente, ya que en éste la fa­

se líquida es más estable que la fase sólida por tener menor ener­

gía libre, en estas condiciones AGv es positivo .. si la temperatura 

del fundido cae por abajo de Tf en un pequefio AT, se encuentra que 

el embrión formado tiende a fundirse nuevamente, a pesar de que 

ahora la energía libre del líquido es mayor que la del sólido y 

que AGv es negativo. La causa de lo anterior radica en la energía 

libre superficial adicional que poseen los cristales pequefios y de 

la cual carecen los cristales similares pero más grandes (con rae 

dios mayores de lOp.). Con lo que podemos concluir que la tempera­

tura de fusión de partículas pequefias, es menor que la de particu-

las grandes. 

Por otro lado, abajo de Tf cuando el embrión alcanza su tama­

fio crítico con un radio r*, en el cual C& (AG)/~r) = O, es igual-
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Diente p·robable .que pueda desaparecer o crecer como núcleos estables. 

Así, las partículas que para un AT dado tengan r menor que r• se 

llaman embriones y las que tengan r mayores que r* se llaman nucleos. 

Diferenciando la ecuación (3) y tomando en cuenta el signo de 

AGv, encontramos una ecuación para r*, así: 

• _ 2 'l1c 
r - ~ .......•.•............•.•... (4) 

sustituyendo la ecuación (2) en (4), tenemos: 

2 ~c Tf 
r• = Lf AT •••••.•••••• • •• • ••• • ••• (5) 

El cambio de energía libre, AG, puede ser determinada intro­

duciendo (5) en (3); 

AG* 
16 ll ~lc3 T fz 

3 (Lf AT) 2 
••••••••••••••••.•• ( 6) 

La ecuación anterior muestra que a mayores sobreenfriamientos, 

menor será la fluctuación en la energía libre necesaria para formár 

un núcleo de tamaño crítico. 

2.1.3 VELOCIDAD DE NUCLEACIÓN 

Originalmente, Becker3 estudio la velocidad de nucleación, I, 

en sistemas tales como la transformación líquido-sólido. La veloci­

dad de nucleación entendida como una combinación de la probabili-

dad de tener un átomo que se agregue a los embriones-núcleos, fue 
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estudiada mis tarde por Turbull y Fisher4 quienes obtuvieron la si­

guiente ecuación 

1611lf1c3 T fz 
exp (- ) •.•••.•..•.•• (7) 

3 Lf2 (A T) 2 kT 
I = ~ exp (- ~ 

donde N es el nOmero total de ltomos, hes la cte de Planck,AGa es 

la energía de activación a través del límite de separación de las 

fases, k es la cte de Boltzmann, los demás símbolos han sido defi­

nidos anteriormente. La ecuación (7) nos indica que la velocidad de 

nucleación serl aproximadamente sensitiva al subenfriamientoAT. Es­

ta velocidad de nucleación será dependiente -del tamafio del sistema 

que se esté estudiando. 

Se encontró que hay una temperatura en la cual, la velocidad 

de nucleación se incrementa rlpidamente, (fig. 3). 

La sustitución de los términos en la ecuación de 1, indican 

que a subenfriamientos de aproximadamente 0.2 Tf, son los espera~ 

dos para la nucleación homogénea de sólidos. Esto ha sido verifica­

do experimentalmente para muchos metales. 

En este subenfriamiento, el radio crítico es apróximadamente 

10-7 cm y el nOcleo deberá contener apróximadamente 200 átomos. 

Oriani y Sundquist,s han demostrado que para muchos metales 

sobreenfriados de más de lOºC, será suficiente para promover la 

formación de embriones con el arreglo de la estructura líquida. La 

estructura del líquido, también tiene un efecto directo sobre el 

AGa• la difusión y en la energía interfacial líquido-cristal~ic· 



Fig. 3. 
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( 21) 
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2.1.4 NUCLEACIÓN HETEROGÉNEA 

La mayoría de los fenómenos de solidificación, prácticamente 

se llevan a cabo con subenfriamientos menores que aquellos predichos 

por la teoría de la nucleación homogénea. Por ejemplo, ya que sub­

enfriamientos del orden de 0.2 Tf (aprox. 200°C para muchos meta­

les) deberían ser esperados en la solidificación de metales puros; 

.se encontró experimentalmente, que muchos metales fundidos nuclean 

a temperaturas sólo de muy pocos grados abajo del punto de fusión. 

Esta discrepancia es atribuida a la presencia de una superficie 

dispuesta en contacto con el liquido. La nucleación es considerada 

heterogénea y se lleva a cabo sobre la superficie que contiene al 

metal fundido o en las partículas presentes en el sistema puede 

ocurrir la nucleación en algunos sitios preferenciales existentes. 

La teoría ha sido desarrollada por Turbu11 6 seguido por Vol­

mer7 para el caso simple en el cual, una capa esférica de sólido 

se forma sobre un sustrato planar, (fig. 4). Un factor crítico es 

el ángulo de contacto B. Para una capa esférica como la mostrada, 

el volumen y el área de superficie, estará dada por: 

Volumen = 1-11 h2 (3r - h) = ~11 r3 (2 - 3cos 8 + cos 38) 

Área de, la superficie = 211rh = 2nr 2 (1 - cos el) 

Bajo condiciones estables, el ángulo de contacto 8, es una fun­

ción de las energías de superficie de la interfase líquido-cristal 

/le• la interfase cristal-sustrato t'cs• y la interfase líquido­

sustrato '/'ls• o sea: 
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Ces (} = 
.¡.ls - Yes 

?1c 
••..•.•••.•.••.•.•..••••••••• ( 8) 

puede-ser probado usando el método de desplazamiento vir­

en el apéndice l. 

Siguiendo un procedimiento similar al de la teoría de nuclea­

ción homogénea, nos lleva a una ecuación análoga a la (3): 

.AG =.¡.le 21lr 2 (1 - cos8) + -}llr 2 (2 - 3cos8+ cos 3 0).AGv 

+ Cv'cs - ~s1Jlrr 2 (1 - cos 26) 

Este último término, aparece debido al cambio en energía resul­

tante del sustrato que está en contacto con el cristal, en vez de 

que esté con el líquido. Diferenciando y haciendo que [~(b.G)/Clr] O 

y sustituyendo en la ecuación e 8) ' tenernos: 

2 -(le 
r* 

AGV 

y, por lo tanto, el cambio en energía libre será: 

41l 'i1c 3 (2 - 3cos e+ cos3e) 
AG* = 

3AGv2 

Esto difiere del valor obtenido en considerar nucleación horno-

génea por el factor: 

l (2 - 3cos e+ cos 38) 

Para 9 = 180°, la fluctuación de energía requerida es la misma 

corno para la nucleación homogénea, pero, para todos los otros casos 

en los cuales O~ 9 <180°, la nucleación heterogénea es un proceso 

energéticarnente más favorable. 
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P_ara sistemas en los cuales __ el ángulo de contacto es pequeño, 

es claro que la barrera de nucleación es pequeña también y esto pue­

de ser una razón satisfactoria para los bajos subenfriamientos ob­

servados en la práctica. 

La teoría también puede ser modificada al a~mitir diferentes 

geometrías de núcleos (capas en forma de discos), sin que afecten 

sustancialmente los resultados. Si al sustrato se le es permitido 

tener curvatura, o si la formación de núcleos en las cavidades es 

considerable, se encontró que la barrera para la nucleación es re­

ducida aún más. 

Se ha establecido que las fluctuaciones de energía requeridas 

para la nucleación heterogénea,6G*, es mucho menor que para la nu­

cleación homogénea; también se obtiene una ecuación similar a la de 

la nucleación homogénea. 

El pequeño valor AG*, permite velocidades muy altas de nuclea­

ción a pequeños subenfriamientos y una transición mucho menos se­

vera de bajas velocidades de nucleación. Además, puesto que el pro­

ceso. de nucleación heterogénea depende de la presencia de sitios 

disponibles, se concluye que, la velocidad de nucleación pasará a 

través de un máximo y mostrará un corte a mayores subenfriamientos. 

2.1.5 CRECIMIENTO 

Después de la nucleación, tendremos el crecimiento del núcleo. 

Esto requiere, pues, una examinación de la naturaleza de la inter­

fase entre el cre~imiento del sólido y el líquido. 
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La estructura y forma de esta interfase influyen en la morfo­

logía microestructural del sólido resultante, así como en la can­

tidad y distribución de imperfecciones en ésta. También tiene un 

efecto sobre los cambios térmicos y constitucionales en el liquido 

adyacente, y la interacción entre estos efectos, puede causar modi­

ficaciones en el crecimiento. 

2.2 REFINAMIENTO DE GRANO EN ALUMINIO ALEADO CON TITANIO Y BORO 

Existen diferentes elementos que producen el refinamiento de 

grano. Las adiciones de boro a aleaciones con titanio aumentan el 

refinamiento de grano. Se han adelantado dos teorías principales 

para explicar estos fenómenos: 

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

2.- La teoría de la reacción peritéctica. 

Cibula 8 ha mostrado que cuando los carburos de V, Ti, Zr y 

otros y los boruros de aluminio y titanio estin presentes en alea­

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

de la nucleación. Los argumentos principales para la nucleación de­

bida a los carburos o boruros son: 

1.- Los carburos o boruros son muy estables (tienen puntos de 

fusión muy altos). 

