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Resumo

Cristofolini, Renato, Estudo da Potencialidade da Aplicacdo do Ferro Fundido Nodular ASTM
A536 60-40-18 como Matéria Prima para Processos de Tixoconformagdo Faculdade de
Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas, 2009. 181 p. Tese (Doutorado).

Este trabalho analisa a tixohabilidade, a viabilidade de producao de pastas tixotropicas e as
transformagodes de fase que ocorrem na tixofundi¢do do ferro fundido nodular ASTM A536 60-
40-18. A andlise da tixohabilidade ¢ feita através de andlises térmicas utilizando técnicas de
Andlise Térmica Diferencial (ATD) e Calorimetria Exploratoria Diferencial (CED) em diferentes
condigdes operacionais (tipo de ciclo e taxas de aquecimento/resfriamento), e através de
simulacdo termodinamica utilizando soffware THERMOCALC®. Séo discutidas a influéncia das
condi¢des dos ensaios nas temperaturas de transformacgdes e intervalos de solidifica¢do, ¢ os
resultados comparados com os obtidos por simula¢do. Sao discutidas as transformagdes de fases
que ocorrem e as respectivas temperaturas, sendo proposto diagrama de fases para a liga
especifica em estudo. Sdo determinadas a sensibilidade da variagdo da fracdo liquida com a
temperatura (dF/dT) e sugeridas janelas de tixoconformagao, para todas as condi¢des analisadas.
Os resultados obtidos indicam uma faixa de operagéo para a tixoconformagdo da ordem de 20°C,
onde uma transformacao eutética se faz presente e a variacdo da fracao liquida com a temperatura
pode ser controlada adequadamente. A janela de tixoconformacdo depende da taxa de
transferéncia de calor empregada: quanto maior a taxa, maior o intervalo de transformacio
eutética e maior a janela de tixoconformacdo. Quanto a andlise da viabilidade de produgdo de
pastas tixotropicas, foram produzidas pastas por fusdo parcial controlada a distintas temperaturas
dentro da faixa de operagdo para tixoconformacao determinada previamente. As microestruturas
resultantes foram analisadas por microscopia 6tica (MO) e eletronica de varredura (MEV),
difratometria de raios-x e microandlise utilizando energia dispersiva (EDS). Os resultados
mostram a viabilidade de produgdo de pastas com caracteristicas tixotropicas, nas condi¢des
analisadas, apesar da estreita faixa de temperaturas da janela de tixoconformagdo do material
estudado. Mostram ainda que a temperatura de tratamento influencia a quantidade e dimensdes
dos noédulos de grafita presentes na matriz da pasta, sendo que temperaturas de tixofundicao
superiores a faixa de transformacdo eutética podem levar a rapida dissolugdo desses nddulos e
como consequéncia, o aumento da dureza da liga e redu¢do de sua ductilidade. O produto
tixofundido apresenta, a temperatura ambiente, estrutura constituida essencialmente de
martensita, resultado do resfriamento rapido da austenita, grafita nodular de pequenas dimensdes
e de fases complexas em contornos de graos martensiticos.

Palavras chave

Tixohabilidade, Transformagdes de Fases, Semi-solido, Tixoconformagdo, Ferro Fundido
Nodular.
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Abstract

Cristofolini, Renato, Analysis of the Application Potentiality of Nodular Cast Iron ASTM A536
60-40-18 as Raw Material for Thixoforming Processes. Faculdade de Engenharia
Mecanica, Universidade Estadual de Campinas, 2009. 181 p. Thesis (Doctoral).

This work analyses the thixoability, the viability of actual production of thixotropic semi-
solid of ferritic nodular cast iron ASTM A536 60-40-18, as well as the phase transformations
taking place in the process. Thixoability evaluation is made through thermal analysis by
Differential Thermal Analysis (DTA) and Differential Scanning Calorimetry (DSC) tests in
different conditions (cycle type and heating/cooling rate), and also through thermodynamic
simulations using THERMOCALC® software. Related to these analysis it is evaluated the
influence of tests conditions on transformations temperatures and ranges; results are compared
to those obtained by simulation. Phase transformations are discussed and a specific phase
diagram for the alloy investigated is proposed. Liquid fraction sensitivities with temperature
(dF /dT) are determined, and thixoforming windows are suggested. Results indicate that a
thixoforming window in the order of 20°C are available; in this range a eutectic transformation
takes place and the liquid fraction can be controlled. Beyond the eutectic temperature liquid
fraction increases significantly with temperature variation and processing control can not be
assured. Thixoforming windows depend on heat transfer rates: higher the rate, higher the
eutectic range and the thixoforming window. To analyse the viability of actually producing
thixotropic slurries by partial melting, samples were heated to temperatures within the
thixoforming windows previously suggested. Resulting microstructures were analysed by
optical and electronic microscopy, X-R diffraction and EDS microanalysis. Results show the
feasibility of producing thixotropic semi-solid of the studied nodular iron, in spite of its narrow
thixoforming field; treatment temperature influences the size and amount of graphite nodules in
the matrix. Higher temperatures can lead to fast dissolution of graphite, jeopardizing the
ductility of the material. Thixocast product presents, at room temperature, small nodules of
graphite in a martensitic matrix and a complex phase in grain boundaries.

Key words

Thixoability, Phase Transformation, Semi-solid Metal, Thixoforming, Nodular Cast Iron.
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Capitulo 1

Introducao

Desde os primordios da ciéncia e tecnologia do processamento de ligas metalicas no estado
semi-solido ou tixoprocessamento (Flemings, 1976), as ligas metéalicas que mais fazem uso desta
particular técnica de processamento sdo as ligas de médio ponto de fusdo como as ligas de Al e as
ligas de Mg. Intimeros exemplos de aplicagio comercial de produtos fabricados por
tixoprocessamento dessas familias de ligas sdo encontrados no mercado, principalmente na
fabricagdo de componentes na industria automobilistica. Como exemplos tipicos podem ser
citados: rodas, valvulas de freio de alta pressdo, cilindros de freio, corpos de valvulas, bombas e
pinhdes da caixa de diregdo, pistdes de motores, componentes da coluna da diregdo, articulagdes
da dire¢do de veiculos elétricos de baixa velocidade, componentes criticos da suspensdo dos
automoveis, aranha da embreagem, suportes das caixas de transmissdao e do motor, etc (Atkinson,

2004; Wang, 2006).

As vantagens do processamento no estado semi-solido sobre os processos de conformacdo
nos estados sélido ou liquido, podem ser aqui relembradas, como: facilidade para automacdo de
processos, fundicdo a temperaturas mais baixas do que as requeridas em processos de fundi¢ao
convencionais, fluxo laminar do metal nos canais e cavidades de moldes e matrizes, conformacgao
a pressdes mais baixas, possibilidade de fabricacdo de componentes com geometrias mais
complexas, maior qualidade e produtividade, menores custos de fabricacdo, produtos com
caracteristicas gerais melhoradas (Winterbottom, 2000) etc. A melhoria de qualidade de produtos
tixofundidos, por exemplo, vem de encontro as novas demandas para o setor automotivo, na
busca de veiculos mais leves e menos poluidores, para atendimento das rigorosas

regulamenta¢des governamentais com relacdo a emissdao de CO; (Fan et al, 2004; Goka, 2000).



Neste sentido, componentes fundidos de menor peso podem ser fabricados por tixofundi¢ao, dada
a superior qualidade quando comparados com seu similar fundido a partir de liquidos. Segundo
Chiarmetta (2003), ¢ possivel a reducdo de até¢ 50% em peso de determinados componentes
fundidos de ligas Al-Si, pelo uso da tecnologia de semi-so6lidos, o que pode significar aumento de

desempenho do automoével com consideravel reducao de emissao de poluentes.

Embora apds cerca de 40 anos do seu advento e a preponderancia de sua utilizagdo para
ligas de médio ponto de fusdo, a extensdao da tecnologia de semi-sélidos para ligas de mais alto
ponto de fusdo, como as ligas ferrosas, tem se tornado viavel com o desenvolvimento de novas
técnicas para a producdo da pasta tixotrdpica, que eliminam inconvenientes da manipulacdo de
metais liquidos, na qual se baseiam as primeiras técnicas empregadas. A maioria dos métodos de
produgdo de pastas tixotropicas disponiveis ainda sdo baseados em interferéncia no fendémeno da
solidificagdo da liga, durante a nucleacdo e/ou crescimento do sélido. As técnicas mais
convencionais sdo baseadas na necessidade de agitacdo da liga em solidificagdo, para a promogao
da globularizagdo da estrutura em crescimento e obten¢do da pasta com caracteristicas
tixotropicas de escoamento. No entanto, a possibilidade de producdo de pastas tixotropicas a
partir da liga no estado solido, por processos envolvendo fusdo parcial controlada de estruturas
submetidas a distintos tipos de tratamentos termo-mecénicos (Birol, 2008), tornou factivel a
utiliza¢do da tecnologia de semi-solidos a ligas de mais alto ponto de fusdo, como em particular

as ligas ferrosas.

Assim, ligas ferrosas como acos de alta liga (agos ferramenta, acos de alto C, agos
inoxidaveis) tém sido investigados e introduzidos com sucesso no cendrio da conformacao semi-
solida (Rassili, 2008; Solek et al, 2008; Song, 2008). Em menor grau, também os ferros fundidos
comegam a ser inseridos no mesmo cenario, embora ainda de maneira incipiente (Tsuchiya,

2003).

A viabilidade do processamento semi-solido de uma determinada liga metélica pode ser
previamente avaliada. Com o progresso da tecnologia da tixoconformagdo e a conseqiiente
familiarizagdo com o controle dos parametros de fabrica¢do de pastas tixotropicas e de processos
de sua conformagdo, pesquisadores e usuarios da area tém encontrado consenso a respeito da

defini¢do de alguns requisitos necessarios a candidatura de uma determinada liga & conformagao



no estado semi-solido. A potencial habilidade de uma certa liga metalica a conformacao semi-
solida ¢ caracterizada pela sua tixohabilidade, conceito que deve reunir alguns critérios como o
seu intervalo de solidificagdo, a fra¢do liquida a temperatura eutética e a sensibilidade da variagao
da fracdo liquida com a temperatura no intervalo de solidificagdo (Atkinson, 2000; Kazakov,

2000).

O primeiro critério pode ser limitado pela alta suscetibilidade a trincas de contragdo durante
o resfriamento no caso de ligas com elevado intervalo de solidificacdo; quanto ao segundo
critério, tem sido observado o processamento no estado semi-solido de ligas que apresentam
reagao eutética com 30 a 50% de liquido sdo mais controlaveis; e o terceiro critério estabelece
que dF /dT ndo pode ser muito abrupto, caso contrario pequenas variacdes de temperatura
acarretam grandes variagdes na fragdo liquida, o que dificulta o controle do processo de

tixoconformacgao.

Resultados ja obtidos para ligas Al-Si-Cu (Liu, 2005; Tzimas, 1999) indicam valores de
dF./dT entre 0,007°C™" a 0,067°C™" para F;=0,4, dependendo do teor de Si presente na liga. Isto
significa que um aumento de 1°C em ligas apresentando 40% de liquido, implica em aumentos de
1,7 a 17% na fragdo de liquido presente na pasta tixotropica; no primeiro caso a tixohabilidade ¢

considerada elevada, permitindo uma gama mais flexivel de parametros de processamento.

Dada a mais recente aplicagdo da tecnologia de semi-solidos para ligas ferrosas, quando
comparada com a ja utilizada aplicacdo comercial desta tecnologia para ligas de Al e ligas de Mg,
pouca informacdao ¢ encontrada quanto a tixohabilidade dessa familia de ligas metalicas.
Algumas classes de agos de alta liga como os acos ferramentas e os acos inoxiddveis tém em
particular chamado a atencdo, e alguns poucos estudos sobre sua tixohabilidade podem ser

encontrados na literatura especializada, (Solek et al, 2008; Song, 2008).

No entanto, no que diz respeito aos ferros fundidos, esta classe de ligas tem sido até o
momento negligenciada e alijada do cenario da tixoconformagao, apesar da sua importancia e das
potenciais vantagens da utilizagdo da tecnologia de semi-s6lidos para a sua conformacgdo. A
pouca informacao disponivel d4 conta da possibilidade da producdo de fundidos de sec¢des finas

de ferro fundido cinzento, via tixofundi¢do (Ramadan, 2004), embora ndo ha ainda, na literatura



especializada, estudos sobre a tixohabilidade destas ligas, o que definiria o seu campo de

aplicacdo na tixoconformacao.

Buscando contribuir para o desenvolvimento da tecnologia da tixoconformacao de ligas
metalicas, em particular para a definitiva inser¢ao dos ferros fundidos neste promissor campo de
processamento mecanico-metalurgico, este trabalho investiga a tixohabilidade do ferro nodular
ASTM A536 60-40-18, o qual encontra aplicacdo na industria automotiva numa série de

componentes fundidos.

O conhecimento da tixohabilidade desta liga pode significar a viabilidade de seu
processamento no estado semi-sélido, e permitir um melhor controle dos parametros do processo

e da qualidade final do produto.

Os objetivos gerais deste trabalho consistem, portanto, em estudar a viabilidade de
aplicacdo da tecnologia de semi-so6lidos para o ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18 ¢

estudar as transformacdes de fases ocorridas durante processo de obtencao de pastas tixotropicas.

Estes objetivos gerais sdo perseguidos através dos seguintes objetivos especificos:

1) analisar a tixohabilidade do ferro fundido em questdo, buscando determinar as janelas de
tixoprocessamento via fundi¢ao e conformagao;

2) analisar a viabilidade da produgdo de pastas tixotropicas do ferro fundido estudado,
utilizando uma técnica especifica — a fusdo parcial controlada (FPC);

3) analisar as transformagdes de fases que ocorrem no processamento para a obtengdo das
pastas tixotrdpicas;

4) analisar a influéncia de pardmetros de processamento para a obtencdo de pastas nas

transformagdes microestruturais observadas;

O trabalho ¢ desenvolvido em etapas sucessivas, indicadas no diagrama da Figura 1.1.



coleta e analise de informagdes determinacdo de nichos de agdo:

quanto a tixoconformagao de ligas |:‘> proposicio do trabalho e sua
ferrosas, em particular ferros justificativa

fundidos

analise de transformacgdes de fases

v utilizando distintas técnicas

I 1

avaliagdo da tixohabilidade do . determinagdo de j‘anelas d ©
ferro fundido em questdo tixoprocessamento via fundigio e

conformacao;

determinacgao de condi¢des
favoraveis para testes de producao

N > 4 de pastas tixotropicas

ensaios para a efetiva producao de

pastas tixotropicas por técnica de |:> obtencdo de pastas tixotropicas
fusdo parcial controlada

~— } mecanismos envolvidos nas

transformagoes

caracterizagao e analise de

microestruturas de pastas
tixotropicas obtidas sugestdo de condi¢des operacionais

adequadas para a tixoconformagao

Figura 1.1 Representacdo na forma de diagrama, das etapas desenvolvidas para a composi¢ao do
trabalho.






