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Introduccién (Pre-informe):

Esta seccidn seré presentada en el pre-informe de las préacticas, con los temas que se describen en
los requerimientos de cada préactica. Es importante que recuerden que en trabajos que no son
practicas de laboratorio la introduccion debe estar en el reporte.

Analisis térmico:

Fue introducido por primera vez por Le Chatelier en 1887, el cual ha evolucionado a lo largo del
tiempo llegando a desarrollarse hasta el punto de poder obtener una gran cantidad de informacion
sobre el comportamiento y propiedades de un material a través del mismo. El anlisis térmico es una
rama de la ciencia de materiales que estudia las propiedades termo-fisicas y cinéticas de los materiales
con respecto a la temperatura. Estas propiedades pueden medirse como funcion de la temperatura o
tiempo para un amplio rango de temperaturas (-150 °C hasta 1600 °C). [1]

Es importante agregar las referencias numeradas dentro del texto, la numeracién corresponde al
orden en que aparecen dentro del texto, el formato IEEE, dentro de Microsoft Word lo hace
automaticamente. Sin embargo, no es requerido que usen el gestor de referencias del mismo, se
pueden afiadir manualmente. Es importante que TODA referencia que se agregué a las fuentes del
escrito, esté presente en el texto.

El andlisis térmico clasico o convencional consiste en registrar la temperatura de una muestra durante
su calentamiento o enfriamiento, con el fin de obtener la dependencia de alguna propiedad con
respecto a la temperatura o bien los cambios de temperatura con el tiempo. Un analisis comun es
registrar los cambios de temperatura con respecto al tiempo de una aleacién durante un proceso de
solidificacion, con el fin de medir las temperaturas de solidus y liquidus en el caso de aleaciones, o
bien la temperatura de fusion/solidificacion en el caso de metales puros. [2]

Refinacion de grano:

En las piezas fabricadas con aleaciones base aluminio, generalmente se desea un grano equiaxial y
de tamafio fino. La morfologia y el tamafio de grano estdn determinado por la composicion de la
aleacion, la rapidez de solidificacion y la adicion de refinadores de grano durante el proceso de
manufactura. Un grano fino incrementa la calidad metallrgica de la pieza producto del proceso de
fundicidn, al reducir o eliminar la cantidad de rechupes, reducir el agrietamiento y ayudar a eliminar
las sopladuras en la misma. [3]

Para controlar el tamafio de grano, las aleaciones base aluminio se pueden someter a un tratamiento
de metal liquido denominado “refinacion de grano”, el cual consiste en afiadir un refinador de grano
al metal liquido previo a la solidificacion del mismo. El refinador es una aleacién con contenidos
apreciables de Ti y/o B, estos elementos forman fases intermetalicas, las cuales sirven como sitios de
nucleacion heterogénea. Tipicamente se emplean aleaciones con entre 3 % y 10 % de Ti, siendo las
maés populares 5Ti-1B y 5Ti-0.6B (el resto es aluminio). Generalmente un contenido homogéneo de
Titanio de entre 0.01 % y 0.03 %, en la composicion final de la aleacidn, es suficiente para que esta
presente una buena refinacion.



Un ejemplo del efecto del proceso de refinamiento de grano se presenta en la Figura'd, donde se
observa que los granos de una aleacion Al-7Si pasan de ser columnares con un tamafio poco uniforme
a equiaxiales con un tamarfio de grano uniforme al someterse a un tratamiento de refinacion de grano.

TODAS las Figuras y Tablas deben encontrarse referidas dentro del texto, esto es importante porque
el lector no esta obligado a visualizarlas a menos que exista dicha referencia, si bien, muchas veces
se puede saber que se refiere al parrafo anterior o posterior, no es una forma formal de escribir,
acostumbrese a hacerlo para que no les sea dificil en reportes posteriores o en su tesis misma.

Figura 1.- Granos de un lingote de aleacion Al-7Si después del vaciado (macroataque): (a) sin
someterse a un proceso de refinacion de grano y (b) tras un tratamiento de refinacién de grano.
Ataque con reactivo de Poulton, aumentos 2x. Adaptada de [3].

Todas las Figuras deben tener un pie de Figura, es decir, una breve descripcién del contenido de la
misma, los esquemas, gréaficas, metalografias y en general todo material de apoyo visual dentro de
un escrito formal es una Figura.