2.- El espaciamiento atómico en los planos muy llenos del car­

buro y el boruro son diferentes sólo en un bajo porcentaje 

del esparcimiento correspondiente en aluminio. 
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Crossley y Mondolfo 9 han mostrado que el refinamiento de grano 

puede ser obtenido en aleaciones que contengan cristales primarios 

de TiAl3, ZrAl3 y otros compuestos que reaccionan peritécticamente 

con aluminio, pero no con FeA1 3 el cual forma un eutlctico con el 

aluminio. Crossley y Mondolfo, Mascré y colaboradoreslO y Nakaoll 

muestran que las adiciones de carbón pesado a las aleaciones alumi­

nio-titanio reducen el refinamiento de grano. Nishimura y colabora­

dores12 reportan que la adición de TiC al aluminio no refina el 

grano, a menos que la fundición sea hecha en aire. Ellos especulan 

que se forma TiC, el cual refina el grano, pero sus evidencias no 

·excluyen la reacción de TiC con oxígeno para liberar algo de tita­

nio que va a formar TiA1 3 . Seeman y Staats 13 reportan que no hay re­

finamiento de grano con adiciones de TiBz o VC, pero si con Ti, TiC, 

Ti + TiB 2 • Moriceau14 ha mostrado microfotografías que él interpre­

ta como prueba de que TiBz nuclea aluminio. Sin embargo, el hecho 

de que en sus partículas la zona rica en boro es decididamente más 

pequefta que la rica en titanio, puede indicar que el aluminio se 

está difundiendo dentro del TiBz y el titanio fuera de él, por lo 

que las partículas actuales consisten en un núcleo (Al,Ti)Bz envuel­

to por TiA1 3 . Más recientemente, Davies y colaboradores 15 muestran 

que hay relación entre TiA1 3 y el aluminio, con el TiA1 3 fundido 

en el centro de los cristales de aluminio, pero no entre el diboru­

ro y la matriz, con el diboruro en los límites de grano. Ellos es­

peculan que el efecto del boro es disminuir la solubilidad del ti­

tanio y por lo tanto incrementar el número y dispersión de las par-

tículas nucleadoras TiA1 3 . 
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2.2.1 DIAGRAMA DE EQUILIBRIO ALUMINIO-BORO-TITANIO 

Una característica importante es que el equilibrio es difícil­

mente obtenido, esto debido a características del sistema como lo 

son: la presencia de reacciones peritécticas y lentitud extrema de 

i·a difusión del titanio y ·del boro en aluminio. 

Las fases estudiadas fueron aluminio, TiA1 3 , (Al,Ti)B2 en es­

tos dos diboruros no se hará distinción ya que presentan una misma 

estructura cristalina y parámetros reticulares similares, y ocasio~ 

nalrnente AlB12 . 

Sólo una pequeña cantidad de boro puede disolverse en TiA13 y 

esto produce un pequeño cambio en el parámetro reticular. 

Se asumió que los parárnetro"s reticulares varían linealmente 

de AlBz a TiB 2 • En el boruro, como el ~lurninio sustituye al tita­

nio, el parámetro reticular varía linealmente. Esto confirma las 

series continuas de soluciones sólidas de TiB 2 a AlB2 para las cua­

les es apropiada la designación de compuesto ternario (Al,Ti)B2 • 

Tal parece que la sustitución de titanio por aluminio en el compues­

to no es tan rápida corno se habría de esperar en la composición de 

las fundiciones, esto es atribuido a condiciones de no equilibrio. 

El TiBz tiene un punto de solidificación muy alto (28SOºC), en cam­

bio el AlBz se forma por reacción peritéctica a una temperatura als 

baja (975ºC). Por ello probablemente, la solidificación empieza con 

la formación de un boruro rico en titanio y la difusión de aluminio 

en el cristal sólido es necesaria para i1evar el cristal a la com­

posición de equilibrio. 
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Asi como el aluminio se difunde dentro, el titanio se difunde 

fuera y se combina con el aluminio circundante para formar una cu­

bierta de TiA1 3 alrededor del cristal (Al,Ti)B 2 • Ya que esta reac­

ci6n es extremadamente lenta, las oportunidades de obtener el equi­

librio son muy limitadas, a menos que la aleación esté muy diluida. 

Es probablemente mis seguro asumir que, en condiciones de equili­

brio. los parimetros. reticulares y la composición de (Al• Ti) B2 cam­

bian regular y continuamente de TiBz a A1B 2 • 

El diagrama de la fig. 6 muestra 3 lineas monovariantes: 

Liq Al +· (Al,Ti)B2 , Liq - (Al,Ti)B 2 + TiA1 3 , y una tercera 

linea que empiez-a- c01110 Liq + TiA1 3 -- Al y cambia· a Liq -- TiA1 3 + 

Al. Estas tres lineas se encuentran-en un punto eutéctico: Liq 

Al + (Al,Ti)Bz + TiA1 3 • La temp~ratura eutéctica estaba entre 

los 659°C y los 659.SºC. 

Aún pequedas cantidades de boro (menos de 0.005%) reducen ra­

dicalmente la solubilidad liquida del titanio, especialmente a tem­

peraturas altas. 

El TiA13 y el (Al,Ti)Bz puede nuclear aluminio, pero no uno al 

otro. Cuando esti presente el TiA1 3 , la solución sólida de alumi­

nio, Alss• esti en equilibrio con (Al,Ti)Bz de composición indeter­

minada y hay un campo muy largo de dos fases en el cual el Alss es­

ti en equilibrio con las series de solución sólida de TiBz a AlB 2 • 

Se puede esperar que las solubilidades sólidas de titanio y boro· en 

aluminio disminuyan con temperaturas decrecientes, pero es dudoso 

que sean determinadas ya que serian necesarios affos de recocido pa­

ra llevar alguna semblanza de equilibrio a las aleaciones. 
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2. 2. 2 REFINAMIENTO DE GRANO 

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

o ningún refinamiento de grano se lleva a cabo. Sólo cuando el ti­

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

pos primarios de TiA1 3 y (Al,Ti)B 2 , hay refinamiento de grano apre­

ciable. El refinamiento de grano es máximo cuando se cumple la re­

lación Ti/B = 5 y disminuye cuando la relación aumenta. El refina­

miento de grano se obtiene sólo cuando el TiA1 3 es primario. 

La diferencia básica entre la nucleación por los dos tipos de 

cristales es que, aún cuando TiA1 3 puede nuclear solución sólida de 

aluminio sin bajoenfriamiento y en la mayoría de los casos (a tra­

vés de la reacción peritéctica), a temperaturas arriba del punto de 

solidificación del aluminio, el AlB 2 , el TiBz y el (Al,Ti)Bz requi7-

ren algún bajoenfriamiento abajo del punto de solidificación del 

aluminio para nuclearla. Las impurezas normales tienden a nuclear 

el aluminio con bajoenfriamiento muy limitado, po~ lo que los boru­

ros tienen poca o ninguna oportunidad de ser nucleantes efectivos. 

La reacción peritéctica facilita el refinamiento de grano ase­

gurando la nucleación de aluminio por TiA1 3 antes de que las impu­

re=as normales puedan actuar, pero no es necesario. El TiAl3 puede 

nuclear aluminio aún cuando es eutéctico. El único requerimiento 

para el refinamiento de grano es que el TiA1 3 esté presente y acti­

vo como un nucleante, antes de que otras impurezas puedan nuclear. 

El mejor refinamiento de grano producido por la adición de 

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

1.- Expande el campo de cristalización primaria de TiA1 3 a 

contenidos de titanio mis bajos reduciendo la solubilidad de tita~ 

nio en aluminio líquido. Esto resulta en refinamiento de grano a 

contenidos de titanio mis bajos. 

2.- El boro también inclina la pendiente de la línea de líqui­

dus. En el líquido hay muchas partículas sólidas que pueden nuclear 

TiA1 3 a diferentes bajoenfriamientos. Si la línea de líquidus es 

relativamente plana, como se muestra en la fig. 8(1), un ligero ba­

joenfriamiento CATA) produce una supersaturaci6n (X), que lleva a 

la nucleación en los centros heterogéneos disponibles. Si la línea 

de líquidus está muy inclinado, fig. 8(b), la misma supersaturaci6n 

requiere un bajoenfriamiento mucho más largo {ATB) que permite la 

nucleación no sólo en los mismos centros, sino también en muchos 

otros centros que actúan a un bajoenfriamiento más alto. Además, 

el tiempo en enfriar de la temperatura a la cual TiA1 3 es nucleado 

a la que el aluminio nuclea es mayor en el caso de la fig. S(a) y 

se efectúa más solidificación y crecimiento de las partículas TiA1 3 , 

reduciendo aún más el número de núcleos. 