Capitulo 2

Fundamentos teoricos

2.1 Conceitos basicos sobre tecnologia de metais semi-solidos

A tecnologia de semi-solidos consiste basicamente em produzir pastas tixotropicas a partir
do estado liquido ou so6lido de ligas metalicas para a posterior obtencao de produtos acabados ou
semi-acabados através dos processos de conformagdo, tais como fundi¢do sob pressdo,

forjamento, extrusdo, laminacdo e estampagem.

A pasta tixotropica, obtida de forma controlada e através de processos especiais, consiste
basicamente de uma mistura de particulas s6lidas globulares com uma certa interconexao entre si

e envolvidas em liquido do mesmo material.

A pasta tixotropica se caracteriza, em termos de propriedades de escoamento, como um
fluido ndo-Newtoniano, apresentando elevada viscosidade em repouso ou mesmo quando
submetidas a reduzidas pressoes (Flemings, 1976), enquanto que se submetidas a altas pressoes, a
sua fluidez pode ser comparavel a de liquidos viscosos; isto €, para estas pastas a viscosidade

depende da taxa de cisalhamento e da taxa de resfriamento a que sdo submetidas.

Por exemplo, Barman (2008) estudou a influéncia da taxa de resfriamento/cisalhamento e
da fracdo solida sobre a viscosidade da liga de aluminio AA356. Verificou que para uma taxa de
cisalhamento constante de 750s™, quanto maior a taxa de resfriamento e maior a fracao solida,
maior a viscosidade. Para uma taxa de resfriamento de 40°C/min, quanto maior a taxa de
cisalhamento, menor a viscosidade. Com fracoes solidas de até 0,5, a viscosidade varia muito

pouco, mas a partir de 0,5 o aumento ¢ drastico. Por exemplo, para uma taxa de cisalhamento



750s" quando a fragdo solida passa de aproximadamente 0,5 para 0,52, a viscosidade aumente de

0,3 para 13 Pas-s.

O comportamento reoldgico particular de pastas tixotropicas € fornecido pela constitui¢ao
da pasta, como citado, de globulos interconectados em meio liquido. Quanto maior a fracao
solida mais estavel serd o fluxo, aceitando, portanto maiores velocidades de fluxo sem criar
defeitos visiveis ao raio x. A elevadas taxas de cisalhamento a interconexio da fase solida
globular ¢ rompida, aumentando a velocidade de fluxo de maneira nao linear com a taxa aplicada
Entretanto, velocidades de fluxo muito altas geram defeitos devido a turbuléncias, mas depende
da fracdo solida presente, ou seja, com fragdes solidas mais altas, mais rapidamente a pasta
tixotropica flui antes que acontecam as instabilidades que geram os defeitos. As propriedades

mecanicas sao pouco influenciadas pela fragdo solida e pela velocidade do fluxo (Jorstad, 2006).

Para ilustracdo, a Figura 2.1 apresenta a estrutura interna de uma pasta metalica tixotropica

de varias ligas apos solidificacdo rapida, mostrando a morfologia da fase primaria globular. E

apresentado na Figura 2.1(c) modelo proposto para a interconexao de globulos.

Figura 2.1. Microestrutura da pasta tixotropica de liga: (a) Al-Cu - microscopia Optica (Zoqui,
2004); (b) Al-Zn - microscopia eletronica de varredura (Pires, 2005); (c) liga Pb-Sn - modelo
construtivo em 3D (Ito, 1991).

Pastas tixotropicas podem ser processadas por diferentes técnicas de conformagao,
denominados genericamente de tixoconformag¢do, que definem uma gama ampla de processos,
desde a fundi¢do (pastas contendo com baixas fragdes solidas), até processos de conformacao

mecanica como forjamento (Flemings, 1976; Rassili, 2008; Vaneetveld et al, 2008), extrusido



(Kim, 2007; Ghadiani et al, 2008; Yoon, 2008), ¢ mesmo estampagem (Pires, 2004), os quais

utilizam pastas com maiores fragdes solidas.

Importantes implicagdes praticas sdo advindas do comportamento reoldgico de pastas
tixotropicas, tornando-as competitivas com liquidos em processos de fundi¢do ou com so6lidos em

processos de conformagdo. Estas vantagens podem ser destacadas:

a) Facilidade de automatizacdo - os processos de tixoforjamento sdo mais facilmente
automatizaveis devido a facilidade de manuseio da pasta tixotropica e as menores temperaturas
de trabalho (no caso de processos de fundi¢do), o que aumenta a operacionalidade do

processamento, resultando, portanto em uma mais elevada eficiéncia econdmica.

b) Fundicdo a temperaturas mais baixas, se comparado com processos de fundicao
convencionais - tendo como conseqiiéncias um menor consumo de energia, pois nao ¢ necessario
fundir totalmente o material. A menor temperatura de fundicdo apresenta ainda vantagens
importantes com relagdo a qualidade do produto obtido, tais como: redu¢do de alimentadores,
melhor acomodag¢ao de tensdes durante a solidificacdo, reduzindo a possibilidade de ocorréncia
de trincas de contragdo, produtos livres de rechupes € com menor grau de micro € macro-

segregacao (Kopp et al, 2002; Goka, 20006).

¢) Maior produtividade — o tempo de solidificacdo de um produto fundido ¢ menor do que
na fundi¢do convencional, uma vez que o material, ao preencher o molde, ja estd parcialmente

solidificado.

d) Menor desgaste de moldes - devido a menor temperatura de trabalho e, portanto, ciclos

térmicos menos Severos.

e) Fluxo laminar em canais - na injecdo de pastas, ndo ha jateamento do liquido ao
preencher o molde, mas sim um preenchimento com movimento laminar (Flemings, 1976;
Vaneetveld et al, 2008) resultando produtos livres de inclusdes, vazios e micro-poros, permitindo
a obtencao de produtos proximos a sua forma final (near net shape) e minimizando custos de

acabamento (Atkinson, 2004).



f) Possibilidade de conformacio a menores pressoes - a constituicdo de pastas
tixotropicas permite a conformac¢do mecanica a reduzidas pressdes, quando comparadas com o

material no estado sélido (Kopp et al, 2002).

Pastas contendo teores de 5 a 10 % de liquido podem ser extrudadas ou forjadas a baixas
pressoes; por exemplo, num dos trabalhos de Rovira (2001) foi demonstrado que a forca maxima
necessaria para o tixoforjamento ¢ 35% menor do que a exigida para o forjamento no estado
solido, enquanto que para a tixoextrusao, o valor ¢ aproximadamente 4,5 vezes inferior do que o

da extrusdo no estado solido (Rovira, 1999).

g) Fabricacdo de produtos com caracteristicas gerais melhoradas — através da
tixoconformagao ¢ possivel se fabricar produtos com geometria complexa, de paredes mais finas,
com maior estanqiiecidade, me menor numero de etapas de conformacdo (Atkinson, 2004).
Produtos com maior grau de integridade interna, precisdo dimensional e propriedades mecanicas

superiores aos produtos obtidos pela fundi¢do convencional sdo obtidos por (Landa, 2004).

h) Fabricacao de compoésitos de matriz metalica — dadas as propriedades tixotropicas da
pasta metalica, ¢ facilitada a incorporacao de materiais ndo-metalicos (Al,O3 e SiC, por exemplo)
na forma de particulas ou pequenas fibras em ligas metalicas (Cristofolini, 1997; Flemings, 2000;

Babu et al, 2008), gerando materiais compositos.

i) Fabricacao de materiais celulares — sua fabricacdo se torna possivel incorporando-se
uma liga metalica no estado semi-solido, por exemplo, a liga Al-5.3%Cu, 0.27%Si, 0.4%Fe (wt
%), numa pre-forma porosa. Num caso especifico foi utilizada uma pré-forma de cloreto de
sodio, sendo que este material pode ser facilmente removido do produto apds a infiltracdo e

solidificagdo (Robert, 2007).

J) Producio de componentes fundidos de ligas ferrosas e nao ferrosas de alto ponto de
fusao, por processos como injecio — a menor temperatura de trabalho de pastas tixotropicas
permitem a fundi¢do por injecdo de ligas de alto ponto de fusdo em casos em que tais elevadas

temperaturas inviabilizariam a utilizacdo de moldes metalicos.
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1) Conformacao de ligas de reduzida plasticidade — as propriedades reologicas de pastas
tixotropicas permitem a conformagdo, por forjamento, extrusdo e mesmo de ligas cuja
deformacdo no estado solido requerem elevadas pressdes. Por exemplo, a tixoconformagao de

ligas de Titanio ja ¢ uma realidade (Caram, 2008).

m) Conformacao utilizando moldes ceramicos — as baixas forgas requeridas para a
tixoconformag¢do permitem a utilizacdo de moldes ceramicos para conformacao por forjamento de

ligas metalicas, trazendo significativa reducdo de custos (Silva, 2004; Muenstermann et al, 2008).

Apesar das vantagens da conformacdo no estado semi-solido, esta tecnologia tem sido
aplicada quase que exclusivamente a ligas de baixo ¢ médio ponto de fusdo. O desenvolvimento
da tecnologia da tixoconformacao focado particularmente para estas familias de ligas se deu
principalmente devido aos processos de fabricacdo de pastas desenvolvidos inicialmente, os quais
requerem o manuseio de metal liquido. No entanto, com o progresso da tecnologia de semi-
solidos, varios procedimentos para a obteng¢ao de pastas, a partir da liga no estado soélido, foram
viabilizados. A partir destes desenvolvimentos se tornou possivel a aplicacdo da tixoconformagao

também para ligas de mais alto ponto de fusdo, como as ligas ferrosas.

Pode-se obter pastas tixotropicas a partir de ligas no estado solido consiste em aquecer o
material a partir do estado so6lido até temperaturas superiores a Tsolidus e manté-lo nesta
temperatura por um determinado tempo para a promocao de modificagcdes estruturais que
resultam na pasta tixotropica. Este método ¢ chamado genericamente de tecnologia de
processamento de semi-solidos por fusdo parcial controlada (FPC). A condi¢ao inicial da matéria
prima pode ser distinta: fundida, contendo microestrutura dendritica grosseira, refinada ou super-
refinada a ponto de impedir a evolucao dendritica completa (contendo, portanto, morfologia de

rosetas, por exemplo), ou submetida previamente a tratamentos mecanicos ou termo-mecanicos.

Os mecanismos de evolucdo estrutural envolvidos na transformacdo de uma estrutura
dendritica ou de rosetas em globular, em meio liquido, envolvem difusdo de massa movida pela
necessidade de redug¢ao de energias de superficie. Este fendmeno, termodinamicamente
espontineo, pode ocorrer com elevada cinética tendo em vista as altas temperaturas empregadas

para a obtencdo de pastas tixotropicas.
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Inameros artigos sao apresentados na literatura mostrando bons resultados na obtencao de
pastas tixotrOpicas por simples tratamentos térmicos a temperaturas dentro da faixa de
solidificagcdo da liga. Assim, por exemplo, Yang (2004) investiga a evolugdo estrutural da liga
hipoeutética Al-Si com relagdo a temperatura e o tempo de permanéncia no estado semi-sélido,

observando que um dos parametros importantes ¢ a temperatura de tratamento.

Distintos autores investigam a influéncia de parametros como tamanho de grao inicial da
matéria prima, temperatura e tempo de tratamento térmico, nos mecanismos envolvidos na
globularizagcdo da estrutura e na estrutura resultante na pasta tixotropica. (Melo, 2000; Zoqui,
2003) mostram que, para ligas Al-Cu, pastas com estruturas globulares grosseiras e de
morfologias irregulares sdo produzidas a partir de matéria prima com estrutura de graos
grosseiros, enquanto microestruturas inicialmente refinadas produzem pastas com a fase sélida

mais refinada e com morfologia mais globular.

A obtengdo de pastas a partir de estruturas deformadas foi inicialmente representada por
Young (1979) que denominou a técnica de SIMA (strain induced melt activated). Esta técnica
deu origem a distintas possibilidades de tratamentos termo-mecénicos prévios a FPC, com

diferentes resultados em termos de dimensdes finais de globulos na pasta tixotrdpica.

Changming (2003) observou que em ligas Al-Zn, o aumento do grau de deformacao inicial

leva a reducao do tamanho de gldbulos resultantes.

Margarido (2003) observou que tratamentos prévios de super-envelhecimento em ligas Al-
Cu promovem a formacdo de estruturas tixotropicas bastante refinadas, devido a restricdo ao

crescimento de grao recristalizados que irdo constituir a fase globular na pasta tixotropica.

Nestes casos, os mecanismos de evolugdo estrutural envolvidos na transformacdo de uma
estrutura previamente deformada em globular, em meio liquido, envolvem recristalizagdo de
novos graos e penetracao de liquido em seus contornos, liberando-os para crescimento equiaxial

em meio liquido. Estes novos graos constituem a fase solida globular da pasta tixotropica.

A producao de pastas tixotropicas por tratamentos térmicos para promogao de fusao parcial

e globularizacdo da fase primaria apresenta a vantagem de dispensar a necessidade de agitagdo de
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liquidos, o que ¢ particularmente importante no caso de ligas de alto ponto de fusdo. Estes
processos viabilizam, portanto, a utilizacdo da tecnologia de semi-sélidos para esta classe de

ligas.

2.2 A tecnologia de semi-s6lidos aplicada a ligas ferrosas

A tecnologia de semi-solidos ndo encontra ainda ampla aplicacdo para ligas ferrosas. No
entanto, uma boa quantidade de trabalhos j& foram realizados quanto a produgdo e caracterizacao
de pastas tixotropicas de acos de diferentes tipos, e alguns poucos trabalhos mostram a

possibilidade também da utiliza¢do da tecnologia para ferros fundidos.

Assim, por exemplo, (Tsuchiya, 2003), mostra que com a utilizagdo de pastas tixotropicas
torna-se possivel a produ¢ao de componentes com qualidades que combinam as propriedades das

ligas ferrosas com a precisdo dimensional de componentes de aluminio fundidos sob pressao.

A habilidade do tixoprocessamento em conformar as ligas metalicas até uma forma final
proxima a acabada (near net shape), se torna tremendamente relevante quando se trata de
conformar ligas de alto ponto de fusdo, como os agos ferramenta e superligas e ferros fundidos
(Oplénder, 2003), que sdo dificeis ou até mesmo impossiveis de serem conformados por métodos

convencionais de conformag¢ao mecanica.

Abdelfattah et al (2000) investiga as vantagens da tixoconformacdo de agos eutetdides sobre a
fundi¢do e o forjamento convencional, observando que com o processamento no estado semi-solido ¢é
possivel produzir pecas mais complexas em uma Unica etapa de conformagdo, com forgas menores de

conformacao.

Mukarami (2004) mostra que ¢ possivel também a obtengao de pastas tixotrdpicas em acos
C nao ligados. O autor produziu pastas do aco AISI 1060 com fragdes solidas superiores a 0,3,

por fundicdo continua e utilizando agitagao eletromagnética.