Las Figuras y Tablas deben estar numeradas en orden de aparicion dentro del documento.

En caso de presentarse mas de una imagen por Figura, es necesario agregar una nomenclatura que
las diferencia, en este caso (Figura 1), se agregan las letras (a) y (b) para diferenciar ambas
fotografias. Estos rétulos son muy pequefios en el caso de la Figura 1, este es un error de la fuente
original, y si se desea presentar lo mejor seria incrementar su dimension.

En caso de que la Figura no sea realizada por nosotros y sea tomada de una fuente externa al trabajo,
debe referenciarse a dicha fuente, por ejemplo, con la leyenda “Adaptado de [X] .

En caso de presentarse micrografias o macrografias de un material (En la Figura 1 es un
macroataque), se debe presentar la aleacion que se presenta, el reactivo empleado en el ataque
quimico y los aumentos usados en la imagen adquirida.

Norma ASTM E112:

Lanorma ASTM E112 [4] presenta el método estandar para determinar el tamafio de grano promedio
en materiales metalicos, incluyendo el alcance de la norma, el muestreo, la caracteristica de las piezas
a evaluar, y varios procedimientos de evaluacion del tamafio de grano (ver Figura 2).
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Standard Test Methods for
Determining Average Grain Size'

This standard is issued under the fixed designation E 112; the number immediately following the designation indicates the year of
onginal adoption or. in the case of revision, the year of last revision. A number in parentheses indicates the year of last reapproval. A
superscript epsilon (€) indicates an editorial change since the last revision or reapproval.

This standard has been approved for use by agencies of the Department of Defense.

€' Nor=—Equations A14. A1.5 and A1.6 were editorially revised in April 2000.
€ Nor=—New numbers were assigned to the adjuncts in February 2003.
e Nor=—Footnotes 4, 5 and 9 were editorially cormrected and footnote 8 was editorially removed in May 2004.

INTRODUCTION

These test methods of determination of average grain size in metallic materials are primarnly
measuring procedures and, because of their purely geometric basis, are independent of the metal or
alloy concerned. In fact. the basic procedures may also be used for the estimation of average grain.
crystal. or cell size in nonmetallic materials. The comparison method may be used if the structure of
the material approaches the appearance of one of the standard comparison charts. The intercept and
planimetric methods are always applicable for determining average gramn size. However. the
comparison charts cannot be used for measurement of individual grains.

Figura 2.- Caratula de la norma ASTM E112.

En el caso especifico del laboratorio de FMyM, se pide que se afiadan las normas ASTM relacionadas
con la préctica efectuada, esto es porque el laboratorio es la primera aproximacion a diversos
ensayos mecanicos y estos estan regidos bajo las mencionadas normas. Se pide un breve resumen de
la norma y una fotografia o recorte de la caratula de la misma. Se puede acceder a las mismas en la
biblioteca del edificio D de la Facultad de Quimica.

Los procedimientos sefialados en la norma para medir el tamafio de grano son dos:

» El procedimiento de comparacion, que consiste en comparar la pieza macro-atacada con
patrones de tamafio de grano, por ejemplo, el que se muestra en la Figura 3.

» El método planimétrico, que consiste en cuantificar el nimero de granos dentro de un area
delimitada dentro de la probeta.



Figura 3.-Ejemplo de patron para evaluar el tamafio de grano. Adaptado de [5].

Objetivo(s):
Que el alumno aplique el analisis térmico y relacione los parametros de las curvas de enfriamiento
con el tratamiento de refinacion de grano en aleaciones base Al.

Los objetivos ya se encuentran en el manual de practicas, solo hay que adaptarlos en caso de que
sea necesario, sino, se pueden afiadir directamente los objetivos previamente establecidos.

Desarrollo Experimental (Metodologia):

El desarrollo experimental se presenta en el manual de practicas, se puede afadir directamente o
bien adaptar en caso de que lo consideren necesario.

Parte A. Sin refinador de grano
1. Pesar 0.50 a 1 Kg de aluminio metalGrgicamente puro.

2. Precalentar el horno a 750 °C y la carga a 350 °C.
3. Introducir la carga en crisol del horno eléctrico de resistencia.

4. Una vez fundida la carga adicionar cobertura protectora.



5. Dejar estabilizar la temperatura del bafio.
6. Obtener muestra para analisis quimico (moneda).

7. Llenar los tres moldes para andlisis térmico, los cuales fueron ensamblados previamente, al
adquisidor de datos y la computadora.