La difusión lenta de titanio y boro en aluminio, aún en el es­

tado líquido, se explica por el hecho de que el refinamiento de 

grano se encuentra frecuentemente en aleaciones que están fuera del 

campo de la cristalización primaria de TiA1 3 . En condiciones de no­

equilibrio la solución de los cristales TiA1 3 dentro de la fundi­

ción puede ser incompleta, dejando suficientes centros para la nu­

cleaci6n. La difusión del aluminio dentro de los primeros crista-
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les de boruros formados para transformarlos en TiBz a (Al,Ti)Bz con 

una cubierta de TiA1 3 también contribuye al refinamiento de grano, 

debido a la nucleación por la cubierta de TiA1 3 • 

Z.Z.3 RESUMEN 

En la esquina del diagrama de equilibrio Al-B-Ti hay un eutéc­

tico ternario: Al - (Al,Ti)Bz - TiA1 3 aproximadamente a 0.05% de 

Ti, 0.01 % de B, 659.S ! O.ZºC. 

Los boruros, AlBz y TiBz forman unas series continuas de solu­

ciones sólidas que varían de un compuesto a otro. 

Las adiciones de boro expanden el campo de cristalización pri­

maria de TiA1 3 hacia contenidos de titanio más bajos e inclinan la 

pendiente de la línea de líquidus. 

El refinamiento de grano se debe a la nucleación del aluminio 

por los cristales TiA1 3 y en condiciones de equilibrio se obtiene 

sólo en aleaciones en las que el TiA1 3 es primario. El refinamien­

to de grano en aleaciones fuera del campo primario del TiA1 3 se de­

Le a las condiciones de no-equilibrio. 

La reacción peritéctica facilita la nucleación por el TiA1 3 

antes de que otras impurezas puedan actuar, pero no es necesaria­

mente útil para el refinamiento de grano. 

2. 3 REFINAMIENTO DE GRANO EN ALEACIONES DE ALUMINIO COLADAS 

Las bajas cantidades de Ti empleadas en la producción de lin-
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gotes colados va usualmente acompañado de adiciones simultáneas de 

B. Aún más, las adiciones de B y/o Ti al aluminio son usados para 

producir productos forjados y se hace justamente antes de la fundi­

ción mientras que en la producción de aluminio fundido se usa un 

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

Existe una sugerencia, que los efectos de la refinación de gra­

no en las aleaciones por las adiciones de Ti no son estables con el 

tiempo. 

El boro añadido solo no produce refinamiento de grano. El uso 

del boro está relacionado con su habilidad de mejorar en alguna for­

ma la efectividad de la adición de Ti solo. Este mejoramiento estl 

relacionado con los siguientes enunciados de reacción: 

TiBz + Al 

Ti + Al 

(Ti,Al)Bz + Ti 

Al 3Ti 

El boro disminuirá en esta forma el contenido de partículas de 

Al 3Ti en la solución. El boro actúa como retardador d.e las partícu­

las de Al 3 Ti en la solución. Sin embargo, puede el boro formar com­

.puestos de B-Ti, tales como TiBz en los sitios de nucleación h~te­

rogénea. 

El diagrama de fases de la aleación Al-Ti, fig. 9, nos muestra 

que hay dos clases distintas de posibles aleaciones, que se encuen­

tran en el intervalo de O a 6% de Ti, en peso. Estas dos clases de 

aleaciones están en cada lado del punto peritéctico mínimo que es 

del 0.15% de Ti. Antes del punto peritéctico nos referimos a aleacio­

nes hipoperitécticas y aquellas que están después de este punto a 

aleaciones hiperperitécticas las cuales experimentan la siguiente 

reacción de solidificación: 
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Donde L yCX.. significa la fase líquida y sólida respectivamente. 

Estas fises se visualizan en la fig. 9. En el punto de nucleación, 

la reacción entre una partícula Al 3Ti y el líquido solidifica en 

este sistema (Al-Ti), rodeada por una capa delgada de O(.Al· 

En composiciones hiperperitécticas el refinamiento de grano 

resultante debe ser estable con el tiempo, ya que la cantidad de 

Al 3Ti en el bafto es gobernada por el diagrama de fases de la fig.9. 

Las pruebas efectuadas dentro del rango de composición hiperperitéc­

tica, fig. 10, muestran el comportamiento estable (la refinación 

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

cero). Graficando esos niveles estables de refinamiento de grano 

contra el por ciento de Ti aftadido se obtiene la fig. 11. Existe 

una correlación entre el refinamiento de grano estable y la presen­

cia de partículas de Al 3Ti insolubles arriba de la temperatura pe­

ritéctica. 

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 comportamiento estable. 

La fig. 12 muestra una abundancia de Al 3Ti, formada por la 

aleación Al-Ti al 6% utilizada en las pruebas presentadas en la fig. 

10. La aleación de Al 3Ti al 6%, muestra una abundancia de Al 3Ti 

comparable a la requerida bajo condiciones de equilibrio (como se 

muestra en la fig. 9). Cuando esta mezcla se aftade al bafto de alea­

ción de aluminio abajo del nivel de 6% de Ti gran parte del Al3Ti 
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añadido 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 mayoría del 

Al3Ti no equilibrado se habrá disuelto previamente. 

La presencia de las partículas de Al 3Ti puede ser esencial pa­

ra el refinamiento de grano en las aleaciones y puede existir por 

cualquiera de estos dos métodos: 

1.- Suficiente Ti puede ser añadido de tal manera que esas par­

tículas estarán presentes bajo condiciones de equilibrio. 

2.- Un muy pequeño % en peso de Ti puede ser añadido utilizan­

do una aleación, creando una abundancia de partículas de Al 3Ti y 

previniendo que no se disuelvan completamente antes que la solidi­

ficación sea completa, para entonces el refinamiento de grano debe 

de resultar. 

Si ei número de eventos de nucleación requeridos se compara 

con el número de partículas de Al 3Ti que entran al baño, se obtiene 

una gran disparidad en el número de partículas de Al 3Ti presentes. 

Existen casos en que el número de eventos de partículas de Al:;Ti 

presentes es menor que el número de eventos de nucleación. requeri­

do para considerarse en cada grano equiaxial. Cada partícula de 

Al 3Ti se disuelve, una capa de líquido rico en titanio se desarro­

lla sobre la partícula, esta capa puede ser utilizada para expli­

car como muchas partículas de nucleación, diferentes a las partícu­

las de Al 3Ti se pueden volver activas debido a su presencia. 
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La efectividad de un punto de nucleación puede ser medida por 

la cantidad de sub-enfriamiento requerido para activar la partícu­

la. Cada punto de nucleación posible debe estar en un medio ambien­

te de sub-enfriamiento igual al requerido para activarlo, de lo 

contrario no ocurrirá ningún evento de nucleación. Ya que existe 

una zona de soluto rica en Ti alrededor de cada partícula de Al 3Ti 

disolvente, un gradiente potencial de sub-enfriamiento esta presen­

te. 

La existencia del refinamiento de grano transitorio cinético, 

KTR, puede depender de la existencia de partículas de Al 3Ti disolu­

bles mientras, que la evidencia microestructural de la pos-solidi­

ficación pueda sugerir que la nucleación se lleve a cabo en otra 

partícula tal como el TiB 2 . El crecimiento de grano equiaxial ema­

nado de partículas diferentes al Al 3Ti dependerá de la presencia 

de partículas Al 3Ti. 

El comportamiento estable también puede ser atribuido a algu­

na otra partícula que contenga Ti que se mantuviera activa por el 

contenido de soludo afiadido, como es el caso de aleaciones de fun­

dición usadas comercialmente. 

Los efectos del B no se han ·comprendido bien hasta la fecha 

pero en la mayoría de los lingotes producidos con las adiciones del 

refinador de grano raramente se limital al Ti. La práctica usual 

es hacer adiciones simultáneas 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 contaminación 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 grano 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 adición intencional y cuando esté 

presente como un residuo en la aleación 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 aplicación de Ti como agente refina­

dor <le grano en la elaboración de aleaciones de aluminio. 

En la iig. 14 se muestran cantidades de B afiadidas intencio­

nalmente, las cuales sugieren que la presencia del B no es meramen­

te efectiva cuando estl presente como elemento residual pero ejecu­

ta la misma disminución benéfica del refinamiento de grano transi­

torio cinético, KTR, cuando se añade intencionalmente junto con el 

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

do por la prealeación, entonces puede ser obtenido con adiciones 

intencionales en combinación con adiciones de Ti. 

2 • .5.l RESUMEN 

Para maximizar el refinamiento de grano alcanzado por un tra­

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

1.- Para optimi:ar el efecto de una cierta cantidad de Ti que 

Ya a ser usada, la adición debe ser una pos-adición y no una adición 

pre-aleada para tomar ,·entaja de1 refinamiento de grano transitorio 

cinético, KTR. 



z.- Las más bajas temperaturas de permanencia posibles deben 

ser usadas para asegurar tasas lentas del efecto del refinamiento 

de grano transitorio cinético, KTR. 
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3.- El B puede ser usado tanto como un elemento residual como 

un elemento de prealeación para disminuir la poca duración del efec­

to de refinamiento de grano transitorio cinético, KTR. 

Si los efectos del refinamiento de grano de una adición de Ti 

dada se -van a optimizar, debe usarse B. La adición debe ser hecha 

justo antes de la vertida y se deben emplear las temperaturas de 

colada, manteniéndolas lo más bajas posibles. 