Oblak (1976b) j& no inicio do desenvolvimento da tecnologia de semi-solidos produz pastas
tixotropicas do aco inoxidavel AISI 440C, por tratamentos envolvendo fusdo parcial controlada.
Observa que, apos solidificacdo, a fase sélida secundaria apresenta uma fina estrutura dendritica,

rica em Cr, Mo e C, circundando a fase primaria globular. Durante a permanéncia no estado
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semi-solido o tratamento produz a segregacao dos elementos Cr, Mo e C nos contornos de graos
da fase primaria. Quanto as propriedades do produto obtido, verifica que a dureza e tensdo de

escoamento alcancam valores de aproximadamente 640 HVN e 1615 MPa, respectivamente.

Dando seqiiéncia aos estudos do processamento no estado semi-s6lido dos agos inoxidaveis
iniciados por Oblak (1976b), Murty (1978) produz lingotes em inoxidavel AISI 440C através de
um gerador continuo de pastas tixotropicas adaptado a um agitador mecanico. Com relagdo a
microestrutura, verifica que o tamanho da particula solida primaria depende da taxa de
resfriamento média durante a solidificacdo. Apos tratamento térmico por fusdo parcial controlada
(FPC) em diferentes condigdes, das estruturas obtidas por agitacdo, o autor observa um melhor
resultado em amostra submetida a tratamento térmico a 1300°C durante 20 horas, a qual
apresenta tensdes de escoamento de aproximadamente 250ksi e 150ksi, em ensaios feitos a

temperaturas de 20 e 600 °C respectivamente.

Young (1979) submete amostras de dois tipos de agos, um austenitico, o AISI 304 e outro
martensitico, o AISI 440C, provenientes de um processo de agitacdo eletromagnética, ao
processo de fusdo parcial controlada. Apds o tratamento os materiais foram tixoinjetados, sendo
observado que ¢ possivel a produgdo de componentes por este processo. O produto, no entanto,
deve ser submetido a um tratamento térmico posterior para a recuperagao das suas propriedades

mecanicas.

Yoshida et al (1994) processa o aco inoxidavel AISI 310S por laminagdo a uma
temperatura superior a temperatura liquidus. O metal liquido ¢ vazado em um processador
continuo de pasta tixotrdpica provido de agitador eletromagnético; a pasta alimenta um sistema
de fundicdo de tiras dotado de cilindros, produzindo assim tiras do ago fundido a partir do estado
semi-s6lido. O autor observa propriedades superiores no material assim produzido com relagdo as

obtidas no processo convencional.

Em trabalhos semelhantes aos de Young (1979), Kim (1998) investiga a influéncia da
agitacdo eletromagnética e da taxa de solidificacdo sobre as microestruturas e a conformabilidade
em tarugos do aco inoxidavel AISI 304 conformados por compressdo. Os lingotes submetidos a
agitacdo mais vigorosa produzem microestruturas com graos equiaxiais e ndo dendriticos;

entretanto, o tamanho dos graos ¢ menor na periferia do lingote, isto implica que o fator mais
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decisivo para o refino do grao ¢ a taxa de resfriamento e ndo a agitacdo. Quanto a
conformabilidade, o autor observa que estruturas obtidas por agitagdo apresentam pouquissimas
trincas depois de conformadas, enquanto as ndo agitadas mostraram numerosas trincas e
superficie irregular. Portanto, com a tixoconformagao é possivel, entre outras vantagens, se

produzir produtos com menor espessura.

Miwa (2000) também efetua estudos relativos a influéncia da temperatura de conformacao,
da taxa e da pressao de conformagao na conformabilidade do ago inoxidavel austenitico no estado
semi-solido. O autor observa a necessidade de rapido aquecimento até a temperatura do estado

semi-solido para evitar o crescimento excessivo do grao.

Bubenik (2001 e 2003) investiga as modificacdes microestruturais do ago inoxidavel
austenitico AISI 304 quando submetido ao processo de fusdo parcial controlada (FPC) para
obtencdo de pastas tixotropicas. O autor observa a viabilidade de produgdo de estruturas
globulares tixotropicas mas apresentando fases secundarias complexas que comprometem as
propriedades de corrosdao do material. Sugere a necessidade de tratamentos térmicos posteriores

por promocao de austenitizagdo e dissolucdo de fases indesejaveis.

Song (2008), processa os agos mola 60Si2Mn e o inoxidavel 1Cr18Ni9Ti por laminagdo a
partir do estado semi-solido, utilizando o mesmo processo de Yoshida et al (1994). O autor
investiga, entre outros parametros, a influéncia da fracdo solida sobre as propriedades mecanicas
destes acos. Constata que variagdes na fragao sélida entre 40 a 60% nao influenciam praticamente
a tensao de escoamento, no entanto implicam na quase duplicagao da ductilidade e da resisténcia

a tracao dos materiais testados.

Oblak (1976a) efetua experimentos com o aco ferramenta M2, buscando a obtencdo de
pastas tixotropicas deste aco, por fusdo parcial controlada (FPC). Constata que apds o tratamento
a microestrutura se apresenta com fase primaria globular circundada por fase dendritica fina,

tipicas de pastas tixotropicas resfriadas rapidamente.

Também Nohn (2000) processa por tixoconformagdo o ago ASTM M2 utilizado na

fabricacdo de suportes de ferramentas de torneamento. O autor observa que o sucesso da
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operagao depende da fragdo liquida presente no estado semi-solido e recomenda valores da ordem

de 30 e 60%, para o tixoforjamento e tixoinjecdo, respectivamente.

Solek et al (2008) estuda as propriedades reologicas na faixa de temperaturas de
solidificacdo e abaixo da Tsdlidus, utilizando simulador Gleeble® 3800, de pastas do aco
ferramenta M2 obtidas pelo processo SIMA, para prever defeitos tais como preenchimento

incompleto da matriz.

Cuidados especiais ainda maiores do que os previstos na produgdo de pastas tixotropicas de
acos inoxidaveis devem ser tomados na producdo de pastas tixotropicas do aco ferramenta M2,
em relagdo a segregacdo de elementos de liga, uma vez que este apresenta elevados teores de Co,
Mo, em sua composi¢do. Kapranos (1996b) analisa tratamentos de fusdo parcial para a obtencao
de pastas tixotropicas e posterior conformacgdo por forjamento ou extrusdo, para a produgdo de
componentes do aco ferramenta M2 e Estelite 21, esta ultima identificada abaixo, utilizando
como matéria prima tarugos obtidos por processo Osprey (lkawua, 1994) e material fundido
submetido a deformacgdo a frio. O objetivo de seus experimentos foi encontrar uma relacao da
fracdo liquida com a temperatura, do tamanho do grao com o tempo de permanéncia a uma dada

temperatura, e determinar algumas propriedades mecanicas.

A Estelite 21 ¢ uma liga a base de Co-Cr-Mo designada ASTM F75 com composi¢do média
de 28% Cr, 6% Mo, 60% Co e 6% de outros elementos (Wipo, 2005; Pruitt, 1998).

Materiais obtidos pelo processo Osprey podem ser utilizados para a producao de pastas
tixotropicas de ligas de alto ponto de fusdo, como por exemplo, o Inconel 90 (Fe- Ni-Mo-Ti). A
pré-forma obtida no processo Osprey apresenta granulometria refinada e, ao ser submetida a
aquecimento a temperaturas superiores a liquidus pode produzir pastas tixotropicas em reduzidos
tempos de globularizacao, podendo entdo ser conformada. Utilizando este processo ¢ possivel
obter produtos com propriedades equivalentes e custos de produgdo mais baixos, quando

comparados com os produtos produzidos por metalurgia do p6 (P/M) (Ikawua, 1994).

O aco X210CrW12 (12%Cr e 2.1%C) por possuir altissima dureza e alta resisténcia a
corrosdo ¢ especificamente aplicado na fabricagdo de ferramentas de conformagao a frio,

ferramentas de corte de metais e ferramentas de medicdo. Normalmente os componentes
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fabricados com este aco sdao usinados a partir de material laminado ou forjado,
conseqiientemente, quando se trata de formas complexas o produto final se torna caro. Este aco ¢é
portanto um sério candidato a tecnologia de semi-solidos, para a fabricacdo destes componentes

(Uhlenhaut et al, 2006), sendo investigado por varios autores.

Baadjou (2008) investiga o tixoforjamento do aco X210CrW12, com uma fracao liquida de
40% e a temperatura em torno de 1280°C. Este ago sendo formado no estado semi-solido teve
suas propriedades mecanicas melhoradas devido a dureza resultante para aplicacdes em
temperaturas mais altas (Uhlenhaut et al, 2006). Comparado com o ago X210CrW12 forjado
convencionalmente, a sua area de aplicagdo pode ser ampliada e pode ser até mesmo utilizado
como ferramenta de conformagao a quente e ndo s6 na fabricagdo de ferramentas de conformacao

a frio, como ¢ usual.

Knauf (2008) processa o mesmo ago por tixoextrusao e investiga a influéncia da geometria
da matriz, a velocidade de extrusdo e o comprimento, o didmetro e a geometria do canal de
extrusdo na sanidade do produto. Utiliza fracdo liquida de 35% a uma temperatura de trabalho em
torno de 1260°C. Seus resultados indicam a possibilidade de extrusdo de barras curtas deste ago
no estado semi-s6lido; entretanto, para barras mais longas tornam-se necessarios controles

térmicos e cinéticos altamente sofisticados.

Muenstermann et al (2008) executa experimento similar, tixoextrudando barras do ago
X210CrW12 com formas complexas utilizando matrizes ceramicas com auto-aquecimento.
Obteve bons resultados, mas constata que para a aplica¢do industrial do processo € necessario um

projeto mais sofisticado de matriz que o utilizado em seus experimentos.

Tanto para os processos de tixoforjamento como de tixoextrusdo ¢ possivel se obter
vantagens competitivas em relagdo aos processos convencionais, entre elas, a simplificagdo do
processo de conformagdo, producdo de componentes de aco com geometrias complexas,
conformagdo até a forma final préxima a acabada (near net shape) e aumento na produtividade

(Cezard, 2008).

No processamento de metais no estado semi-solido, um dos fatores mais importantes ¢ o

aquecimento da matéria prima, com o objetivo de se obter uma estrutura com distribui¢ao
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homogénea de temperaturas em todo o seu volume. Este fator ¢ particularmente importante para
0s agos, uma vez que sua capacidade calorifica e as suas propriedades magnéticas podem variar

significativamente com a temperatura, quando comparados com ligas de aluminio.

Com o intuito de minimizar e controlar gradientes térmicos no aquecimento para a
tixoconformagdo, Gasper et al (2008) cria um modelo de transferéncia de calor nio linear pelo
método das diferengas finitas (FDM) para conformar o aco ferramenta X210CrW12 e adaptando
ao forno de indug¢do um circuito ressonante e um controlador PID, garante a poténcia calorifica
compensando disturbios relativos a temperatura do meio ambiente, temperatura da agua de
resfriamento e as mudangas nas propriedades superficiais do tarugo. O autor consegue assim uma

distribuig@o bastante homogénea das temperaturas no interior do material.

Rassili (2008), estuda ainda o tixoforjamento do aco C38 (aco ao C com 0,38%C)
modificado com elementos de liga para aumentar sua janela de tixoconformagdo, para a
fabricacdo do calibre de freio, visando substituir o produto usualmente fabricado em ferro
fundido. A principal observacdo de seu trabalho ¢ a crucial importancia de se determinar
corretamente os parametros de processo em toda a faixa de solidificacdo. Por exemplo, uma
pequena variacdo de temperatura provoca grandes variagdes nas propriedades mecanicas do
material tixoconformado, entre elas as tensdes de escoamento e de ruptura e a tensdo limite de

resisténcia a tragao.

Como comentado anteriormente, apesar da tecnologia de semi-solidos nao ter ainda
alcancado significativa aplica¢ao comercial, certa quantidade de trabalho tem sido despendida no
desenvolvimento de técnicas que a viabilizem e a literatura tem mostrado inimeros e
interessantes resultados. No que diz respeito aos ferros fundidos, no entanto, pode-se afirmar que
menos atenc¢do tem sido dispensada ao desenvolvimento da tixoconformacgao destas ligas, apesar

da importancia que pode representar no setor produtivo.

Tsuchiya (2003) utiliza a tixoconformacao de ferros fundidos hipoeutéticos nao grafiticos,
para a fabricagdo de um protédtipo de tampa da bomba de 6leo do motor. O objetivo do autor foi
estudar a possibilidade de substituir as tampas em aluminio atualmente fundidas sob pressdo
convencional. Seus resultados mostram que a maior rigidez (maior estabilidade dimensional) do

ferro em relagdo ao aluminio implica numa reducdo da folga entre o rotor ¢ a tampa,
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conseqiientemente, aumentado a vazdo e a pressao real do sistema, ou seja, a eficiéncia

volumétrica.

Ramadan (2004) fundiu componentes de ferro fundido cinzento hipoeutético (2,92%C-
1,98%Si-0,59Mn-0,022%P-0,085%S) com se¢des finas, ou seja, espessuras variando de 2,5 a
Smm. Estudou a influéncia do processamento no estado semisolido sobre a microestrutura e a
fluidez e o nivel de porosidades geradas e comparou os resultados obtidos quando o vazamento

foi executado via massalotes superiores ao invés de laterias, como usualmente.

Ramadan efetuou os experimentos através do processamento no estado semisolido, ou seja,
em temperatura entre a Tsdlidus e Tliquidus, ou seja, de 1145 e 1270°C, respectivamente. Para a
obtencdo da pasta no estado semi-sélido o material no estado liquido foi despejado sobre uma
placa de resfriamento inclinada de 10° e depois de atingidas as varias fragdes solidas, vazado em
seguida em moldes de areia. A fluidez foi melhorada vazando o material diretamente nos
massalotes superiores ao invés de laterais, mas aumentou o nivel de porosidades, devido
provavelmente as maiores turbuléncias geradas. A microestrutura resultante do material vazado
em massalotes superiores foi mais refinada e globular. A fluidez aumnetou com o aumento da
fracdo solida na liga, mas com uma fracao solida acima de 0,22, a fluidez caiu drasticamente e o

nivel de porosidades aumentou.

Dando continuidade ao estudo do processamento de ferros fundidos cinzentos no estado
semi-solido, Ramadan et al (2006) estudou a influéncia deste tipo de processamento sobre a
microestrutura e as propriedades mecanicas do mesmo ferro fundido investigado por ele em 2004
e comparou com o processamento do ferro vazado em condigdes normais, ou seja, o
processamento do ferrro por vazamento com temperatura acima da Tliquidus. Utilizou Tsolidus e
Tliquidus de 1145 ¢ 1270°C, respectivamente. Para a obteng¢do da pasta no estado semi-solido,
utilizou o mesmo procedimento do ano de 2004. Conclui-se que quanto mais alta a fragdo solida
maior a resisténcia a tragdo e a dureza, pelo fato de que a microestrutura contem mais sélido
primario presente. Com relagdo ao tamanho, quantidade e morfologia, concluiu que aumentando
a fracdo solida diminui o comprimento médio da grafita, tornando-a por tanto mais refinada e

globularizada e em maior quantidade.
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Os primeiros estudos relativos ao processamento do ferrro fundido nodular foram iniciados
por Kapranos (1998), o qual apresentou resultados de estudos da fabricagdo de componentes por
tixoconformacdo de pastas produzidas por fusdo parcial controlada com duas diferentes
composi¢des quimicas (3,65%C-2,75%Si e 3,22%C-2,43%Si), sendo que o primeiro ferro

nodular estudado por ele € similar ao estudado nesta tese.