8. Graficar los datos obtenidos por el adquisidor de datos temperatura vs tiempo (curva de
enfriamiento).

9. Obtener de la curva el subenfriamiento (AT = Ts-Tn) para las tres curvas de enfriamiento. Donde:
Ts es la temperatura de solidificacion y T la temperatura de nucleacion.

Parte B. Con refinador de grano
1. Pesar 0.50 a 1 Kg de aluminio metalGrgicamente puro.

2. Realizar el célculo para introducir 0.005%, 0.01%, 0.03% y 0.05% de Ti a partir de una aleacion
maestra Al-5Ti-1B.

3. Precalentar el horno a 750 °C y la carga a 350 °C.

4. Introducir la carga en el horno hasta fusién.

5. Una vez fundida la carga adicionar cobertura protectora.

6. Dejar estabilizar la temperatura del bafio (780 °C).

7. Adicionar la aleacion maestra sumergiéndola hasta el fondo, agitar para incorporarlas.
8. Obtener muestra para analisis quimico (moneda).

9. Llenar los tres moldes para andlisis térmico, los cuales fueron ensamblados previamente, al
adquisidor de datos y la computadora.

10. Graficar los datos obtenidos por el adquisidor de datos temperatura vs tiempo (Curva de
enfriamiento).

11. Obtener el subenfriamiento (AT = Ts-Tn) para las tres curvas de enfriamiento.

Donde: Ts es la temperatura de solidificacion y Ty la temperatura de nucleacion.

Resultados y Analisis de Resultados:

Los resultados a obtener y analizar se presentan en el manual de practicas, incluyendo todas las
graficas que deben presentarse (recuerden que dentro del texto son Figuras) y las Tablas de datos
obtenidos, pueden afiadirse mas en caso de considerarse necesario.

Puede llegar a pedirse en un laboratorio que los resultados y el analisis de los mismos se presenten
por separado, sin embargo, esto dificulta la lectura y puede llegar a confundir al lector, ademas de
ser una forma informal de presentar estas secciones, procuren escribirlas juntas e ir analizando los
resultados a medida que se presentan los mismos.



Recuerden que todas las Figuras y Tablas deben estar referenciadas dentro del texto. Por lo que es
bueno afiadir el parrafo donde se analice dicha Figura o Tabla cercano a la misma, en la medida de
lo posible.

Procuren basa su analisis en la introduccién y los objetivos de cada practica, es decir, busquen
sustentar su analisis de los resultados en la investigacion previa a la practica y en el conocimiento
que se busca adquirir de la misma.

En esta préctica se consideraron cuatro niveles de refinacion 0.005%, 0.01%, 0.03% y 0.05% de Ti,
ademas de un blanco al que no se le afiadid refinador de grano. La Figura 4 presenta las curvas de
solidificacion o historias térmicas de las probetas solidificadas de cada uno de los cinco experimentos
efectuados. En todos los casos se observa que el enfriamiento parte con una recta, la cual inicia en la
temperatura de vaciado, que es aproximadamente 725°C, y termina en la temperatura de
solidificacion, que es aproximadamente 660°C. Esta primera recta corresponde al enfriamiento del
metal liquido, y dura aproximadamente 10 segundos para las condiciones de enfriamiento empleadas
durante la experimentacion. Posteriormente se observa una meseta, es decir, la temperatura se
mantiene cercana a los 660 °C hasta aproximadamente 1 minuto tras el vaciado, esta zona corresponde
a la solidificacion de la aleacidn. Finalmente, se observa que tras la solidificacion empieza un
decremento de la temperatura, que si bien no es constante, es continuo y que corresponde al
enfriamiento del aluminio solidificado. Este ultimo no es lineal debido a que la transferencia de calor
con los alrededores se ve afectada por diversos factores que no fueron controlados en el presente
experimento.
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Figura 4.- Historias térmicas de la solidificacion de las probetas, mostrando el blanco y los cuatro
niveles de solidificacion considerados.