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

PARA REFINAR GRANO EN ALUMINIO 

Tomando en cuenta tres muestras, las cuales la temperatura de 

adición de Ti y B fue de 750, 900 y llOOºC y la concentración en 

peso de Ti fue 0.88\ y la de B 0.40% para las tres muestras, la exa­

minación metalográfica mostró que las partículas de boruro fueron 

localizadas principalmente en los limites de grano. La distribu­

ción de tamado y la morfología de las partículas de boruros parecen 

variar muy poco, no sucede lo mismo con los cristales de Al 3Ti los 

cuales pueden exhibir una diferencia en morfología y una variación 

marcada en tamafto. 

Las partículas 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. serán llamadas cristales 



31 

en íorma de hojuelas. Los cristales de Al 3Ti formados a bajas tem­

peraturas son mis compactos que los que tienen forma de hojuelas y 

son más compactos que los que tienen forma de hojuelas y son también 

más pequeñas. Estos tipos de partículas de Al 3Ti, fig. 16, serán 

llamadas del tipo de bloque. La forma de bloque de los aluminuros 

es dominante en las aleaciones binarias Al-Ti. Para aleaciones que 

llamaremos Q1 y Qz en donde Q1 tiene una temperatura de adición de 

Ti de llOOºC y la temperatura de adición de B es de 750°C, su con­

centración en Ti es de 2% y la de B de 0.4% en peso. Estas aleacio­

nes Q1 y Q2 presentan pequeños cristales de Al 3Ti de una tercera 

morfología llamada pétalo, fig. 17. Todas estas características es­

tán especificadas en la tabla de la página 32. 

2.4.1 REFINAMIENTO DE GRANO 

Resumiendo los resultados dichos se obtienen seis puntos prin­

cipales (consultar tabla 1 y 2). 

1.- El bien conocido hecho que ningún refinamiento de grano o 

muy pobre refinamiento de grano, puede ser obtenido usando una alea­

ción estequiométrica. (Muestras 1-6). 

2.- El refinamiento de grano es independiente de la temperatu­

ra a la cual las partículas 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 2 . (Esto es 

verificado por las muestras 7-18). 

4.- Utilizando una aleación 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 dif e-
rentes aleaciones maestras y solidificaciones después de diferentes 
tiempos de contacto. 

Número Aleación Morfolo- Tiempo de con- Refinamien- Tipos 
de maestra gia tacto, min. to de grano de 

muestras Al 3Ti TiB 2 A13Ti curvas 

1 A 5 1 Fig.18 
2 A 60 l Fig.18 
3 B 5 l Fig.18 
4 B 60 l Fig.18 
5 e 5 1 Fig.18 
6 e 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 e + D Bloque 10 5 4 a 
lZ e + D Bloque 35 5 4 a 
13 e + D Bloque 65 5 4 a 
14 e + D Bloque 125 5 4 a 
15 A + E Laminilla 10 5 2 e 
16 A + E Laminilla 35 5 2 e 
17 A + E Laminilla 65 5 2 e 
18 A + E Laminilla 125 5 2 e 
19 D Bloque 5 4 F g.19 
20 D Bloque 60 1 F g.19 
21 E Laminilla 5 2 F g.ZO 
2Z E Laminilla 60 1 F g.20 
23 A + E Laminilla 5 5 3 e 
24 A + E Laminilla 60 60 3 b 
25 A + E Laminilla 120 120 z b 
26 A + D Bloque 5 5 5 a 
27 A + D Bloque 60 60 2 b 
28 A + D Bloque 120 120 l. b 
29 F Laminilla 5 5 2 e 
30 F Laminilla 30 30 3 e 
31 F Laminilla 60 60 4 a 
3Z F Laminilla 120 120 4 a 
33 G Laminilla 5 5 2 e 
34 G Laminilla 30 30 3 e 
35 G Laminilla 60 60 5 a 
36 G Laminilla 120 lZO 5 a 
37 H Bloque 5 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 1 Bloque 5 5 6 a 
42 I Bloque 30 30 5 a 
43 1 Bloque 60 60 4 a 
44 I Bloque 120 IZO 3 b 
45 J Laminilla 5 5 3 e 
46 J Laminilla 30 30 4 a 
47 J Laminilla 60 60 6 a 
48 J Laminilla 120 120 6 a 
49 Ql Pétalo 5 5 3 e 
50 Ql Pétalo 60 60 5 a 
51 QZ Pétalo 5 5 3 e 
5Z Q2 Pétalo 60 60 5 a 



TABLA 2 
Preparación de aleaciones maestras binarias, Al-Ti, y ternarias, 
Al-Ti-B, a diferentes temperaturas 

J\lombre de Tem~eratura Temperatura Concentración 
la en C. Adi- en ºC. Adi- % en peso 

aleación ción de Ti ción de B Ti B 

A 750 750 0.88 0.40 

B 900 900 0.88 0.40 

e 1100 1100 0.88 0.40 

D 750 2. o 
E 1100 2.0 

F 1100 1100 2. o o. 4 

G 900 900 2. o o . .¡ 
H 750 750 2.0 o. 4 
I+ 5 1 
J++ 5 1 
Ql+++ 1100 750 2.0 0.4 
QZ+++ 900 750 2.0 0.4 

(Ref.18). 

+ 
,'e 

Aleación comercial en forma de varilla. 
++ Aleación comercial en forma de lingote. 
+++ Aleación enfriada. 
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Al 3Ti del tipo de bloque, da un mejor refinamiento de grano después 

de un tiempo de contacto corto en relación a la adición de aleacio­

nes maestras que contienen las variedades de hojuelas o pétalos. 

5.- El refinamiento de grano se mejora con el tiempo de contac­

to cuando aleaciones maestras ternarias de Al-Ti-B, conteniendo par­

tículas de aluminio del tipo de hojuelas o del tipo de pétalos son 

utilizadas, mientras que es reducida cuando las aleaciones maestras 

Al-Ti-B tienen cristales Al 3Ti del tipo bloque. (Muestra~ 29-52). 

6.- La eficiencia en la refinación de grano disminuye con el 

tiempo de contacto para la adición de aleaciones maestras binarias 

Al='-rr·; as·"i'. ·como por ... l.a, _a_dición simultánea de una aleación estequio­

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

la morfología de los cristales de Al 3Ti. (Esto se muestra en las 

pruebas 19-28). 

2.4.2 ANÁLISIS TÉRMICO. 

La solidificación comienza a. un bajo-enfriamiento y después 

de una recalescencia el crecimiento procede a una temperatura prác­

ticamente constante. 

El proceso de solidificación es obviamente, independiente del 

tiempo de contacto cuando se utili:a aleaciones maestras esteq~io­

métricas. Sin embargo, éste no es el caso con aleaciones maestras 

que contienen párticulas de aluminuro. 

La fig. 18 muestra una cuva típica de enfriamiento y represen-
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ta un refinamiento de tipo 1 (ver fig. del apéndice 2) cuyas carac­

terísticas están en la tabla de la pág. 

La fig. 19 muestra dos curvas de enfriamiento después de la 

adición de aleaciones maestras binarias conteniendo cristales de 

Al 3Ti del tipo de bloque y tiempos de contactos de 5 y 60 minutos 

respectivamente. La curva de 5 minutos de tiempo de contacto pre­

senta un refinamiento del tipo 4 (apéridice 2) y la curva de 60 mi­

nutos de tiempo de contacto presenta un refinamiento del tipo l. 

La fig. 20 muestra curvas de enfriamiento para una refinación 

de grano con una aleación maestra Al-Ti con aluminuro del tipo de 

hojuelas .. Esta presenta cristales Al 3Ti y un refinamiento del tipo 

2 (apéndice 2) para la curva de 5 minutos dP tiampo de contacto y 

del tipo 1 para la curva de 60 minutos de tiempo de contacto. 

La fig. 21 muestra tres curvas de enfriamiento. La curva repre­

senta un refinamiento de grano menor que .4 (apéndice 2) mientras 

que ·las curvas b y c nunca dan refinamiento de grano mayores que 3 

(apéndice 2). 

Se acepta comúnmente que los cristales responsables son de 

Al 3Ti para la nucleación en concentración arriba de 0.15% en peso 

.de Ti (punto peritéctico). Para composicíones hipoperitécticas don­

de. la fase Al 3Ti no es estable hay dos teorías de interés general: 

La teoría de partículas de boruro-carburo y la teoría de la reacción 

peritéctica. La primera teoría sugiere que TiB 2 o TiC (el carbono 

está siempre presente como un elemento ~n trazas) nuclea el alumi­

nio y que las partículas Al 3Ti en la aleación maestra usada se di­

suelve rápidamente creando una constitución favorable para las con-
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diciones de crecimiento para los granos de aluminio. La teoría pe­

ritéctica considera la supervivencia de partículas Al 3Ti nucleadas 

en los granos de aluminio via reacción peritéctica. 

Las partículas Al 3Ti tipo bloque se disuelven más rapidamente 

que los de tipo de hojuelas o algunas de tipo de pétalo, esto crea 

rapidamente las condiciones necesarias para que la nucleación de 

partículas de boruro-carburo o las partículas de aluminuro sobrevi­

van y los cristales tipo bloque son por la misma razón más efecti­

vos actuando como un sustrato para la nucleación del aluminio en 

vez de los cristales tipo hojuela o pétalo. 