Kapranos estuda a influéncia das temperaturas de tratamento no estado semi-solido e os
tempos de permanéncia nestas temperaturas sobre a microestrutura resultante. O principal estudo

foi concentrado na quantidade, nas dimensdes e morfologia.

Utilizando o método da metalografia quantitativa, Kapranos observa a necessidade de uma
fragdo liquida na pasta tixotropica da ordem de 20 e 30 % e que o intervalo de solidificacdo
disponivel ¢ muito pequeno. Também conclui que quanto maior a temperatura de tratamento
menor a quantidade de ndédulos de grafita, menor a nodularidade, ou seja, os nddulos se
apresentam menos esferoidais; e finalmente, menores as dimensdes. Kapranos também conclui
que tempos de permanéncia nas temperaturas de tratamento muito altos, prejudicam severamente
a microestrutura, principalmente a forma, quantidade e dimensdes da grafita. O estudo também
revela que a microestrutura do liquido resfriado rapidamente contém um composto que parece ser

eutético de ledeburita lamelar.

Os estudos do processamento do ferro nodular no estado semi-so6lido foi somente reiniciado
por Babaghorbani (2006), que executou experimentos com ferro nodular (3,6%C-2,68%Si-
0,04%Mg-1%Mn-0,02%Ti-Fe), com composicdo quimica similar ao utilizado nesta tese.
Realizou um tratamento de FPC, aquecendo o material num forno de indugdo utilizando
temperaturas de trabalho entre 1140 e 1165°C e os tempos de permanéncia de 3 a 20 minutos

nestas temperaturas.

Investigou a influéncia da temperatura e do tempo de permanéncia nestas temperaturas
sobre a fragdo liquida e a sensibilidade da varia¢do da fracdo liquida; e, alem disso, a influéncia
da temperatura sobre a esferoidicidade do so6lido formado. Babaghorbani conclui que quanto
maior a temperatura e o tampo de permanéncia nesta, maior ¢ a fracdo liquida e que maior fragdo
liquida obtida nos experimentos foi de aproximadamente 55% a uma temperatura de 1160°C e

um tempo de permanéncia de 18 minutos. Com relacdo a sensibilidade da variacdo da fragdo
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liquida, descobriu que a melhor temperatura de tratamento e tempo foi de 1155°C, um tempo de
13 minutos, respectivamente, quando a frag¢do liquida ¢ de 40 a 50%. Finalmente, foi observado
de modo geral quanto maior a temperatura e o tempo de permanéncia maior esferoidicidade
obtida e que o melhor resultado, por exemplo, ocorreu numa temperatura de 1160°C e um tempo

de permanéncia de 15 minutos.

2.3 Conceitos basicos sobre tixohabilidade

A tixohabilidade dos materiais pode ser definida como sendo a facilidade que estes
apresentam para serem tixoconformados através de varios processos, tais como: tixofundigao,

tixoinje¢do, tixoforjamento, tixoextrusao, tixoestampagem e tixolaminagao.

A tixohabilidade depende de muitos fatores, entre eles:

¢ taxa de aquecimento ou resfriamento: de modo geral altas taxas de aquecimento ou
resfriamento diminuem a Tsolidus e aumentam a Tliquidus, aumentado o intervalo de
solidificagdo, reduzindo a variagdo da fragdo liquida com a variacdo da temperatura e
conseqiientemente melhorando a tixohabilidade. Em condi¢des de quase equilibrio, em algumas
ligas, os intervalos de temperatura sdo da ordem de umas poucas unidades, enquanto que para as
mesmas ligas com altas taxas de aquecimento ou resfriamento, os intervalos podem atingir

algumas dezenas de graus centigrados.

¢ intervalo de fusdo ou solidificagdo: diferenga entre a temperatura Tliquidus e Tsolidus.
De modo geral quanto maior for este intervalo, melhor. Mas ¢ um parametro que deve ser
controlado, porque, por exemplo para ligas Al-Cu 2014 o intervalo de solidificagéo é 131°C, para
a liga A356 ¢ 71°C e um valor recomendado é de menos de 130°C. Intervalos muito grandes
tornam as ligas de Al-Cu 2014 suscetiveis a formagdo de rupturas a quente e as Al-Cu 6082 ¢

7075 sdo suscetiveis a trincas a quente.

¢ fracdo liquida na temperatura de inicio da fusdo da solucgdo sdlida: neste ponto o eutético

esta completamente fundido e inicia a fusdo da solugdo solida.
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¢ sensibilidade da variacdo da fragdo liquida: indica a variagdo da fracdo liquida com a
varia¢do da temperatura e deve ser a menor possivel, valores maiores resultam num significativo
aumento da fracdo liquida com uma pequena variagao de temperatura. Em ligas de aluminio de

modo geral este valor deve ser menor que 0,03 °C™' para uma fragdo liquida de 0,4.

¢ tipo e teor de elementos adicionados: a adi¢do de elementos de liga pode aumentar o
intervalo de fusdo do eutético e também diminuir intensamente o valor da sensibilidade da
variagao da fracdo liquida. Cuidados deverdo ser tomados ao se adicionar elementos nas ligas a
serem processadas, porque deverd haver compatibilidade e estes elementos ndo deverdo piorar as

propriedades mecanicas em geral.

¢ a temperatura da pasta tixotropica quando a fragao liquida ¢ 40%: esta fracdo ndo pode
ser mais do que 0,4, porque durante o aquecimento, principalmente por inducdo, a superficie
externa do tarugo até atingir a temperatura de trabalho continua a crescer até que a temperatura
de trabalho no centro do tarugo seja alcancada, entdo poderd haver respingos de material

prejudicando o processamento.

Os estudos referentes a tixohabilidade provavelmente foram iniciados primeiramente por
Atkinson (2000) e depois por Kazakov (2000), os autores investigam varios tipos de ligas de
aluminio, entre elas, a liga Al-5Si-5Cu e um dos parametros mais estudados foi a curva da fragdo

liquida.

A Figura 2.2 mostra as curvas de fluxo de calor vs temperatura (linha mais fina) e a curva
da fragdo liquida vs temperatura (linha mais grossa) da liga Al-5%Si-5%Cu obtidas através da
CED durante o resfriamento e a Figura 2.3 reoresenta um esquema tipico de uma curva da fracao

liquida vs temperatura obtida através de MTDATA.

Olhando a curva do fluxo de calor da direita para esquerda, exibe 3 picos gerados durante a
solidificagdo (Figura 2.2). O inicio do primeiro pico (em torno de 620°C) indica o inicio da
formagdo da solugdo solida a (rica em Al e pobre de Cu), o inicio do segundo pico (em torno de
560°C) representa a transformagio do binario eutético (o +Si) e finalmente o comego do terceiro
pico, a mais ou menos 520°C corresponde a rea¢do no eutético ternario (Al (o) + CuAl, (0) + Si).

As Tliguidus e a Tsolidus desta liga sdo aproximadamente 620 e 500°C, respectivamente.
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Figura 2.2. Resultados da CED obtida num ensaio de resfriamento, mostrando os importantes
parametros para a tixoconformagao da liga Al-5%Si-5%Cu (em peso) (Kazakov, 2000).
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Figura 2.3. Esquema de uma curva tipica da fragdo liquida vs temperatura obtida através de
MTDATA (Liu, 2005).
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A curva da Figura 2.3 ¢ um esquema tipico representativo da curva da fracao liquida
apresentada na Figura 2.2, onde mostra duas inflexdes, uma delas (Joelho inferior) numa
temperatura de aproximadamente 508°C e a outra (Joelho superior) a uma temperatura em torno
de 560°C. Olhando a curva da esquerda para a direita, do inicio até a primeira inflexdo estdo
presentes as fases o + 0 + Si + L, na faixa entre a primeira e a segunda inflexao estdo presentes as
fases o + Si + L e finalmente da segunda inflexdo até o final da solidificacdo do estado semi-

solido somente coexistem a solucdo solida a e liquido (o + L).

O joelho superior da curva da fracdo liquida versus temperatura deve ocorrer entre 30 e
50% de liquido; esta ¢ a temperatura em que a solucdo so6lida o comega a fundir. Normalmente
acima do joelho, a taxa de formacdo do liquido tende a ser mais lenta, sendo conseqiientemente
facil de controla-la. Lembrando que a solucdo solida oo ¢ um material s6lido monofasico rico em

Al e pobre em Cu.

Chen (2002) investigou as transformagdes de fase do sistema ternario Al-Si-Cu, mas
utilizou o processamento no estado semi-solido da liga em p6. Estudou também a Influencia
temperaturas de transformacdo no aquecimento e resfriamento. Maioria dos autores investiga a
tixohabilidade nas curvas de aquecimento tanto na CED como ATD, MTDATA, porque a
maioria dos processos sao através da fusdo parcial, caso contrario deveria se analisar a curva de

resfriamento. Chen obteve resultados similares aos de Atkinson (2000).

Continuando os estudos relativos a tixohabilidade, Camacho et al (2003) investiga a
sensibilidade da variacdo da fragcdo liquida (dFp /dr) que ¢ um pardmetro importante na
conformagdo no estado semi-solido, define a taxa de variacdo da fragdo liquida (Fp) com a
variacdo da temperatura. Este parametro pode ser determinado utilizando as curvas obtidas dos
experimentos da calorimetria exploratéria diferencial (CED) ou pelo modelamento
termodindmico que prediz as transformagdes de fases. Este ultimo ¢ vantajoso porque ndo ha a

necessidade de execugdo de ensaios como ocorre com a utilizagdo da CED.

A escolha da fracdo liquida adequada depende de varios fatores, entre eles, a posi¢do da
pasta na camara de aquecimento (horizontal ou vertical); a razdo altura/diametro (pecas esbeltas

sdo0 menos suscetiveis a tombar ou flambar quando posicionadas na vertical); a geometria e as
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dimensdes do componente a ser tixoconformado (quanto mais complexo € maior o componente,
maior devera ser a fracdo liquida). Quanto maior a fracdo liquida maior serd o consumo de
energia. Ligas de aluminio com intervalos de solidificagdo elevados sdo mais resistentes a trincas

a quente, porque ¢ possivel se trabalhar em temperaturas bem inferiores a Tliguidus.

Pode-se controlar a faixa de solidificagdo e os rechupes resultantes da solidificagdo,
limitando a fragdo liquida. Varios autores, entre eles, Winterbottom (2000), concordam que a
fragdo liquida para as ligas de aluminio deve estar no intervalo de 0,3 a 0,5. Entdo foi definido

que a fragdo liquida adequada para a tixoconformacdo deve ser igual a 0,4 (média entre 0,3 e 0,5).

Isto significa que o valor da sensibilidade da variacdo da fra¢do liquida ¢ calculado ou
visualizado no ponto em que a fragdo liquida ¢ 0,4, ou seja, (dFy /d1)FL- ¢4. Sabe-se, ainda, que
de modo geral a temperatura no componente em processamento ¢ heterogénea, por isso, a
sensibilidade deve ser a mais baixa possivel, porque se for alta, partes da pasta podem conter
excesso de liquido enquanto que outras podem ndo ter alcancado um valor adequado para o

processamento.

A tixohabilidade das ligas metalicas pode ser avaliada e melhorada gerando a curva da
fracdo liquida versus temperatura utilizando simuladores de processos como o software

MTDATA, que ¢ serve para prever as fases em equilibrio e ndo-equilibrio de Scheil (Liu, 2004).

Para efeitos mais reais se pode utilizar a calorimetria exploratéria diferencial (CED) ou
analise térmica diferencial (ATD), as quais medem diretamente a evolu¢do do calor de fusdo

durante a transformagao, determinando assim a curva da fra¢ao liquida vs temperatura.

Talvez a principal desvantagem destas técnicas ¢ que sdao utilizados materiais para as
amostras, equipamentos e acessOrios caros para a execucdo dos ensaios, demanda tempo para a

preparacgao das amostras e tempos muito longos para a execugao dos ensaios.

A maior parte dos processamentos no estado semi-solidos utilizam as ligas convencionais

de aluminio AA356 ¢ AA357.
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Liu (2005) estuda a tixohabilidade de ligas com alta performance, entretanto, de mais dificil
tixoconformacdo. O autor investiga os efeitos da variagdo composicional, em especial a
influéncia da adicdo de Cu e Si, sobre a tixohabilidade das ligas AA356 ¢ AA2014,
respectivamente. Para foi utilizado o MTDATA, software termodinamico e de equilibrio de fases,

combinado com o banco de dados MTAL.

Existem varias formas de melhorar a tixohabilidade, uma delas ¢ a adi¢do de elementos liga
e outra é a variagdo da taxa de aquecimento. E importante que a fragdo liquida ndo varie muito
rapidamente com a temperatura na janela de trabalho e considera-se que para que haja uma boa

conformabilidade ela deve estar entre 0,3 € 0,5.

A janela de trabalho (AT®**?) é a faixa de temperatura correspondente com as fragdes
liquidas de 0,3 e 0,5, ou seja, entre T3 e Tos. Liu, ainda investigou um meio para melhorar a
tixohabilidade nas ligas de Al adicionado Cu na liga AA356 (Liga fundida) e Si na liga AA2014
(liga trabalhada). Para auxiliar nos experimentos utilizou o MTDATA para gerar a curva da

fracdo liquida vs temperatura.

Liu confrontou as curvas tedricas da liga AA2014 com dados experimentais, executou
experimentos utilizando a (CED), determinando assim a curva da fracdo liquida versus
temperatura. O autor também determinou alguns critérios, similares aos de Kazakov, para

selecionar de forma apropriada a janela de processamento para a tixoconformagao.

A curva da fracdo liquida vs temperatura foi plotada por métodos de modelamento
termodinamico de sistemas ternarios Al — (5-7)Si — X, onde X pode ser Mg, Li, Cu, Zn, Mn, Ce
ou mesmo Ni. Observou-se excluindo alguns elementos, que somente as adi¢gdes de Si, Cu, Mg,

Li e Zn, mudam a posi¢ao do ponto (Fp)(T,), mostrada na Figura 2.2.

Ficou comprovado por Liu que ¢ possivel melhorar a tixohabilidade da liga fundida
AA356, adicionando, por exemplo, uma certa quantidade de cobre e que de modo geral, quanto
maior a quantidade, melhor a tixohabilidade. Com relagdo a liga trabalhada AA2014 aumentou
muito o intervalo de solidificagdo, o que foi prejudicial, porque intervalos muito grandes geram

trincas a quente.
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T%**3) ndo seja inferior a 6°C, isto porque no

Liu sugere ainda, que a janela de trabalho (A
aquecimento indutivo, a primeira parte a ser aquecida € a pelicula externa e em seguida o calor
deve ser conduzido para o interior e enquanto este ¢ aquecido a pelicula continua aquecendo.
Com este fenomeno pode ser que a fragdo liquida exceda de 0,5 e o liquido borbulhara e se a
temperatura interna ndo atingir o valor para que a fracdo liquida seja de no minimo 0,3 entdo

havera problemas de tixoconformag¢o. Finalmente apresentou uma das férmulas para calcular a

sensibilidade da variacdo da fracao liquida;

(dFL/dT)p=04 = (Fr=05—F1=03)/ AT??/03 , que neste caso especifico o célculo seria

= (0,5 - 0,3)/ (Tos— To3) == 0,2/6 = 0,03/°C

A Figura 2.4 mostra os diferentes resultados obtidos utilizando varios métodos para
construir as curvas da fracdo liquida vs temperatura de duas ligas, a AA356 ¢ AA2014. na taxa de

aquecimento/resfriamento de 10°C/min.