Con el fin de evaluar el efecto del nivel de refinador sobre el subenfriamiento que presenta la aleacion
durante la solidificacion, se grafico solo la zona correspondiente a la solidificacion, las graficas de
los cinco experimentos se presentan en la Figura 5. Analizando el comportamiento del experimento
sin refinador agregado (blanco) es posible visualizar que el enfriamiento del liquido se prolonga por
debajo de la temperatura de solidificacion, para posteriormente incrementarse hasta la misma y
continuar estable hasta el final de la solidificacion. Este decremento por debajo de la temperatura de
solidificacion se denomina subenfriamiento, y se debe a que durante condiciones de nucleacion
homogénea la energia necesaria para generar un nucleo sélido es muy elevada, y esto se ve reflejado
con una diferencia de temperatura entre la temperatura de nucleacion y la temperatura de
solidificacion. Se observa que salvo el caso del nivel de refinacién de 0.01% de Ti, en el que el
comportamiento es totalmente diferente presuntamente por un error en la ubicacion del termopar,
conforme el % de titanio adicionado en el tratamiento de refinacién se incrementa, el subenfriamiento
se ve reducido, es decir, la diferencia entre la temperatura de nucleacion y de solidificacion se ve
abatida, hasta que al nivel de 0.05% de Ti practicamente desaparece el mismo. También se pueden
ver cambios en el tiempo requerido para la solidificacion, que pueden deberse a falta de control en
las condiciones de enfriamiento o en la cantidad de metal empleado en cada probeta, sin embargo,
esto no impide observar el efecto del nivel de refinador.
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Figura 5.- Region de la solidificacién en las curvas de enfriamiento de los cinco niveles de refinacion
considerados.

Para verificar los niveles de refinador, se realiz6 un analisis de la composicion quimica de cada
probeta mediante espectroscopia de emision atémica, calculando ademas el cambio en el % de Ti de
cada nivel de refinacion con respecto al que presenta el blanco. Los resultados del analisis quimico,



junto con los resultados cuantitativos del subenfriamiento de presentan Tabla 1. Primeramente debe
mencionarse que la aleacion ya tenia un determinado contenido de Ti, el cual puede ser remanente de
un proceso de refinacion anterior. Ahora bien, el cambio en el contenido de titanio en la aleacion en
cada nivel de refinacion considerado es consistente con el que se calculd, presentando maximo un
error de 0.008% de Ti. Salvo el nivel de refinacion de 0.01% de Ti, en el cual existi6 algun error
experimental, el subenfriamiento se reduce conforme el % de Ti se ve incrementado.

Todas las Tablas deben presentar un encabezado de tabla, es decir, una breve descripcion de la
misma ubicada en la parte superior. Las Tablas deben enumerarse en orden de aparicién dentro del
documento.

Tabla 1.- Resultados del % de titanio analizado y el subenfriamiento obtenido.

Nivel de refinacion % Ti Analizado A% Ti Subenfriamiento (°C)
Blanco 0.038 0.000 0.6
0.005% Ti 0.043 0.005 0.4
0.01% Ti 0.046 0.008 NA
0.03% Ti 0.060 0.022 0.2
0.05% Ti 0.084 0.045 0

Para poder observar mejor el efecto del % de Ti sobre el subenfriamiento se decidi6 presentar la
Figura 6, en la cual se gréafica el subenfriamiento contra él porcentaje de titanio en la aleacion
solidificada, observandose claramente que la relacion es inversamente proporcional, aunque se
requieren experimentos adicionales y réplicas de los experimentos para poder establecer con certeza
el caracter de esta relacién, siendo ademas importante controlar mas las condiciones de enfriamiento
en el molde y la composicion quimica de la aleacion, ya que estos factores también afectan el
subenfriamiento.
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Figura 6.- Subenfriamiento contra porcentaje de titanio.

Conclusiones:

Las conclusiones son breves parrafos, en las mismas ya no se debe hacer analisis de los resultados
presentados, sino que se debe escribir el resultado de dicho andlisis. Las conclusiones deben
corresponder con los objetivos perseguidos en el estudio y deben ser cuantitativas en la medida de
lo posible, aunque muchas veces son cualitativas.

» El subenfriamiento es inversamente proporcional al % de titanio en la aleacién, pasando de
0.6 °C para una aleacion sin refinador de grano afiadido, hasta ser 0.0 °C con un nivel de
refinador de 0.05 % de Ti.

» La nucleacion es totalmente homogénea con un 0.084% de Ti para las condiciones de
enfriamiento y composicion quimica empleados en la presente préctica.
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