De acuerdo a la tabla de la pág. 32, el número de grano decre­

ce con el incremento del tiempo de contactd. Esto puede explicarse 

por la teoría peritéctica ya que el.decrecimiento se puede deber a 

que el número de cristales sobrevivientes Al 3Ti se incrementan con 

el tiempo de contacto y consecuentemente existen pocos sitios para 

la nucleación. Dicho de otra manera, esto no es consistente con la 

teoría boruro-carburo porque los cristales tipo bloque son disuel­

tos rapidamente por una cantidad constante de Ti en solución líqui­

da después del momento de completada la disolución 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 meseta, curva a y c de la fig. 21 Durante el enfriamiento 

del metal la temperatura de la pared del molde es más fría que la 

del centro del molde y consecuentemente la solidificación debe ini­

ciarse en la pared. Un sólido en forma de capa puede ser formado 
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y el calor latente liberado, entonces la capa crece desde la pared 

hacia .el centro compensando la dirección de extracción de calor cau­

sando la meseta en la curva de enfriamiento. Ahora, si una reacción 

exotérmica adicional se lleva a cabo en el interior del metal lí­

quido en un periodo corto de tiempo, la temperatura puede elevarse 

arriba de la temperatura de formación de la meseta y entonces ter­

minar la reacción. La curva vuelve a caer y entonces puede apare-

cer una depresión en la curva de enfriamiento. La reacción exotér­

mica más natural para este caso puede ser la nucleación de nuevos 

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

ocurrir arriba de la temperatura de crecimiento del cristal unido 

a la capa sólida, ya que la temperatura del centro será mayor que 

la superficial. Esto sugiere que los cristales de TiB 2 no partici­

pen en el proceso de nucleación puesto que el líquido debe ser sub­

enfriado antes que la nucleación de las partículas ocurran. En otras 

palabras, los cristales sobrevivientes de Al3Tí nuclean mucho mejor 

que los de aluminio arriba de la temperatura de la meseta vía reac­

ción peritéctica. La presencia de la caída en la curva de enfria­

miento puede, entonces, indicar la supervivencia de las partículas 

de Al 3Ti. Los cristales de aluminuro pueden sobrevivir por muy cor­

tos tiempos. 

Cuando la composición diluida es hipoperitáctica, 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 morfología que son: tipo 

hojuelas, tipo de bloque y tipo de pétalo, dependiendo de las con­

diciones bajo los cuales sean formados. 

La morfología de las partículas Al 3Ti pueden ser fuertemente 

influenciadas por el refinamiento de grano y el tiempo de contacto 

de las aleaciones maestras. Las partículas de aluminio tipo bloque 

son asociados con buenos refinadores de granos después de un corto 

tiempo de contacto, pero la habilidad de refinamiento de grano de­

crece rapidamente cuando el tiempo de contacto aumenta. Las alea­

ciones maestras que contienen cristales tipos hojuela o pétalo pre­

sentan un incremento en el número de grano cuando se tiene un in­

cremento en el tiempo de contacto. 

Para diferentes tipos de aluminuros los tiempos de disolución 

son, también, diferentes y existen indicaciones para cada uno de 

ellos. 

La teoría del boruro-carburo y la teoría peritéctica no expli­

ca de manera general los resultados de refinamiento de grano, a me­

nos que algún mecanismos por el cual el número de partículas de alu­

minuro puedan incrementarse con el tiempo de contacto. Este puede 

ser encontrado, en el caso, cuando aleaciones maestras con crista­

les tipo hojuelas sean usados, 
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Aleaciones maestras del tipo Al-Ti-B usadas en el refinamien­

to de grano en aluminio normalmente contienen partículas de alumi­

nuro de boruro y titanio. La conce~tración de Ti y B en las alea­

ciones maestras son típicamente con una relación 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 A1 3Ti 

se descompone peritécticamente a una concentración de 0.15% en peso 

de Ti, se sugiere que el refinamiento de grano es una consecuencia 

de la nucleación heterogénea de Al mediante la reacción peritécti­

ca a bajas concentraciones de Ti. Otra sugerencia es que existen 

mecanismos en los cuales el Al es nucleado por TiB 2 y el crecimien­

to de los cristales de Al restringido por un exceso de Ti en la so­

lución líquida. 

Las partículas 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 2 . También es posible que el AlBz pueda formarse. 

Esta fase es isomorfa con la fase hexagonal de TiBz y tiene simila­

res parámetros de red. 

2.5.1 BORUROS 

El AlBz y el TiBz son isomorfos con parámetros de red a=3.009 

A, c=3.252 A y a=3.0311 A, c=3.2291 A respectivamente. 
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La fase ternaria (Al,Ti)Bz en la cual los átomos de Al rempla­

zan átomos de Ti al azar en la red de TiBz muestran parámetros de 

red ubicados entre los valores para el AlBz puro y el TiBz puro. 

No existe una fase estable de (Al,Ti)Bz en los cuales los áto­

mos de Al y Ti son intercambiables al azar. La presencia de (Al,Ti) 

Bz y la fase AlBz en una aleación maestra Al-Ti-B es un resultado 

del orden y la manera en la cual los elementos de aleación son adi­

cionados y el tiempo permitido para que la reacción sea completa. 

Después de un tiempo de manejo todas las partículas de boruro pare­

cen convertirse en la fase TiBz. 

2.5.2 MICROSCOPÍA ELECTRÓNICA 

La gran mayoría de las partículas en las aleaciones maestras 

consisten de cristales hexagonales, unos sencillos··y otros maclados. 

El tamaño de estos cristales varían entre O.OS y 3 um. Los patrones 

de difracción electrónica y el especto de rayos X mostraron que 

unos cuantos cristales hexagonales no contenían Ti y se identifica­

ron como AlBi· 

Los cristales de boruros formados a llOOºC mostraron la misma 

morfología, tamaño y frecuencia de maclado que los cristales forma­

dos a 7SOºC. Estas propiedades, también, parecen ser independientes 

del tiempo de manejo y de la dilución de las aleaciones maestras. 

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

traron una morfología 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 TiBz, (Al,Ti)B 2 , AlB 2 , y TiA1 3 • Todos los 

boruros forman placas pequeñas hexagonales y su morfología y tama­

ño son independientes de la manera de producción de la aleación 

maestra. En cristales de TiB 2 mantenidos durante un tiempo largo en 

la fusión, sin embargo, una superestructura se encontró indicando 

que una fase ternaria Ti-Al-B en la cual los átomos de Al están lo­

calizados a ciertas posiciones en un arreglo ordenado. 

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

Como resultado de un análisis térmico se observaron dos distin­

tos puntos de atención en las curvas de enfriamiento. Uno a 66SºC 

el cual corresponde a la reacción peritéctica de acuerdo a los dia­

gramas de fases de equilibrio y otro alrededor de 7ºK más alta. Es-

. ta reacción que ocurre aproximadamente a 672ºC es reproducible iso­

térmicamente. 

Con lo dicho anteriormente y combinado con la información_ que 

relaciona temperatura y composición por una faseo<Al rapidamente en­

friada se llegó a las siguientes hipótesis. Un sistema metaestable 

peritéctico existe dentro del diagrama de fase en equilibrio con el 

punto localizado alrededor de O. 4% en peso de Ti y una· máxima solu­

bilidad sólida alrededor de 2% en peso de Ti. La fase intermetáli­

ca es aquí denotada AlxTi. Este sistema se muestra en la fig. 22 Y 
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una ampliación de la región 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-

nuación. 

1.- El sistema estl en equilibrio y solamente la fase Al 3Ti 

puede formarse. Durante el enfriamiento se sigue la trayectoria Af;f, 

La primera reacción que es observada es la verdadera reacción peri­

téctica (Al 3Ti + Ls = O(Als + Qs) a la 'temperatura T5 , seguido por 

un crecimiento de acuerdo a la línea de líquidus de equilibrio MN y 

la linea de sólidus. El subscritos denota el estado estable, L la 

fase liquida y Q calor latente al formarse la reacción. 

2.- Todo el sistema estl en un es'tado metaestable y la única 

partícula intermetllica existente es la fase AlxTi. Durante el en­

friamiento se sigue la línea ~ y la primera reacción que ocurre es 

la reacción pre-peritéctica CLms + AlxTi = O(Alms + Qm5 ) a la tempe­

ratura T3 • El subscrito ms denota la condición metaestable. Después 

que ha cesado la reacción pre-peritéctica, la temperatura cae y la 

composición del liquido inicialmente sigue la linea Jf;I y después 

la línea ffiii. La fase °'Al 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. Aquí es dificil describir un proceso dinlmico relati­

vo a condiciones de equilibrio. Referente a la fig. 23 podrl ser 

intentado. 

T1 .- Cuando las partículas Al 3Ti y las partículas AlxTi existen 

juntas, la composición promedio de la fusión .es representada por B. 
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T2.- Conforme la temperatura es disminuida, la composición de 

los alrededores inmediatos de las partículas siguen las líneas de 

líquidus AM y CJ, mientras que la composición promedio del líquido 

sigue la línea BL. 