100
A356 (Al-6.825i-0.32Mg)  equilibrio
90 + A356 (Al-6.825i-0.32Mg) Scheil
Y A356 DSC aquecimento
2014 equilibrio
;\3 70 4 2014 Scheil
\g 5014 DSC aquecimento
= 601 —--—-2014DSC resfriamento
=
o
= 504
—
18 40
g .
®
—
~ 30
20
101 =
— ;_:/‘J
0 = y ri

480 490 500 510 520 530 540 550 560 570 580 590 600 610 620 630 640 650
Temperatura (°C)

Figura 2.4. Curvas da fragao liquida obtidas sob varias condi¢des. Destaque para a diferenca nas
temperaturas de transformagao em ensaios de CED, entre o ciclo de aquecimento e resfriamento

na taxa de 10°C/min, na liga de alumio AA2014 (Liu, 2005).

27



Para a liga AA356, a curva de aquecimento obtida na CED (DSC) situa-se entre as curvas
de Scheil e equilibrio, entretanto a curva de Scheil, mostra que o primeiro joelho ocorre quando a
fragdo liquida é cerca de 5% e a temperatura de aproximadamente 555 °C. Os segundos joelhos
nas tres curvas geradas acontecem numa temperatura em torno de 575 °C e uma fragdo liquida

proxima de 50%.

Observa-se que as ligas AA2014 apresentam somente a primeira inflexdo, grandes
intervalos de solidificagdo e até em torno de 620°C, indicam uma baixa sensibilidade da variagdo

da fragdo liquida.

Observa-se ainda, que as curvas referentes a liga AA2014 revelam uma razoavel diferenga
em varios parametros quando se compara, por exemplo, curva de aquecimento e resfriamento

obtidas por CED e outras obtidas por Scheil em equilibrio e fora de equilibrio.

Continuando os experimentos, Liu variou a adicdo dos elementos de liga na liga Al-Si—Cu-
Mg de forma agrupada ou a relagdo entre eles, ou seja, estudou a influéncia da adig¢do de Si + Cu
e a relagdo entre eles, por exemplo, convencionou que a forma de adi¢do respeitaria a regra de tal

forma o percentual de Si + Cu= 7,5 e Si/Cu = 1,5 e assim por diante.

Com base em todos os célculos, as que mais satisfazem o critério sdo as ligas Al-Si—Cu—

Mg com 7,5< Si+ Cu<9e 1,55<S1/Cu<2,33 e as ligas com 9< Si + Cu < 10 e Si/Cu=1,5.

Nas ligas Al-Si-Cu, concluiu-se que as ligas AA308 (Al-5,5Si-4,5Cu; 319 (Al-6Si-3,5Cu)
sdo particularmente mais adequadas para a tixoconformagdo de acordo com os critérios

anteriormente discutidos.

A adicdo de Si na liga trabalhada melhorou a sua tixohabilidade, porque aumento o

percentual de eutético e diminuiu conseqiientemente o intervalo de solidificagao.

Finalmente Liu faz uma severa critica quanto a credibilidade da utilizagdo do MTDATA
para as previsdes da tixohabilidade pela geracdo das curvas, isto porque observou resultados

discrepantes se comparados com os resultados obtidos pela CED.
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Zoqui (2008) investigou a tixohabilidade da liga de aluminio AA6063 estudada por Liu
(2004). Esta liga ¢ muito utilizada em aplicagdes estruturais, principalmente porque exibe um
excelente comportamento mecéanico. Torna-se possivel, entretanto, ampliar as aplicagdes deste

material mudando a forma de processamento.

Sabe-se que as caracteristicas mais importantes para a tixohabilidade ¢ que a matéria-prima
uma estrutura ultra-refinada e uma estrutura bem homogénea e globular. Zoqui utilizou como
matéria-prima para a tixoconformagdo a liga obtida por agitacdo eletromagnética durante a
fundi¢do semi-continua e sem refinador de grao. Tixoconformou com uma frag¢ao liquida de 0,45

e um intervalo de solidificagdo de 23°C.

Fraipont (2008) estudou a influéncia da adicdo de elementos de liga e da taxa de
aquecimento sobre a tixohabilidade do aco cromo. A composi¢do basica dos agos ¢ 1,8-1,9%C e
12-14%Cr. O Mn e o Si foram escolhidos como elementos de liga a serem adicionados.
Primeiramente utilizou um pacote termodindmico (MTDATA) para gerar os diagramas de
equilibrio, as composigoes e as fragdes de fases para todas as composicdes quimicas dos agos

com o objetivo de reduzir o nimero de experimentos, gasto de tempo e material.

Utilizou o mesmo pacote para a construcao e analise das curvas da fragdo liquida versus
temperatura. Em seguida as mesmas curvas foram experimentalmente obtidas a baixas taxas de
aquecimento atraveés da andlise térmica diferencial (ATD). Estes resultados foram analisados para

observar a influéncia dos elementos de liga e da taxa de aquecimento sobre a tixohabilidade.

Para analisar a curva da fracdo liquida versus temperatura foram utilizados praticamente os
mesmos parametros de Kazacov (2000), mas foram incluidos mais dois, o intervalo de semi-
fusdo (Tse - Ts), interessante porque contem a janela de tixoconformacao; a tangente a 10 e 50%

liquido; (dFy. / dT) Fi=10% e (dFy / dT) Fi- 50%.

Ficou comprovado que a adicdo de Mn e o Si na liga basica provoca um decréscimo na
Tsolidus, aumentando a janela de tixoconformacdo, mas os niveis adicionados devem ser
controlados, caso contrario provoca uma diminui¢do no intervalo de solidificagdo. Também foi
observado que o aumento na taxa de aquecimento promove uma melhora a tixohabilidade das

ligas.
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2.4 Ferros fundidos nodulares
2.4.1 Caracterizacoes gerais de ferros fundidos nodulares

Os ferros fundidos nodulares constituem uma classe de ligas no sistema Fe-C contendo em
geral 3,5 a 4,6% C e de 2 a 4% Si, segundo ASTM Internacional (1998) e Angelo (2003), onde

grande parte do elemento C se apresenta na forma de grafita com morfologia esferoidal.

Na solidificagdo de ligas Fe-C em condigdes praticas de resfriamento, todo o C nao
dissolvido na matriz de Fe se apresenta combinado na forma de Fe;C (cementita), uma fase meta-
estavel que apresenta reduzida cinética de dissolugdo a temperatura ambiente, devido a baixa taxa

de difusdo do C no Fe nesta temperatura.

A cementita, fase de elevada dureza e reduzida ductilidade, nem sempre ¢ desejavel; na
producdo da maior parte dos ferros fundidos de uso comercial, busca-se fornecer condigdes ao
sistema para que a microestutura resultante contenha grafita, de menor dureza e maior
ductilidade, ao invés da cementita. Estas condi¢des sdo fornecidas basicamente por dois fatores:

baixa taxa de resfriamento e elevado teor de Si na liga.

No primeiro caso, baixas taxas de resfriamento significam maiores tempos para difusao e
portanto condi¢gdes mais proximas do equilibrio termodindmico estdo presentes, resultando na
fase de equilibrio deste sistema, que ¢ a grafita. No segundo caso, a presenca de alto teor de Si
promove modificacdes no diagrama de fases, permitindo a formagao de grafita (a fase estavel) a
taxas de resfriamento mais praticas. A grafita presente nos ferros fundidos pode apresentar
distintas morfologias: rosetas, veios € nédulos. A presenca de grafita como nodulos caracteriza o

ferro como ferro fundido nodular.

Ferros fundidos nodulares podem apresentar quatro tipos basicos de estruturas, dependendo
fortemente da taxa de resfriamento a que foi submetido durante a solidificacdo: matriz ferritica
(resfriamento muito lento), ferritica-perlitica (resfriamento lento), perlitica-ferritica (resfriamento

menos moderado), perlitica (resfriamento ainda menos moderado).

Por um lado, a formacdo de grafita com morfologia nodular depende de tratamento

especifico do metal liquido pela adi¢do dos elementos Mg, Ce ou combinagdo de ambos. Teores
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de 0,07 a 0,1% de Mg sao geralmente utilizados. O assunto ¢ discutido com maior detalhamento

no item 2.4 .4.

A Figura 2.5 apresenta microestruturas tipicas de ferros fundidos nodulares com distintos
tipos de fases como matriz. A presenga de um determinado tipo de matriz no ferro nodular
depende primordialmente das taxas de resfriamento, como j& comentado anteriormente, mas

também dos elementos de liga e do tratamento pos-fundigdo.

. w “
0. .® 56 ®
Ay . 2
o2 © _ .
¢ P . . & :
" L o L
" e - w ¢ 4
126 AV S,
(a) Ferritico (b) Ferritico / Perlitico
ASTM A536 60-40-18 ASTM A536 65-45-12

(c) Perlitico / Ferritico (d) Perlitico
ASTM A536 80-55-06 ASTM A536 100-70-03

Figura 2.5. Microestruturas tipicas dos ferros fundidos nodulares: (a) Matriz totalmente ferritica
(ASTM A536 60-40-18); (c) Matriz predominantemente ferritica (ASTM AS536 65-45-12-
Ferrita / Perlita); (c) Matriz predominante perlitica como fabricado (ASTM A536 80-55-06 -
Perlita / Ferrita); (c) Matriz predominante perlitica (ASTM A536 80-55-06 - Perlita / Ferrita);
(d) Matriz predominante perlitica (ASTM A536 100-70-03); (ASM Internacional, 1998).
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Por exemplo, o ferro fundido nodular Perlitico / Ferritico ASTM AS536 80-55-06,
apresentado na Figura 2.5(c), pode ser obtido diretamente da fundi¢cdo sem nenhum tratamento
posterior, e enquanto que o ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18 pode ser produzido a
partir do ferro nodular Perlitico / Ferritico ASTM A536 80-55-06 submetido a um recozimento
duplo.

As microestruturas presentes nos ferros fundidos nodulares presentes na Figura 2.5, podem
ser identificadas da seguinte forma: regides mais claras (ferrita); regides escuras arredondadas

(grafita nodular); e demais regides escuras (perlita).

O ferro fundido nodular ASTM A536 100-70-03 é obtido de forma similar ao Perlitico /
Ferritico ASTM A536 80-55-06, porém, com maior taxa de resfriamento e adi¢do do elemento

cobre com teores entre 0,7 e 1,4%.

A Tabela 2.1 apresenta a composicdo quimica e microestruturas presentes nas matrizes

nos principais tipos de ferros fundidos nodulares e as suas matrizes predominantes.

Os ferros fundidos nodulares representam atualmente, cerca de 20 a 30% da produgdo de
ferros fundidos nos paises industrializados, por varios motivos, entre eles destacam-se: Em
primeiro lugar, apresentam uma boa ductilidade e uma resisténcia mecanica superior ao do ferro
fundido cinzento. Em segundo lugar, para alguns tipos, ndo h4 necessidade de recozimentos
especiais ap6s fundigdo, representando uma vantagem sobre os ferros fundidos brancos. Em
terceiro lugar, se comparados com os agos e os ferros fundidos maleédveis, sdo menos suscetiveis
a defeitos de fundi¢do e permitem uma maior produtividade; e finalmente, os ferros fundidos
nodulares apresentam uma vasta faixa de aplicagdes, podendo substituir, em muitas situagdes, o

ferro fundido cinzento devido as suas propriedades superiores ¢ ainda com economia em peso.
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Tabela 2.1. Composi¢do quimica e microestruturas presentes nas matrizes nos principais tipos de

ferros fundidos nodulares (Smith, 1981).

ASTM A536 ASTM A536 ASTM A536 ASTM A536
60-40-18 65-45-12 80-55-06 100-70-03
Elementos % (Peso) % (Peso) % (Peso) % (Peso)
C 3,30 - 4,00 3,30 - 4,00 3.30 - 4.00 3,30 - 4,00
Si 2,20 -3,10 2,20 - 3,10 2.40 - 3.10 2,20 - 3,10
Mn 0,25 max. 0,25 max. 0.20 max 0,65 max
P 0,10 max. 0,10 max. 0.020 max. 0,10 max.
0,020 max. 0,020 max. 0.10 max 0,020 max.
Mg 0,03 - 0,06 0,03 - 0,06 0.03 -0.05 0,03 - 0,06
Cu -—-- -—-- -—-- 0,70 - 1,40
Fe Balango Balan¢o Balan¢o Balan¢o
Microestrutura da Matriz
Totalmente Ferritica / Ferritica / Essencialmente
Ferritica Perlitica Perlitica Perlitica
Ferrita (%) 100 Aprox. 60 Aprox. 50 Aprox. 30
Perlita (%) ---- Aprox. 35 Aprox. 45 Aprox. 65
Carbonetos -—-- 5 max. 5 max. 5 max.
Dispersos (%)

A baixa razio resisténcia mecanica / peso, alto grau de estanqiieidade, melhor fundibilidade
e usinabilidade dos ferros fundidos nodulares possibilitam a sua utilizagdo em substituicdo aos

acos fundidos ou trabalhados ou outros metais, em varias aplicacdes.

Gragas principalmente a sua resisténcia e tenacidade, sdo utilizados em componentes de
equipamentos € maquinas para agricultura, como suportes, acoplamentos, rolamentos, valvulas
hidraulicas. Sao utilizados também para a fabricacdo de rodas dentadas para correntes e

componentes para esteiras de maquinas de terraplanagem.

Novamente devido a seu desempenho ou economia de peso, encontra varias aplicacdes na

area da engenharia em geral, por exemplo, cilindros hidraulicos, mandris, estruturas de maquinas.
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Muitas outras aplicagdes incluem: calibradores e cilindros de freios, caixa da diregao,
bielas, engrenagens e caixas de transmissdo, corpos de valvulas, componentes de bombas,
elementos de motoniveladoras, containeres e transportadores de combustivel nuclear, suportes

para trilhos de trem e rolamentos de pontes, rodas de guindastes, etc.

A Figura 2.6 apresenta alguns exemplos de aplica¢des dos ferros fundidos nodulares do

tipo ASTM A536.

(b) ASTM A536 100-70-03

(c) ASTM A536 80-55-06 (d) ASTM AS536 65-45-12

(e) ASTM A536 60-40-18 (f) ASTM A536 60-40-18

Figura 2.6. Aplicagdes do ferro fundido nodular ASTM AS536 na area automotiva: (a)
Virabrequim; (b) Eixo do comando de valvulas; (c) Biela; (d) Polia; (e) Brago da suspensao; (f)
Cubo da roda (FUNDICAO TUPY, 2008; DURA-BAR, 2008).
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2.4.2 Diagramas de fases do sistema Fe-C e os efeitos do elemento Si

Como mencionado anteriormente, o sistema Fe-C em condicdes de equilibrio
termodindmico apresenta, a temperatura ambiente, todo o C nao dissolvido na austenita ou ferrita,

na forma de grafita. A Figura 2.7(a) apresenta o diagrama de fases de tal sistema (Smith, 1981).