T3 .- A la temperatura T3 las partículas metaestables pueden em­

pe:ar a sufrir la reacción peritéctica. Dependiendo de la cantidad 

relativa de las partículas AlxTi, dará parte de la meseta o un pun­

. to breve de curvatura en la curva de enfriamiento. El O(Al, sin em­

bargo no empezará a crecer dendriticamente hasta que alcance la 

temperatura T4 . 

T 4 . - Esta temperatura es alcan=ada cuando la composición del 

líquido, promedio, alcanza L. En este punto la curva de enfriamien­

to muestra muy clara curvatura. 

T5 .- Cuando se alcanza esta temperatura, principia la reacción 

peritéctica en el equilibrio y da una meseta en la curva de enfria­

miento. 

T6 .- El crecimiento de la fase sólida continúa hasta que la 

temperatura de completa· solidificación. es alcanzada. 

La abundancia relativa de las dos fases, naturalmente, deter­

minarán el cúrso real de la curva de enfriamiento, la cual caerá en 

alguna.parte entre los dos casos extremos, (caso 1 y 2). 

2.6.1 MUESTRAS MANTENIDAS A lOOOºC 

Las muestras a esta temperatura presentan curvas de enfria­

miento similares a las mostradas en la fi:g •. 24. Las curvas de en-
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friamiento fueron obtenidas de dos muestras, a y b para la primera 

y c y d para la segunda. Para la primera los tiempos de permanencia 

son: a= 5 minutos, b = 1 hora. Para la segunda son: c = 5 minutos, 

d = 1 hora. La morfología del Al 3Ti en las aleaciones maestras adi­

cionadas son del tipo de hojuela y del tipo de bloque respectiva­

mente. Se asumió que todo el Ti disponible (no el que estaba como 

boruro) entró en solución aún después de cortos tiempos de perma­

nencia. 

Emp·ezando la composición Co en la fig. 22 y bajando la tempe­

ratura, la fase estable Al 3Ti puede formarse pasando la línea de lí­

quidus en equilibrio. El crecimiento de estas partículas, después 

de un tiempo, estará limitado por un largo rango de difusión y con­

forme la velocidad de enfriamiento es mayor (aprox. 1 k/seg) debe 

ser posible subenfriar el metal líquido a un grado tal que la lí­

nea metaestable de líquidus sea pasada y la fase metaestable AlxTi 

pueda empezar a precipitarse. 

Es posible que las partículas ya presentes facilitaran la nu­

cleación de la nueva fase. En este caso, las partículas de Al 3Ti y 

de boruro están disponibles. La nucleación sobre partículas 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 

manera en que el Ti es distribuido en la fase líquida. 

Otra posibilidad es que la nueva fase precipitará sobre las 

partículas Al 3Ti lo cual es más factible, esto es apoyado por las 

siguientes observaciones: 

i.- Partículas, con enfriamiento por imersión, durante el pro­

ceso de enfriamiento mostr~ron partículas de Al 3Ti 
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ceso de enfriamiento mostraron partículas de Al 3Ti cubiertas de una 

segunda fase. La zona del reborde es más bien delgada y no ha sido 

identificada cristalográficamente ya que se disuelve o transforma 

durante el enfriamiento y su estructura es difícil de determinar. 

ii.- La presencia de una segunda fase cubriendo las partícu­

las de Al 3Ti dará una reacción fueitemente pre-peritlctica pero en­

mascarará la mayoría de la reacción peritéctica de equilibrio con­

forme las partículas de Al 3Ti sean rodeadas con una capa de la fa­

se <X. sólida con una alta concentración de Ti. 

2. 6. 2 MUESTRAS MANTENIDAS A 7 SO ºC 

Las curvas de enfriamiento para la primera muestra son mostra­

das en la fig. 25 con tiempos de permanencia de a = 5 minutos y 

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 c = 3 horas. Las composiciones de las muestras a 

lOOOºt y 750°C son diferentes, esto es mostrado al pie de las figs. 

25, 25 y 26. A la temperatura de 7SOºC las aleaciones se diluyeron 

por un factor de 5. 

Las curvas de enfriamiento obtenidas muestran un cambio sis­

temático para mezclas estables-metaestables hacia la condición esta­

ble. Despuls de un cierto periodo de tiempo no existen trazas de 

la fase metaestable. Al mismo tiempo conforme la reacción pre-peri­

tlctica desaparece, la reacción peritlctica de equilibrio se vuelve 

más pronunciada. 
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2.6.3 RESUMEN 

Hay evidencia una fase metaestable pueda existir en aleaciones 

Al-Ti-(B). La fase metaestable se desarrolla durante el enfriamien­

to de los bafios metálicos de dicha aleación, desde altas temperatu­

rasa medianamente altas velocidades de enfriamiento. 

Existe una reacción pre-peritéctica aproximadamente a 672°C 

con un punto peritéctico aprox. O.~I en peso de Ti y una máxima so­

lubilidad sólida de aprox. 2% en peso de Ti. 

La fase metaestable, cuya estructura no ha sido determinada 

crece preferencialmente sobre particulas existentes de Al 3Ti. 

Conforme se maneja la fusión a temperaturas menores, el siste­

ma metaestable se transforma en el estable. El proceso toma un tiem­

po entre 3 y 4 horas a 750°C. Esta fase metaestable en las aleacio­

nes maestras no parece influenciar la habilidad refinadora de grano 

en el estado diluido, p'ero puede tener efectos indirectos importan­

tes. 
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3 DESARROLLO EXPERIMENTAL 

3.1 SELECCIÓN DE VARIABLES 

Se desea examinar los efectos, con respecto al tiempo, de un 

refinador de grano (aleación sólida de preparación comercial y for­

ma de pastilla) en aluminio de pure::a comercial. Las ,·aria bles con­

sideradas son: 

a.· Temperatura de colada. 

b.- Cantidad de la aleación sólida refinadora. 

c.· Tiempo de permanencia. 

Los experimentos se realizaron variando las temperatura~ de 

colada y los tiempos de permanencia. Durante el desarrollo de los 

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

aluminio a fundir. La temperatura del molde se mantuvo aproximada­

mente constante dada su disipación de calor en el ambiente. 

3.2 DESCRIPCIÓN 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 me=cla de arcilla, 

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

posteriormente, con pinturas refractaria. Las dinensiones del molde 

y el tipo de probeta obtenido se muestran en la fig. 2~. 
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3.3 EQUIPO 

Se diseno y construyó 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 último 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 introducía 

al bafto metálico la aleación sólida refinadora de grano y se reali­

~aba la desgasificación. Esto se muestra en la fig. 28. 

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

Se usó 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 1200ºC y la temperatura del bafto me­

tálico fue controlada por un registrador digital, marca Omega Engi­

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

a 9.99°C y termopar de cromel-alumel (NiCr - NiAl). 

3 •. 4 FUSIÓN DE LA CARGA 

Para la fusión se pesaron 2.5 kilogramos de aluminio de pure­

za comercial y se colocaron en un crisol dentro del horno, proce­

diéndose a fundir con una capa protectora, 50% de NaCl + 50% de co­

veral 11, para evitar la oxidación del bafto metálico procediéndose 

a refinar utilizando la aleación sólida refinadora de grano de pre-
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paración comercial para aluminio con especificación de 2.75 gramos 

pár kilogramos de aluminio. La capa protectora fue agregada en dos 

etapas, la primera tan pronto como la carga comenzó a fundir y la 

segunda con la carga completamente fundida, cubriendo la totalidad 

de la superficie de la carga. 

El refinamiento se realizó posteriormente una vez alcanzada 

la máxima temperatura de operación, respetando el calor residual 

que eleva la temperatura una vez que la fuente calorífica se ha re­

tirado y en el momento que la temperatura comienza a descender. Una 

vez, haya cesado la turbulencia de la reacción, se agitó y se pro­

cedió a la desgasificación para luego escorificar y vaciar. 

3.5 DESCRIPCIÓN DE LAS VARIABLES ESTUDIADAS 

Se trabajó con aluminio de pureza comercial, el cual tiene un 

punto de fusión de 660ºC, con una carga de 2.5 kilogramos, una can­

. tidad de aleación sólida refinadora de grano de 6.9 gramos y se des­

gasificó con una cantidad d.e 16 gramos para 2. 5 kg. de carga. 

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

Muestra OO. 
Colada en molde frío. 
Temperatura de colada, 700°C. 



MUESTRAS 1, 2 y 3. 

Muestra 01. 
Colada en molde caliente. 
Temperatura de colada, 810ºC. 
Muestra 02. 
Colada en molde caliente. 
TemperatGra de colada, 800°C. 
Muestra 03. 
Colada en molde caliente. 
Temperatura de colada, 700ºC. 

Carga, 1 kilogramo de aluminio grado especial. 

Capa protectora, 50% de NaCl + 50% de KCl. 

Nucleant 75, o.;5 gramos. 

Degaser 200, 6.4 gramos. 

Temperatura de colada, 685°C. 

Tiempo de permanencia, 5 minutos • 

. MUESTRA No. 4 

Carga, 600 gramos de aluminio grado especial. 

Capa protectora, 50% de NaCl + 50% de KCl. 

Nucleant 75, refundida. 

Degaser 200, refundida. 

Temperatura de colada; 700ºC. 
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MUESTRA No. 5 

Carga, 1 kilogramo de aluminio grado especial. 

Capa protectora, 50% de NaCl + 50% de KCl. 

Nucleant 75, 2.75 gramos. 

Degaser 200, 6.4 gramos. 

Temperatura de colada, 820ºC. 

Tiempo de permanencia, 4.45 minutos. 

MUESTRA No. 6 

Carga, 1 kilogramo de aluminio grado especial. 

Capa protectora, 50% de NaCl + 50% de KCl. 

Nucleant 75, 2.75 gramos. 

Degaser 200, 6.4 gramos. 

Temperatura de colada, 690ºC. 

Tiempo de permanencia, 20.41 minutos. 

Nota: Tiempo de refinamiento 40 segundos (agitado). 

Tiempo de agitación 15 segundos. 

Tiempo de desgasificado 55 segundos (agitado). 

3.6 PREPARACIÓN METALOGRÁFICA 
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Después de obtener todas las muestras, tanto la estandar como 

las tratadas con el refinador de grano, se procedió a la prepara­

ción metalográfica. Se cortaron las muestras o probetas a .la mitad 

y se realizó el análisis macroscópico. 
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3.7 PREPARACIÓN DE LAS PROBETAS 

Para una mejor identificación de las estructuras se siguieron 

técnicas de pulido y se dejaron las probetas listas para el ataque 

químico, el cual se realizó de la siguiente manera: 

Estructura Composición Observaciones 

HCl conc. 480 ml. El ataque se realizó 

M A e R o HN0 3 conc. 240 ml. por inmersión, enjua-
HF cene. 40 ml. gando directamente al 

Hz O des ionizada 40 ml. chorro de agua. (2 2) . 

3. S PREPARACIÓN DEL METAL UTILIZADO 

Para la obtención de las muestras ceros se usó aluminio de pu­

r·e·za comercial, al cual se le practicó un análisis por espectrome­

.tría de emisión arrojando el siguiente resultado de composición 

química: 

. 'MUESTRA 

X 

% Fe 

o. 520 

% Si % Mn 

0.180 o. 090 

% Cu % Zn 

0.057 l. 373 

% Ti 

0.041 

% Pb 

0.015 

Para la. obtención de las demás probetas se utilizó aluminio 

de grado especial, al cual se le practicó un análisis por absor­

~ióri atómica arrojando los siguientes resultados de composición 

química: 

MUESTRA 

. X'. 

% Mg 

0.16 

% Fe 

0.20 

% Al 

99.64 
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3. 9 ESTIMACIÓN DEL TAMAl'lO DE GRANO 

La estimación del tamaño de grano se realizó de acuerdo a la 

norma ASTM E 91 - 51 T, cuyo nombre es Estimating the average grain 

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

donde se usó el método de comparación de la sección 4d pág. 500 y 

501. 

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

signación la cual es E 112 - 81. 

Los tamaños de granos fueron obtenidos por medición directa 

según la tabla siguiente: 

Tamaños de Macro-granos Granos por pulgadas cuadradas 
ASTM, Número a lX 

M - o ... . . . . . . . . . . . o.s 
M - 0.5 . . . . . . . .. 0.7 

M - 1 l. o 
M - l. 5 l. 4 
M - 2 ::! • o 
M - 2.5 2.8 

M - 3 4.0 

M - 3.5 5.7 

M - 4 s.o 
M - 4.5 11. 3 

M - 5 16.0 

M 5.5 22.6 
', 

M - 6 .. . ... . .. .•. ~,..' . 32.0 
·'· 

M - 6.5 .... .".L~.: .-~ ~-· ·~ ~ 45. 3 

M - 7 . . ····· . ··-· ·-·-· ... 64.0, 

M 7.5 . . . .. . . . ...... 90.5 

' 



M - 8 128.0 
M - s. 5 181 
M - 9 256 
M - 9. 5 ... · ......... · .. -. ~ . 362 
M - 10 . -- ·' -................ 512 
M - 10.5 724 

·'- ... ·., .-
M - 11 ..... •'•'• .... ··.·· 1024 
M - 11. 5 1448 
M - 12 2048 
M - 12.5 3200 
M - 13 . . . -....... -.. ·:····.·:· 4032 
M - 13.5 ........ • .. • ..... . 5950 . . . 

M - 14 8340 
M - l.+. 5 .. -~ .. -.... ' ..... •,. 12160 
M - 15 17630 
M - 15. 5 23660 

Es de hacer notar que de~puAs ~~ M - 12 ya le corresponde un 

número de tamaño de micro-gramo de acuerdo a la ASTM. 

62 
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4 RESULTADOS EXPERIMENTALES 

4.1 INTRODUCCIÓN 

A continuación serln descritos los resultados obtenidos, tanto 

del aluminio de pureza comercial corno los obtenidos con aluminio pu­

ro grado conductor, teniendo corno variables las temperaturas de co­

lada, las cantidades de refinador de grano y el tiempo de permanen­

cia. 

También se verá el comportamiento del Nucleant 75 corno refina­

dor de grano para aluminio con respecto a cantidad y su efecto so­

bre el tamaño de grano. 

4.2 VARIACIÓN DE LAS TEMPERATURAS DE COLADAS 

Se escogieron temperaturas cercanas a 690, 710, 730, 750, 770 

y 800°C, siguiendo un orden de ZOºC. Pero, debido a restricciones 

en el horno en el sentido de que las mediciones de temperatura se 

realizaban en forma manual con un registrador digital, el orden 

fue alterado lográndose las temperaturas descritas. 

Las probetas corridas en la serie No. O fueron realizadas con 

aluminio de composición especificada en la secció 3.9 corno muestra 

X en la pág. 60, las cuales presentaron diferencia en tamaños de 

granos por efecto de la temperatura y aleantes en su composición, 

las características son descritas en las págs. 5 7, 58 y 59. 
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4.3 VARIACIÓN EN LAS CANTIDADES DE NUCLEANT 75 

Se corrieron pruebas con una cantidad aproximada de 1/4 de la 

cantidad especificada, la cual es 2.75 gramos por kilogramos de 

aluminio, los efectos son mostrados en la fig. 31 en las muestras 

1, 2 y 3. 

Estas pruebas se corrieron con el objeto 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 

tamaño de grano más grande. 

Estas pruebas se realizaron con aluminio de composición especi­

ficada en la sección 3 .. 9 como muestra X' en la pág. 60, con lo cual 

se logró una mayor facilidad visual al observar los diferentes ta­

maños de granos, esto debido a la pureza del aluminio. La muestra 

refundida ~o 4, es tomada como muestra patrón dado la pérdida de 

-los efectos del refinador de grano. 

4.4 VARIACIÓN DEL TIEMPO DE PERMANENCIA 

El tiempo de permanencia fue tomado una vez inmersa la campa­

na con el refinador de grano (Nucleant 7S), más el tiempo de agi­

tación y el tiempo de desgasificado hasta el momento de realizada 

la colada. Para ello, se procedió como sigue: Tiempo de refinamien­

to de grano 40 seg, tiempo de agitación 15 seg, tiempo de desgasi­

ficado SS seg. Estos tiempos, después de muchos experimentos, son 

los óptimos para la obtención de una buena muestra. 
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Las probetas 4, 5, 6, muestran claramente los efectos del re­

finamiento de grano utilizando la cantidad de Nucleant 75 requeri­

do para ese efecto. 

Las probetas Xo. 6 y la No. 3 de la fig. 33 compruehan la exi­

gencia de la agitación para la obtención de un tamafio de grano uni­

forme. Las figs. muestran una marcada diferencia, la muestra No. 6 

es realizada con· agitación y la muestra No. 3 sin agitación, por 

ello, esta ~uestra presenta puntos locali=ados de refinamiento y no 

.un área homogénea de refinamiento de grano. 

1 



Temoeraturo Tiempo de 7ipo de To moño de 
de colado permanencia molde oran o 

ºC min. A S T M 

00 700 Frie M-11.5 y 111- 12 

01 810 Caliente M- 11 M-11.5 

02 800 Caliente M- 11 y M-11.5 

03 700 Caliente M-11 M-11.5 

685 5 Caliente ... -8.5 y M-9 

2 685 5.10 Caliente M-9 M-9 .5 

3 885 5.20 Callen!• M-9 y M- 9.5 

_4_ 700 Refundida Caliente M -7. 5 M-8 

5 820 4 .45 Coli-e M- 10.5 M-11 

BllO 20.41 Callellle M-10.5 M-11 



Muestra No 00 Muestra N 0 01 

Tamaño de grano N 0 M- //.5 y "'1- 12 Tamaño de grano N 0 M- JI y M- 11.5 

Muestra No 02 Muestra No 03 
Tamaño de grano No M-11 y M-11.5 To maño de grano No M-11 y M-11.5 
Fig. 30. Probetas tomados del Aluminio de COITf)OSi ci Ón por descritas en lo parle .3. 9 

pog. 54 fotos tomadas o 1'2.5 distancio focal. 