Em condigdes praticas de solidificagdo, no entanto, ndo ¢ atingido o equilibrio
termodindmico e o C nao dissolvido no Fe se apresenta como Fe;C; deste modo, ¢ mais realistica
a utilizagdo de diagramas Fe-Fe;C, apresentado genericamente na Figura 2.7(b) (Smith, 1981). A
adicdo de Si as ligas de Fe-C reduz a estabilidade de C no Fe, estabilizando a ferrita, e aumenta a

solubilidade do C na ferrita e diminui na austenita.

A presenca de Si também influencia o teor de C no ponto eutético, deslocando-o para a
esquerda no diagrama Fe-Fe;C, isto é, com o aumento do teor de Si na liga, a reagdo eutética
ocorre em liquidos contendo menores teores de C, conforme pode ser observado na Figura 2.8,
que apresenta diagramas Fe-Fe;C para distintos valores de Si (Smith, 1981; Angelo, 2003). Este
deslocamento ¢ explicado pelo fato de que a solubilidade da grafita na austenita ¢ menor do que a
da cementita, consequentemente para uma determinada temperatura a austenita pode absorver a
cementida, precipitando grafita até que a cementita se esgote no reestabelecimento do equilibrio
da solugdo solida. Hughes (1998) propde a utilizacdo da equagdo de Colpaert (1974) que permite

estimar o percentual de C no ponto eutético (PE) em fun¢do de Si e P.
PE=43-(1/3).(%Si+ % P) 2.1)

Nos diagramas apresentados na Figura 2.8 pode-se observar que os valores do teor de C no
ponto eutético para ligas Fe-C contendo 0, 2 e 4 % Si sdo aproximadamente, respectivamente,
4,3%, 3,7% e 3%. Da mesma maneira, o valor da solubilidade maxima de C na austenita €
reduzida de 2,11% para 1,7% e 1,4% com o aumento do teor de Si de 0% para 2% e 4%,
respectivamente. Na Figura 2.8(c) sdo apresentadas também as reacdes no sistema binario Fe-C
estavel (em linhas tracejadas). Neste caso a grafita ¢ a fase primaria formada a partir do liquido,
ao invés da cementita. A influéncia do elemento Si em diagramas estdveis pode ser avaliada

quando analisado o grafico da Figura 2.8.
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Figura 2.7. Diagrama de fases do sistema binario Fe-C, em condi¢des de equilibrio: Diagrama a)-
Sistema estavel (Smith, 1981); Diagrama b)- Sistema meta-estavel (Smith, 1981).
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Figura 2.8. Diagramas metaestaveis indicando a influéncia do Si nas ligas de Fe-C: (a) 4%S5i; (b)
2%Si; (¢) 0%Si (Smith, 1981; ASTM International, 1998).
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No caso de ligas contendo 2,5 % de Si, cujo diagrama, segundo Craig (1998) ¢
representado na Figura 2.8 do item que se segue, pode-se observar que a solubilidade maxima de
C na austenita ¢ da ordem de 1,2 %; enquanto que o teor deste elemento ¢ de 3,5 %, segundo o

autor.

Michal (2006), efetuou estudos similares em ligas de Fe-Cr-Ni-C, utilizando o CALPHAD,
um método computacional para modelamento termodindmico e cinético para estudar a

estabilidade de fases e das transformacodes de fases.
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2.4.3 Transformacoes de fases na solidificacdo de ferros fundidos contendo Si

Neste item serdo descritas as transformacdes de fases que ocorrem na solidificagdo em

condi¢des estaveis, de ferros fundidos contendo Si e, portanto, contendo a fase a grafita ao invés

de cementita; este ¢ o caso do ferro fundido analisado neste trabalho. A Figura 2.9 apresenta o

diagrama de fases estaveis do sistema Fe-C contendo 2,5%Si.
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Figura 2.9. Diagrama estavel Fe-C-2,5%Si (em peso) (Craig, 1998). Adaptado pelo autor.
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As transformagdes na solidificagdo do ferro fundido serdo analisadas a partir do estado
liquido até a temperatura ambiente, para distintas composicdes representadas pelas linhas
verticais A, B e C, ou seja, ferro hipoeutético com teores de carbono entre 3 a 3,5 %, eutético

com 3,5% e hipereutético entre 3,5 e 4%, respectivamente.

Antes de iniciar as discussdes relativas as ligas com composi¢cdo A, B e C, ressalta-se que
foi feito um estudo relativo a composi¢ao e microestrutura das ligas de Fe-C no estado liquido. O
principal elemento estudado foi o C. Foram realizados experimentos observando as contendo
entre 0 e 5,5% em peso de C e foi constatado que todas as ligas compreendidas nesta faixa,
apresentam em temperaturas superiores a Tliquidus, liquido saturado com agregados de grafita
fina dissolvida, em outras palavras, ¢ um sistema disperso com micro-grupos de carbono em
solugdo liquida de Fe, o que é explicado pelo fato de que a destrui¢do completa da estrutura da

grafita ocorre somente a 4000° C (Stefanescu, 1998b).

No comentario acima Stefanescu concluiu que quanto maior o percentual de C, mais denso
serd o liquido e maiores as chances para que as ligas venham a se solidificar no sistema estavel.
Diante disto, em todas as discussdes daqui para diante, todas as citacdes relativas a fase liquida

ou liquido, referem-se ao liquido analisado acima.

a) Solidificacdo de liga com composicio A

Uma liga hipoeutética com composi¢do A apresenta somente a fase liquida a temperaturas
superiores a T liquidus (linha A6 da Figura 2.9). Com o resfriamento ocorre a transformacao
deste liquido em austenita, iniciando, portanto, a faixa de solidificagdo primaria que abrange o
intervalo de solidificagdo entre as linhas A6 e A4, indicadas no diagrama, onde, portanto,

coexistem as fases L + y.

Neste intervalo de solidifica¢do, tanto o liquido L, quanto a austenita y, tem os seus
percentuais de carbono aumentados com o prosseguimento do resfriamento; no inicio do processo
de solidificagdo ocorre uma intensa rejeicao de carbono pela austenita em formacao, o que dara
origem a uma camada rica em carbono na interface austenita-liquido. Progredindo na
solidificagdo, o percentual de carbono no liquido aumenta, aumentando a sua composi¢ao

quimica e a austenita cresce pela difusdo do carbono do liquido.
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No final da solidificacao, ligeiramente acima da linha A4, estdo presentes uma pequena
por¢do de austenita primaria (y,) com composicdo referente a linha de maxima solubilidade do
carbono na austenita, dispersa numa grande quantidade de liquido (Lg) com composicao eutética.
A temperatura dada pela linha A4, ocorre reagdo eutética no liquido presente, dando origem as
fases austenita eutética (yg) e grafita (Gg). A reacdo eutética, no entanto, ndo ¢ completada a uma
temperatura constante; durante um certo intervalo coexistem a austenita primaria y,, austenita
eutética yg, a grafita eutética Gg e o liquido com composicdo eutética Lg, ou seja, v, + yg + Gg +
Lg ou ainda, de modo mais geral, y+ G+ L. Durante esta transformagao, a grafita ¢ evolvida pela
austenita, e seu crescimento se da pela difusao de C do liquido através da austenita (Stefanescu,
1198b). Ao final da transformagdo eutética (linha A3) as fases presentes sdo y, + v + Gg 0, ou
simplesmente duas fases, grafita em uma matriz austenitica. Ao composto resultante yg + Gg da-

se o nome de ledeburita, que por sua vez se apresenta em quantidade muito superior a Y.

Com o prosseguimento do resfriamento, entre as temperaturas dadas pelas linhas A3 e A2,
devido ao decréscimo da solubilidade do carbono na austenita com a diminui¢do da temperatura,
ocorre a grafitizagdo no estado solido, ou seja, a austenita terd seu percentual de carbono
reduzido, até o valor do ponto eutetdide, em favorecimento do crescimento das particulas de
grafita presentes, aumentando, portanto o seu teor relativo. Ao atingir a temperatura eutetoide,

(linha A2), coexistem austenita, com teor de carbono dado pelo ponto eutetoide, e grafita.

A temperatura eutetdide, dada pela linha A2, a austenita se transforma em ferrita e grafita,
via reacdo eutetodide: y — o + G. De maneira semelhante a observada na transformacgao eutética,
dada a presenca de elevado teor de Si na liga, a transformacao eutetdide ocorre em um intervalo
de temperaturas, onde coexistem austenita em transformacdo e as fases o e grafita. A ferrita ¢
formada nos contornos de grdos da austenita, instavel a esta temperatura; a solubilidade do
carbono na ferrita, menor do que na austenita, promove o crescimento da grafita ao ser rejeitado

pela formacao na nova fase.

A temperatura ambiente coexistem as fases a + G, tendo ocorrido, no resfriamento de Al a

esta temperatura, redugdo do teor de carbono na ferrita e aumento na quantidade de grafita.
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b) Solidificacao de liga com composicao B
Esta liga com composi¢do eutética B, similarmente a liga com composicdo A, apresenta

acima da Tliquidus, somente liquido.

Ao atingir a temperatura eutética, isto €, ao ser cruzada a linha A4, ocorre a reacao eutética,
com a formacdo das fases austenita e grafita (yg + Gg) ou ledeburita. Como visto anteriormente, a
reacdo eutética ndo se completa a temperatura eutética, de modo que, continuando o resfriamento,
coexistirdo por um certo intervalo de temperaturas (dadas pelas linhas A4 e A3), as fases liquido
(com composicao eutética) + ledeburita em formagdo. Novamente, a grafita ¢ envolvida pela

austenita e o crescimento do sélido ocorre de forma similar ao da liga com composi¢ao A

No final da solidificagdo do eutético, em A3, todo o liquido foi transformado, resultando

numa estrutura constituida somente de austenita + grafita (Kurz, 1998).

No trajeto entre as linhas A3 e A2, ocorre a grafitizagdo no estado so6lido, de maneira
similar ao caso da liga com composicao hipoeutética comentada anteriormente. Ao ser atingida a
temperatura dada pela linha A2, a austenita da origem a ferrita e grafita, via reagdo eutetoide, a
qual é completada somente ao ser atingida a temperatura dada pela linha Al. Atomos de C

migram da austenita para a grafita; a austenita pobre em C se transforma em ferrita.

Na temperatura definida pela linha Al a reacdo é completada; portanto a partir desta

temperatura o ferro fundido é constituido pelas fases ferrita e a grafita (o + G).

Comparando as estruturas resultantes da solidificagdao das ligas de composi¢ao A e B, pode
ser observado que ambas apresentam ferrita e grafita como microconstituintes; no entanto, a de
composicao B apresenta maior quantidade de grafita, e de maiores dimensdes. Portanto fofos
cinzentos e nodulares eutéticos sao preferidos em relagdo aos hipoeutéticos, uma vez que contem

mais grafita, os que os tornam mais ducteis e com acrescida usinabilidade.

¢) Solidificacao da liga de composicao C
Ligas Fe-C hipereutéticas contendo elevado teor de Si apresentam como fase primaria de
solidificagdo a grafita, formada diretamente no liquido a temperaturas entre Tliquidus e T

eutética. Similar as ligas A e B, acima da Tliquidus ou linha A5, existe somente liquido. Nos
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estagios finais da solidificacdo primaria, ligeiramente acima da linha A4, estdo ainda presentes
uma grande quantidade de fase liquida e pequena quantidade de grafita primaria. A reagdo
eutética ocorre, portanto, em uma quantidade significativa de liquido, dando origem a austenita e

grafita eutética.

A transformagdo eutética ocorre em um intervalo de temperaturas, como ja observado, na
no qual os componentes presentes na liga sdo Gp + yg + Gg + Lg. Ao final da solidificacao,
esgotado o liquido, os microconstituintes do ferro fundido sdo, portanto, Gp + yg + Gg, ou,
simplesmente, G +y. Com a continuidade do resfriamento, estes microconstituintes permanecem
inalterados quanto a sua natureza até a temperatura eutetdide (linha A2); no entanto sofrem
alteragdo em sua porcentagem relativa e teor de C, conforme j& comentado, devido a reducdo da

solubilidade deste elemento na fase austenita, com o resfriamento.

A transformagdo eutetéide, como também ja comentado, ocorre em um intervalo de
temperaturas, onde coexistem austenita y + ferrita o + grafita primaria + grafita eutetdide. Finda a
reacdo eutetoide as fases presentes sdo a + G, as quais permanecem até a temperatura ambiente,
havendo, no entanto, com o resfriamento, pequena reducao de teor de C na ferrita e conseqiiente

aumento do teor relativo de grafita.

Nos proximos paragrafos serdo descritas algumas observagdes relativas a presenca da
grafita no ferro nodular liquido e outras equagdes termodinamicas que abordam a influéncia da
solubilidade maxima do C no liquido, na austenita e na ferrita da liga binaria Fe-C e em ligas
multicomponentes como ¢ o caso do ferro fundido nodular que ¢ uma liga ternaria Fe-C-Si;
entretanto, contém outros elementos quimicos em sua composi¢do, tais como Mg, Mn, P e S. A
solubilidade maxima do C na liga multicomponentes ¢ expressa em funcao da temperatura, dos

fatores de solubilidade da cada elemento e da concentra¢do do % em peso de cada elemento.

A grafita ¢ uma fase com alto teor de C em equilibrio, entretanto, para o equilibrio estavel
(Fe-Grafita), a solubilidade maxima do C em peso no liquido (%Cmax), aplicavel nas
temperaturas t (temperatura em graus célcius) entre 1152 ¢ 2000° C, é dada pela Equagio 2.4.

Posteriormente estas equagdes serdo utilizadas para equacionar a questdo da solubilidade de cada
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elemento quimico no ferro nodular. Estas equacdes podem ser utilizadas para a construgdao do

diagrama de equilibrio de fase do ferro fundido nodular, por exemplo.
% Cmax = 1,3 +2,57x 10t (2.4)

Por exemplo, para t = 1152 °C (Eutético), % Cmax = 4,3, significa que uma liga com
menos de 4,3 %C, sera totalmente solida, ou, ainda, para t = 1829° C, % Cmax = 6, ou seja, uma
liga que contenha 6%C em peso, mas esteja numa temperatura inferior a 1829° C, ndo sera
somente liquido, mas sim L + grafita, porque o C ndo ¢ mais solivel no liquido nesta temperatura

(Smith, 1981; Angelo, 2003). O valor de Teutético varia um pouco de autor para autor.
A equagdo (2.4) expressa em quantidades termodinamicas, serd escrita pela Equacdo 2.5.
log Xcmax =(-12,728 / T) +0,7271ogT — 3,04 (2.5)

Onde Xcpax ¢ a maxima solubilidade do C no ferro liquido em fragdo molar e T a

temperatura em graus K, equagao esta valida entre as temperaturas 1425 e 2300K.