Muestra No Muestro No 2 

Te1maño de grano No M-8.5 y M-9 Tamaño de prono N 0 M - 9 y M- 9. 5 

Muestro N 0 3 Muestro No 4 

Tamaño de grano No M- 9 y M - 9. 5 Tamaño úe c;rano N0 M- 4 

Fig. 3 /. Probetas tomados del Aluminio de compos.ión X descritas en la porte .3. /O 

par¡. 5 5 fotos tomadas / ·. 2. 5 distancia foco/. 



Muestro No 4 Muestro No 5 
Tomoñodegrono N 0 M-7.5 y M-8 Tamaño de orono No M- 10.5 y M-tl 

Muestro N0 6 

Tamaño de grano No M- I O. 5· y M- 11 

Fig. 32. Probetas tomados del Aluminio de composición X' descritos en la parte 3 .1 o 
pog. 5 5 fotos tomadas o 1: 2. 5 distancio focal. 



Muestras 00, 01, 02 y 03 Muestras 1,2,.3,4,5, y 6 
Tomado 1: 6 distancio focal. Tomado o I: 8 distancia focal. 

Muestro No 6 Muestra N 0 3 

M - 11 y M - 11.5 "!- 1 y M - 11. 5 

Fio. 33. Probetas tomados del Aluminio de composición X' descritos en lo porte 3. I O 

por¡¡. 55 fotos tomadas o 1:2.5 distancia focal. 
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5 DISCUSIÓN 

5.1 INTRODUCCIÓN 

De alguna forma hubo refinamiento de grano en todas las probe­

tas, aunque en algunas no se observó muy claramente el refinamien­

to de grano, debido a las cantidades de aleantes en el aluminio uti­

lizado. 

Pueden ser utilizados varios métodos para producir fragmenta­

ción dinlmica del crecimiento dendritico y así promover el creci­

miento equiaxial. En todo caso, el principal mecanismo para produ­

cir los nQcleos de los granos equiaxiales es la ruptura de las den­

dritas. 

Algunos métodos usados para producir refinamiento de grano son: 

agitación mecinica como vibración, oscilación y rotación, agitación 

magnética y electromagnética, vibración sónica y ultrasónica, agi­

tación por burbujas de gas o el método utilizado en las pruebas des­

critas por agentes nucleantes. 

La mejoría de la estructura metalúrgica es proporcionada por 

la formación de un gran número de pequeños granos equiaxiales uni­

formes, mejorando las propiedades mecánicas, el proceso termomecá­

nico y su capacidad para un deformado uniforme durante subsecuentes 

operaciones de trabajado en caliente y frío. 

5.2 TEMPERATURA DE COLADA 

Se pudo observar a través de las probetas obtenidas que el re-
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finamiento de grano decrecía a medida ue la temperatura aumentaba 
l 

en las probetas refundidas para este electo. Por lo consiguiente, 

el refinador de grano, Nucleant 75, se dedujo es TEMPORAL. 

Al establecerse un gradiente de temperatura de solidificación. 

Esto trae como consecuencia que p~imerj solidifiquen las paredes en 

contacto con el molde, luego la superf~1"cie de las probetas en con­

tacto con el medio ambiente y se forme así, la nucleación equiaxial 

en las partes restantes de la probeta. 

5.3 REFINADOR DE G~~NO (NUCLEANT 75) 

Se realizaron pruebas con una cantidad de refinador de grano 

de 0.75 gramos, aproximadamente la cuarta parte de lo estipulado, 

ver sección 4.3. Al aumentar la temperatura de las probetas refun-

didas se pudo comprobar que el efecto del Nucleant 75 decrecía, es 

decir, presentaban las probetas un tama~o de grano igual al de las 

probetas sin Nucleant 75. \ 

Esta cantidad 0.75 gramos, se esco¡¡ió arbitrariamente con el 

objeto de verificar la vida del refinadbr de grano, ya que es más 

fácil visualizar la pérdida del efecto ~el Nucleant 75 en pequeñas 

cantidades. Esto se realizó una vez com robado su efecto como re-

finado·r de grano. 

5.4 TIEMPO DE PERMANENCIA 

Después de muchas corridas experim ntales se llegó al tiempo 
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mínimo empleado para desarrollar un buen proceso de refinamienl:o de 

grano, 1:omando como base 1 kilogramo de aluminio. 

Una vez fundido al aluminio bajo una capa pro1:ec1:ora para evi­

tar la oxidación del mismo se procedió al refinamienl:o de grano to­

mándose el tiempo de permanencia desde esl:e momento hasta el ins-

1:an1:e de producirse la colada, realizándose el refinamiento de gra­

no con agil:ación aprovechando la campana de inmersión. 

Los 1:iempos óp1:imos enconl:rados son descril:os en la parl:e 4.4. 

La agitación es muy imporl:ante en esl:e proceso de refinamien-

1:0 de grano, ya que de no realizarse, el refinamienl:o de grano es 

localizado, no homogéneo. Por lo 1:anto, erróneo. 

APORTACIÓN DEL TRABAJO AL ESTADO DE LA MATERIA Y PERS­

PECTIVAS A FUTURO 

Se ha demostrado en el 1:ransc~rso del 1:rabajo, el efecto refi­

nador del Nucleant 75 y su duración como refinador de grano para 

aluminio, esto con el fin de obtener mejoramienl:os en propiedades 

y operaci.ones subsecuenl:es. 

Es ya conocido el uso de a¡entes nucleanl:es para la obtención 

de estructuras de granos pequefios uniformes equiaxiales. 

Para un 1:rabajo posterior, sería in1:eresan1:e llevar a cabo 

una evaluación de las propiedades mecánicas de las probetas some­

tidas al efecto del Nucleant 75. Así, también el efecto de los 

aleantes que constituyen al aluminio comercial con el efecto del 

Nucleant 75, basándose en pruebas de microestructuras. 
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Otros aspectos de interés serían probar el efecto de Nucleant 

~5 en aleaciones comerciales tales como Al-Si, Al-Cu. Probar su 

efecto, Xucleant 75, junto a modificadores. Probar el efecto del 

Xucleant 75 en .materiales de moldes diferentes, en piezas con cora­

=o·nes, en piezas bastante gruesas. 



6 CONCLUSIONES 

a) El refinador de grano utili:ado fue temporal debido a que 

su efecto se pierde al refundir la probeta sometida al 

Nucleant 75. 

b) La agitación es muy importante realizarla, para tener una 

solución homogénea y no con puntos localizados de refina­

miento de grano como se muestra en la Fig. 33 la cual se 

realizó con agitación. 

c) La temperatura de colada debe ser controlada porque el re­

finamiento de grano perdería su efecto en caso de ser tem­

poral. 

d) A tiempos de permanencia grandes la temperatura de colada 

no debe ser demasiado alta porque causa un efecto de refu­

sión en el refinamiento de grano. Esto se verifica con la 

muestra No. 4. 

e) El refinamiento de grano debe ser siempre anterior al des­

gasificado. Esto debido a que el refinamiento de grano pro­

duce una evolución de gases. Esto trae como consecuencia la 

realización de una mejor desgasificación para-tener una 

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

bajos posteriores que se requieran. 
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APÉ).;DICE 1 

El ángulo de contacto, 9 , está relacionado con la energía 

superficial de la interface líquido-cristal, le· La interface cris-

tal-sustrato, es y la interface liquido-sustrato, ls• por 

Cos 9 le le 

le 

Una examinación superficial de la fig. Al puede sugerir que la 

relación es una consecuencia obvia de un balance de fuerzas. Esta 

prueba está basada en el método de desplazamiento virtual, depende 

de la suposición de la condición de estabilidad, la cual es que la 

energía superficial total debe permanecer a volumen constante para 

cie sene adena-r·-un-··J-e-spJ:·a·z-am-ien tO"'"t"i:rtua l· 
. .•. Uqu¡~ .:..__ 

< 

susfrato 
~'::¡"· 

Considerando una capa esférica de radio r, el área de la cap.a 

en contacto con la superficie es: 

r 2 sen 2 e ...••••.•.••••...•.•..••.••. Al 

El área de la capa en contacto con el líquido es: 

Az Z r 2 (1 - ces 9) •••••••••••••••••••••• AZ 
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El exceso total de energía superficial introducido en el sis­

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

ls) + A: le 

Para un desplazamiento pequeño, con la suposición; 

le o 

Esto es: 

le es 
le 

Diferenciando la ec. Al y A2, sustituyendo v después simplifi­

cando: 

ls - es 

le 

r 

r 

sen 8 + 2(1 - cos 8) 
sen 8 cos 8 + sen28 

El volumen de la capa esférica es: 

(dr/d8) 
(dr/d8) 

V = 1/3 r3 (2 - e cos e + cos 3 8) 

Para un volumen constante dV O, entonces: 

dr r. sen 8 (1 + cos 8) 
as (1 - cose) (2 + cos 8) 

Sustituyendo esto en la ec. A3 queda; 

ls - es 
le 

cos e 

............ A3 



APENDJCE 2 

1 

(M-7.5) 

3 
(M-10} 

5 

(M-11} 

E•cala de 
parénteala 
(IB} 

refinamlenr" de grano, 
indfco el correspondiente 

tamofto natural. 
de acuerdo 

2 
IM-B.5} 

4 
(M-10.5} 

6 

(M- 11.5} 

El nUmero 
lo norma 

entre 
ASTM. 
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