Para a austenita, a solubilidade maxima do C em peso (%Cmax), equacao valida entre as

temperaturas 770 e 1154° C, é dado pela equagdo:

%Cmax = - 0,435 + 0,355x 10t + 1,61x 10t (2.6)

Para a ferrita (o), a solubilidade maxima do C em peso (%Cmax), equagdo valida entre as

temperatura 293 e 1043 K, ¢ dado pela equacao :
%Cmax = 2,46x 10’exp (-11460/T) (2.7)

Para um sistema de multicomponentes, os célculos tem alguma semelhanga, inclusive

algumas das formulas até aqui descrita serdo utilizadas.
AXc*=m. Xy (2.8)

A%C* =m’ %X (2.9)
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Os termos AXc" e A%C” representam o acréscimo ou decréscimo da solubilidade do C em
fragdo molar ou percentual em peso, m e m’ sdo os fatores de solubilidade ¢ x ¢ um elemento da
liga. Todos estes valores estdo tabelados para todos os elementos quimicos. O primeiro termo do

segundo membro da Equagdo 2.10 ¢ calculado pela Equagao 2.4.
%C mac S = 04 CS + A%CS + A%CM™ + A%CP + A%CS (2.10)
Exemplo
%C max> M™% =1,3+2,57. 103.t + m*.%Si + m*.%Mn + m’.%P + m’.%S

%C mac ™ PS5 =13 +2,57. 107t -0,31.%Si +0,027.%Mn — 0,33.%P - 0,4.%S (2.11)

Quanto maior a temperatura, maior a solubilidade do C na liga e maior serd a temperatura

do Eutético.
2.4.4 Inoculacio, grafitizacao e nodularizacao do ferro nodular

A forma esferoidal da grafita do ferro nodular (Hughes, 1998; Angelo, 2003), é
normalmente produzida com um tratamento do ferro liquido ou inoculagdo, pela adi¢do de cerca
de 0,04 a 0,06% de Mg na forma de uma liga de Fe-Si, o qual ¢ adicionado ao ferro liquido nas

temperaturas entre 1450 ¢ 1510° C.

Apds a inoculagdo ou tratamento com Mg em altas temperaturas, o ferro nodular ¢
submetido a uma inoculagdo final ou pds-inoculagdo, com a adi¢do de um inoculante a base de
Fe-Si comercial contento 75% Si ou uma faixa de 60 a 80 % de Si e cuja quantidade total de

inoculante deve estar entre 0,25 a 1,0%.

Os melhores resultados sob obtidos utilizando Sr, em seguida, Si, Mn e Ba, entretanto para
10 minutos de permanéncia no banho, o resultado relativo a quantidade de n6dulos por milimetro

quadrado ndo ¢ afetada.

A inoculagdo ajuda a evitar a presenca de carbonetos na estrutura, aumenta o numero de

nddulos de grafita, auxiliando na formagao da ferrita e promovendo a ductilidade.
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O efeito do inoculante ¢ maior quanto mais cedo ele for dissolvido, ap6és um tempo de 20
ou 30 minutos, comeca a perder o seu potencial devido a presenca de vestigios de outros

elementos quimicos.

O percentual de C no ferro nodular (SG — Spheroidal Graphite) deve ser mantido entre 3,4
e 3,8% em peso, dependendo do contetido de Si, porque acima desta faixa, ocorre o perigo de
floracdo da grafite, e o aumento da expansdo do fundido durante a solidifica¢do; abaixo desta
faixa os carbonetos podem aparecer nos fundidos. Quanto ao Si, também depende do % de C,

deve ser mantido entre 2,0 a 2,8% em peso.

Todas as propriedades mecanicas e fisicas caracteristicas deste material sdo o resultado da
grafita estar substancialmente ou totalmente em forma nodular ou esferoidal, na pratica deve-se
atingir uma nodularidade de mais de 90%, ou seja, mais de 90% da grafita presente deve ter

forma aproximadamente esferoidal.

As esferulitas de grafita dos ferros fundidos que contem magnésio ndo sdo simplesmente
massas esferoidais de grafita, mas sim agregados aproximadamente esferoidais com uma fileira

radial de cristalitos individuais, provavelmente retorcidos, com origem em um centro comum.

Experimentos com “tempera” mostraram que os esferulitos primarios nucleiam e crescem
diretamente do liquido sem a formacgao simultdnea de qualquer outro sélido e devido a sua baixa
densidade, estes esferulitos tendem a flutuar para parte superior do fundido, segregando préximo

a superficie deste (Hughes, 1998; Angelo, 2003).

No eutético com grafita em flocos, cada nicleo em crescimento se desenvolve em uma
célula eutética, enquanto que o eutético com grafita esferulitica, cada niicleo em crescimento se

desenvolve em um esferulito de grafita circundado por um envelope de austenita.

Ocasionalmente um grupo de esferulitos em crescimento estd tdo proximo que seus
envelopes de austenita se encostam num estagio inicial e a solidifica¢dao procede pelo crescimento

de esferulitos individuais circundados por um envelope unico de austenita.
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Paralelamente, observou-se que, em presenga de magnésio, a grafita pode se separar com
uma estrutura esferulitica sob varias condicdes e o contato entre os esferulitos em crescimento € o

liquido ndo ¢ necessariamente exigida.

A Figura 2.10a) mostra o plano superior da estrutura cristalina e os planos prismaticos

vizinhos; a 2.10b) o arranjo hexagonal e a 2.10c) a célula unitaria.

A fase grafita ¢ um cristal facetado ligado por planos de baixo indice, a cristalizagdo da
grafita a partir do liquido ocorre nos planos ligados (0001) e {IOTO} (Figura 2.10a), cuja
estrutura cristalografica e as possiveis dire¢des de crescimento, A e C, sdo mostradas na Figura

2.10b.

Através da Figura 2.10 ¢ possivel se visualizar a forma da grafite que pode solidificar como

parte do eutético austenita-grafita.

Extensivos estudos com microscopia eletronica de transmissao e microscopia eletronica de
varredura, identificaram numerosos compostos no interior dos esferdides de grafita, que

pudessem agir como niicleos heterogéneos (Stefanescu, 1998b; Angelo, 2003).

Os compostos hipotetizados foram; 3Mg0.2S10,.2H,0 (cristobalite), xMgO.yAl,05.zS10;,
xMgO.ySi10,, xMg0.ySi0,.,.MgS, MgS, Te + Mn + S.

Adicionalmente, estudos mais avangados concluiram que os substratos para a grafita
esferoidal em ferros ducteis coquilhados sdo inclusdes de sulfetos-6xidos duplex com um
didametro de 1um. O nucleo é composto de sulfetos de Ca-Mg ou Ca-Mg-Sr e a casca externa ¢

composta de 6xidos complexos de Mg-Al-Si-Ti.

Em consonancia com os paragrafos acima, pode-se concluir que o processo de nucleagao
come¢a com a formagdo de sulfetos complexos que servirdo como nucleos para o6xidos

complexos, que por sua vez serve como nucleos para a geracdo da grafita esferoidal.

As direcdes preferenciais dos sulfetos, 6xidos e da grafita sdo as seguintes:
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Nucleo dos substratos dos nucleos / casca externa dos substratos dos nucleos
sulfetos (110) — oxido (111)
sulfetos (1010) —  ¢6xido (211)

Casca externa dos substratos dos nticleos / grafita
oxido (111) —  grafita (0001)
oxido (110) —  grafita (1010)

(0001)
(0170}
(1070)
(a)
[0001] = C
o Plano [0001] = ¢
Basal
Face C = 0.571nm
Prismatica _ _
[1010] [1010] = A
& b B .
1 » [1010] = A [10T0]
a = 0.246 nm
(b)

Figura 2.10. Estrutura cristalina da grafita. (a) Cristal de grafita ligado pelos planos do prisma
hexagonal (0001) e {IOTO}; o arranjo hexagonal dos atomos no plano (0001) ¢ mostrado com
relacdo a ligagdo da das faces {IOTO}; (b) Estrutura hexagonal da grafita mostrando a célula

unitaria em linhas sélidas (Stefanescu, 1998Db).
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A Figura 2.11 mostra as varias morfologias que a grafita pode assumir, dependendo se o

ambiente proéximo a grafita € reativo, puro ou ativador.

Para os casos (a) e (b), a densidade no plano basal Vg ¢ maior do que no plano prismatico
Vp, e resultam em ou poli-cristais ramificados ou monocristais desramificados, respectivamente,
ou seja, a propria grafita esferoidal. Para o caso (c¢), Vg < Vp, a absor¢do do S, que ¢ um ativador
para a formagdo da grafita flocular, faz as faces prismaticas mais densamente empacotadas, € os
flocos da grafita sdo conseqiientemente formadas.

Os termos Vp e Vp referenm-se as velocidade de crescimento da grafita nas dire¢des
perpendicular ao plano prismatico, ou simplesmente, na dire¢do radial do prisma hexagonal e a
velocidade de crescimento da grafita na dire¢ao perpendicular ao plano basal, ou seja, na diregao
axial do prisma. Os nodularizadores Mg, Ca e La, sdo reativos e sdo absorvidos na face

prismatica e inibem o crescimento da grafita na direcdo radial.

Ce, Mg, La (0001) Vg
{(1070) Vp @
Vg> Ve Vg > Ve Vg < Vp
Va [ Vg Ve
( )
: . . T .
Policristal Monocristal
{0001) %
Ramificada Desramificada Floco de Grafita
(a) (b) (¢}

Figura 2.11. Esquema da alteragdo na taxa de crescimento da grafita devido a absor¢ao de atomos
estranhos no eutético da grafita esferoidal. Com nodularizador adicionado como: (a) ambiente de
impurezas reativo; (b)ambiente puro e (c) com elementos para ativagdo da superficie tais como

oxigénio e enxofre sdo absorvidos no sistema (Stefanescu, 1998b).
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Capitulo 3

Procedimentos experimentais

3.1 Matéria-prima utilizada

Para o desenvolvimento deste trabalho foi utilizado o ferro fundido nodular ferritico ASTM
AS536-60-40-18, adquirido no mercado no estado recozido, na forma de barras de se¢do circular

de 32 mm de diametro e 300 mm de comprimento, produzido por fundi¢ao continua.
3.1.1 Justificativa da escolha da liga

a) Devido as suas propriedades mecanicas, tais como boa ductilidade, tenacidade, ¢ em
geral, uma resisténcia mecanica superior aos outros tipos de ferros fundidos, o ferro fundido
nodular ASTM A536 60-40-18 encontra uma vasta aplicacdo na area de engenharia em geral e
especificamente na industria automotiva, para a fabricagdo de componentes diversos e como
componentes de equipamentos para agricultura e terraplenagem. Também devido ao
desempenho mecénico, sdo utilizados em substituicdo aos acos fundidos ou trabalhados ou
outros metais, em diversas aplicagoes.

b) A elevada resisténcia mecanica e tenacidade de ferros fundidos nodulares impede a sua
conformacdo por forjamento convencional. A possibilidade de utilizacdo da tecnologia de semi-
solidos para esta classe de materiais poderia representar um grande avanco na conformagao de
componentes. Assim, por exemplo, componentes automotivos, como engrenagens, €ixos, bielas,
virabrequins, poderiam ser fabricados em ferro nodular por tixoforjamento, resultando em
produtos com melhor qualidade e a menor custo dos que os obtidos por conformacio

convencional.
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c) A auséncia na literatura especializada, de investigacdes a respeito da aplicacdo da
tecnologia de semi-sdlidos a esta classe de materiais também foi outro fator determinante da
escolha da liga. Uma répida anélise do diagrama de fases dos ferros nodulares com teores de C
que os classificam como hipoeutéticos, mas que devido a presengca de um percentual
relativamente alto de Si se tornam hipereutéticos, mostra uma boa faixa de temperaturas entre a T
liquidus e a T solidus, portanto, o material ¢ potencialmente suscetivel ao controle de fracdes

solidas/liquidas durante a solidificacdo, o que o torna candidato a tecnologia de semi-solidos.

3.1.2 Composicao quimica

Para a determinacdo da composi¢do quimica do material utilizado foi empregado

espectrometro de emissao optica.

A Tabela 3.1 apresenta a composi¢do quimica do ferro fundido nodular ou ductil utilizado
nos experimentos. As analises foram feitas no Laboratério da Sociedade Educacional de Santa

Catarina (SOCIESC).

Tabela 3.1 Composi¢do quimica (% em peso) do ferro fundido nodular ou ductil utilizado nos

experimentos.

C Si Mg Mn P S Fe
3,74 2,98 0,05 0,19 0,06 0,01 Balango

A Tabela 3.2 apresenta a composi¢do quimica do ferro fundido nodular ferritico segundo a

ASTM A536- 60-40-18, para comparacgao.

Tabela 3.2 Composi¢do quimica (% em peso) do ferro fundido nodular ferritico tipo ASTM
A536-60-40-18, segundo a norma.

C Si Mg Mn P S Fe
3,5-4,6 <4,0 | 0,04-0,06 | 0,1-0,4 | <O0,08 0,03max | Balango

A comparagdo dos valores nas Tabelas 3.1 e 3.2 confirma a classificacdo do ferro nodular

utilizado.
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3.2 Técnicas experimentais para analise da tixohabilidade

A suscetibilidade de uma liga metalica a obtengdo de pastas tixotropicas e sua conformacao

no estado semi-sélido € caracterizada pela sua tixohabilidade.

Neste trabalho a tixohabilidade do ferro fundido ASTM A536 60-40-18 ¢ investigada pela
utilizacdo de distintas técnicas: andlise térmica diferencial (ATD ou DTA), calorimetria
exploratoria diferencial (CED ou DSC), constru¢ao de diagramas de fases especifico para a

composicdo do material utilizado, por meio de Software THERMOCALC®.

Estas técnicas fornecem informagdes sobre as transformagdes de fases que podem ocorrer
no aquecimento do material para a produgao de pastas tixotropicas, em particular a sensibilidade,

no estado pastoso, da fracdo liquida com o aumento da temperatura.

A andlise da tixohabilidade do material estudado ¢ ainda posteriormente completada pela

efetiva producdo de pastas tixotropicas e andlise das transformagdes de fases envolvidas.
3.2.1 Analise térmica diferencial (ATD)

Foram executadas analises térmicas diferenciais para estudo das transformagdes de fase no
aquecimento e resfriamento do ferro nodular ferritico estudado. Para tanto foi utilizado
instrumento marca NETZSCH STA 409C. Foram utilizadas amostras de 189 mg com
aquecimento em cadinhos de Al,Os, na faixa de temperaturas de 20 a 1620 0 C, a uma taxa de
10°C / min, seguido de resfriamento a uma taxa de 10°C / min até atingir 100°C. Durante o
experimento foi inserido gas argonio a uma taxa de 50ml / min. Os resultados foram processados
com auxilio de software dedicado ao equipamento. Foram efetuados 2 ciclos de aquecimento —

resfriamento nas mesmas condigdes, para observacao da repetibilidade dos resultados.

3.2.2 Calorimetria exploratoria diferencial (CED)

A investigag¢ao das transformacdes de fase no aquecimento e resfriamento do ferro nodular
ferritico utilizado também foi feita através de ensaios térmicos via calorimetria exploratdria
diferencial. Para tal foi utilizado instrumento marca NETZSCH TASC 414/2, com pré-
amplificador 1.220.5 com precisdo de 0,05%, termopares tipo S (Pt10%RhPt) e sensor Pt 100.
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Foram utilizadas amostras de 50 a 54 mg, aquecidas em cadinhos de Al,O3;, com taxas de
aquecimento e resfriamento de 10 e 5°C/min. Durante o experimento foi inserido gas argdnio a

uma taxa de 50ml / min. As amostras foram aquecidas e resfriadas na faixa de 100 a 1350°C.

Os resultados foram processados com auxilio de software dedicado ao equipamento. Foram
efetuados 2 ciclos de aquecimento — resfriamento para cada taxa de fornecimento/retirada de

calor.

3.2.3 Construcao de diagrama de fases especifico para o ferro fundido nodular ferritico

ASTM A536 60-40-18 utilizando software de simulaciio termodindmica THERMOCALC®

Também para analise das transformacdes de fases no tratamento térmico para obtengdo de
pastas tixotropicas do ferro fundido nodular ferritico A536, foi gerado o diagrama de fases para a
sua composicdo especifica, utilizando o software de simulagdo termodinamica
THERMOCALC®. Como condigdes bésicas foram definidas taxa de resfriamento de 1°C/min e
pressdo constante de 1 bar. A faixa de temperaturas requeridas foi estipulada entre 600°C e

1600°C.

Como resultado foi obtido diagrama de fases em condi¢des proximas do equilibrio e, a
partir dos dados obtidos, construida a curva de variagdo de fragdes solida e liquida com a

temperatura, na faixa de solidificacdo.
3.3 Técnicas Experimentais para obtencao de estruturas tixotropicas
3.3.1 Técnicas utilizadas

Para obtencao de pastas tixotropicas foi utilizada técnica de fusdo parcial controlada (FPC)
a partir do material no estado sélido, que consiste basicamente no aquecimento do material até
uma temperatura situada no intervalo de solidificacdo e manté-lo isotermicamente nesta
temperatura por um determinado tempo. Foi utilizada como matéria-prima o material no estado
recozido. Amostras foram preparadas e submetidas a diferentes temperaturas, superiores a

Tsolidus da liga.
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No processo de fusdo parcial, transformacdes de fases podem ocorrer no aquecimento até a
temperatura de tratamento, sendo que sua complementacdo depende da cinética da reagdo e,

portanto, da taxa de aquecimento imposta.

Na manuten¢do a temperatura de tratamento, deve ocorrer a globularizagdo da fase primaria
em meio liquido (formado pela fusdo de fases secundarias a partir da Tsdlidus), originando a

pasta tixotropica.

A globularizacdo de fases solidas em meio liquido ¢ um processo natural e espontineo

movido pela necessidade de redu¢do de energias de superficie.
3.3.2 Preparacao de amostras para tratamento de FPC

Para garantia de submissdo ao mesmo regime térmico e para minimizar diferencas de peso,
volume e geometria, todas as amostras submetidas a aquecimento para a obtencdo de pastas

+ 0,1

tixotropicas do ferro nodular estudado consistiram de pequenos cilindros com 10,50 mm de

A + . L, .
diametro e 9,50 *°° mm de altura, usinadas em torno de controle numérico.

As amostras foram retiradas do nucleo da barra adquirida no mercado, buscando, com isto,
uma regido com composi¢do quimica e microestrutura mais homogéneas. Em decorréncia do
processo de produgdo das barras por fundicdo continua, a sua superficie apresenta graos de
menores dimensdes que a regido interna, dadas as mais elevadas taxas de resfriamento na

superficie da barra.
3.3.3 Equipamentos utilizados para tratamentos de FPC

Devido a elevada temperatura de fusdo da liga metalica utilizada no trabalho, foi utilizado
forno especialmente desenvolvido para operar em altas temperaturas e adaptado com dispositivos
que permitem a introducdo de gases inertes durante todo o processo. O forno utilizado e

equipamentos periféricos sdo apresentados na Figura 3.1.
Na Figura 3.2 ¢ apresentado detalhe da camara do forno.

As caracteristicas técnicas ¢ as especificagcdes do forno estdo descritas na Tabela 3.3.
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Tabela 3.3 - Caracteristicas técnicas do forno utilizado para tratamentos de FPC.

Modelo Dimensoes Capacidade Poténcia | Tensao
Internas (mm) (Litros) (Watts) (Volts)
FE-1600/6/V | 180x180x180 6,0 3000 220

O forno consiste de camara tubular vertical de mulita, com base retratil movida por sistema
mecanico. A base ¢ baixada para posicionamento do conjunto (amostra + termopar) e acionado

verticalmente para cima fechando a camara.

Para monitoramento e controle de temperaturas na amostra foi instalado, junto a mesma,
um termopar tipo S (Pt-Pt 10% Rh), acoplado a um sistema de aquisi¢ao de dados e software para
programacao e simulacdo grafica do processo do aquecimento. Na Figura 3.2 ¢ indicado o

posicionamento da amostra e termopar no interior da camara do forno.

O forno ¢ dotado de um sistema de controle de aquecimento com software dedicado que
permite uma precisdo de leitura de +/-0,5 °C. Todo o programa de aquecimento da amostra pode
ser executado através do controlador, como indicado na Figura 3.1 (b). Neste trabalho a
programacdo do aquecimento do forno foi executada através de software especifico marca

FLYER®, modelo Flycon. O programa de aquecimento utilizado é indicado no item 3.3.4.
3.3.4 Procedimento experimental tipico para obtencao de pasta tixotropica

Primeiramente as amostras cilindricas usinadas do ferro fundido nodular ASTM AS536 60-
40-18 foram limpadas com 4gua e detergente neutro num aparelho ultra-sdnico e posteriormente
secadas. Cada amostra foi posicionada sobre a base refrataria retratil do forno, que foi entdo
acionada para o interior da cdmara de aquecimento. Uma vez fechada a camara foi acionada a
introducdo de gas argdnio para protecdo da amostra; foi utilizada vazao de 50ml / min durante

todo o processo.

A amostra foi aquecida a uma taxa de 5°C / min, da temperatura ambiente até 350°C,
seguida de uma taxa de 10°C / min de 350°C a 1000°C e novamente a uma taxa de 5°C/min de
1000°C até a temperatura de tratamento (Trpc), segundo programacado pré-estabelecida controlada

pelo software empregado.
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Figura 3.1. Equipamentos utilizados nos experimentos: (a) forno para altas temperaturas; (b)
painel do controlador do forno; (c) sistema computacional auxiliar para aquisi¢cdo de dados; (d)

base refrataria retratil.
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Figura 3.2. Desenho da base refrataria retratil da Figura 3.1(d), indicando posicionamento de

termopar para controle de temperatura da amostra durante o tratamento térmico.

Uma vez atingida a temperatura de tratamento desejada (Tppc) 0 material foi mantido
isotermicamente por 30 minutos, findos os quais a base retratil do forno foi abaixada e amostra

resfriada em dgua fria.
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3.3.5 Tratamentos para produciao de pastas tixotrépicas - parametros variados

Nos tratamentos de FPC para producao de pastas tixotropicas do ferro fundido estudado, foi
variada a temperatura de tratamento térmico, mantendo-se constante a taxa de aquecimento € o
tempo de permanéncia na temperatura de tratamento. Foi fixado o tempo de 30 minutos. Este
tempo foi escolhido como sendo um valor intermedidrio entre os tempos utilizados por Bubenik
(2003) em seus estudos de producdo de pastas tixotropicas de um ago inoxidavel austenitico (60
minutos) e por Kapranos (1998), ao produzir pastas de um ferro fundido ductil de composigao

3,65%C e 2,75%$S1 (10 minutos).

Por um lado, Bubenik mostra que a cinética de transformag¢do de fases em ligas ferrosas ¢
lenta e por isso utiliza um tempo de permanéncia de 60 minutos para a obtengdo de estruturas
tixotropicas do aco inoxidavel AISI304. Por sua vez, Kapranos mostra que o tempo de
permanéncia de 10 minutos em altas temperaturas ja pode provocar razoavel redugdo tanto no
tamanho quanto na quantidade dos nodulos da grafita. No entanto, o curto tempo de permanéncia
utilizado por Kapranos pode ser insuficiente para o equilibrio das fases presentes nas

temperaturas de tratamento.

Uma vez que os 60 minutos adotados por Bubenik poderiam afetar excessivamente tanto o
tamanho como a quantidade dos nddulos de grafita e também as dimensdes da fase globular

pobre em C na pasta tixotropica, optou-se neste trabalho pelo tempo intermediario de 30 minutos.

As temperaturas de trabalho foram definidas em funcao dos resultados obtidos na primeira
parte do trabalho, qual seja a determinagdo da tixohabilidade do ferro fundido estudado, através
de resultados de andlises térmicas e diagrama de fases gerado por software de simulacdo de

condi¢des termodinamicas.

Segundo as informagdes processadas, a reagdo eutética ocorre neste material numa pequena
faixa de temperaturas de aproximadamente 27°C, entre cerca de 1140 e 1167°C. Nesta faixa,
coexistem, portanto, liquido e so6lido constituido de austenita e grafita. As temperaturas de
trabalho para a obtengdo de pastas tixotropicas do ferro fundido estudado foram de 1140, 1153,

1157 e 1161°C, correspondentes as fragdes liquidas de 0; 0,39; 0,62 e 0,83, respectivamente.
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3.4 Analise da microestrutura do material tixofundido

3.4.1 Preparacao de amostras para metalografia — as amostras no estado original (recozido) e
as submetidas a tratamentos térmicos para obtencao de pastas tixotropicas foram embutidas a
quente, lixadas por processo imido em politrizes mecanicas de disco. Foram em seguida polidas
também em politrizes mecanicas de disco adaptadas com suporte de feltro e submetidas a limpeza

por ultra-som apds o polimento.

Para o lixamento das amostras foram utilizadas lixas de papel abrasivo de SiC ntimeros
220, 400, 800 e 1200; tomou-se o cuidado da ndo utilizacdo de lixas novas, para prevenir o
arrancamento parcial ou total de nddulos de grafita. Para o polimento foi utilizado como abrasivo
o 6xido de aluminio (Al,O3) suspenso em agua, com granulometria de 5,0 e 1,0 um e em seguida
pasta de diamante de granulometrias 1,0 e 0,5 um, posteriormente as amostras foram lavadas com

alcool e secadas com ar quente.

As amostras foram observadas sem ataque quimico em microscopio Optico para avaliacdo
dos nédulos de grafita. Para avaliacdo da microestrutura foi efetuado ataque quimico com Nital

3%.

Para os ensaios executados no microscopio eletrdnico de varredura (MEV) e no
difratdmetro de raios X, todas as amostras foram extraidas do seu embutimento, lavadas com
agua corrente, lixadas com lixas abrasivas 1200, polidas com alumina, limpadas com o auxilio de
ultra-som durante dois minutos e em seguida polidas com pasta de diamante com granulometrias
1,0 e 0,5 pum, seguido de limpeza com o auxilio de ultra-som durante trés minutos, finalmente

lavadas com alcool e secadas com ar quente.

3.4.2 Observacao e analise microestrutural

a) Para a observacdo da microestrutura, quantificacdo dos nodulos de grafita e medicao de
suas dimensdes, foi utilizado um sistema de processamento e analise de imagens LEICA Q 500
MC conectado a um microscopico optico Neophot 55. Foram coletadas fotos digitais nas

condi¢des original e tratadas termicamente nas diferentes temperaturas.
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No caso da quantificacdo dos nodulos de grafita, para evitar a realizagdo de uma
quantidade excessiva de medidas, foi necessario determinar um ntimero ideal de medi¢des que
produza resultados com um dado grau de confiabilidade e de repetibilidade; o critério adotado
foi a aleatorizagdo ou randomizacdo, ou seja, as areas nas quais foram executadas as medidas

foram escolhidas de forma aleatdria sobre as superficies das amostras.

Foi estabelecido o grau de precisdo da média (d), bem como o nivel de confianga (NC), os
quais neste trabalho foram + 5% e 95% respectivamente. O intervalo de confianga (& = d. y )

também foi considerado para efeito de dispersdo de dados.

O método estatistico utilizado ¢ baseado na regra de Chauvenet, no teste ¢ de Student e das

médias (Zaro, 2001; Shimakura, 2002; Morcillo, 2004; Montgomery, 1991).

Com base nas condigdes estatisticas impostas, foi necessario efetuar a quantificagdo de
noédulos sobre 11, 13, 14, 19 e 18 areas diferentes em cada uma das amostras originais e amostras
tratadas termicamente nas diferentes temperaturas, respectivamente para 1140. 1153, 1157 e

1161°C. Foram feitas medidas sobre 4 amostras de cada condig3o.

Para determinar as dimensodes dos nddulos foi necessario efetuar as medidas sobre 5, 7, 9,
10 e 19 éreas diferentes em cada uma das amostras originais e amostras tratadas termicamente.

Também foram feitas medidas sobre 4 amostras de cada condigao.

b) A determinacao da composicao quimica das fases presentes nas amostras tratadas em
varias temperaturas foi executada utilizando microscopio eletronico de varredura (MEV) Jeol,
operando com uma tensao de 20KV, conectado a micro-analisador Electron Probe Microanalyzer

de espectro de energia dispersiva (EDS).

¢) Para identificar as fases presentes nas amostras no seu estado original e apds tratamento
as diferentes temperaturas, utilizou-se difratdmetro de radiacdo convencional com alvo de cobre

(CuKa = 1,54187A) e difragdo monocromatica de raios X.

Estes ensaios foram efetuados no Instituto de Fisica / UNICAMP.
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3.5 Quadro geral dos experimentos realizados

Para maior clareza dos procedimentos experimentais efetuados, o diagrama da Figura 3.3.

apresenta todas as etapas e condi¢des dos testes conduzidos.

Estudo da tixohabilidade do ferro fundido ASTM A536 60-40-18

v v v

Analises térmicas Simulacdo termodinamica Analise de
microestruturas de
| l pastas
ATD CED THERMOCALC®
Aquec. 10°C/min Aquec. 5e 10°C/min Resfr. 1°C/min

Resfr. 10°C/min Resfr. 5 e 10°C/min

!

Faixa de solidificacao
FLX T e dFL/dT

FPC
1140, 1153, 1157, 1161 °C
30 min

Produto tixofundido

v

v

Microestrutura
|
v v
Fases presentes Grafita
RX, EDS Quantidade e dimensoes

Figura 3.3. Diagrama representativo de todas as etapas e condi¢des dos testes conduzidos.
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Capitulo 4

Resultados e Discussoes

Este trabalho investiga a tixohabilidade do ferro fundido nodular ferritico do tipo ASTM
AS536-60-40-18. Para tanto, foram analisados o comportamento do material em aquecimento e em
resfriamento desde a fase solida ou liquida, respectivamente, através de testes de analise térmica
diferencial (ATD) e calorimetria exploratoria diferencial (CED); feitas simulacdes das
transformagdes de fases utilizando o software apropriado para calculos termodinamicos
THERMOCALC® ¢ ainda feita a analise de microestruturas obtidas por tratamentos térmicos de

fusdo parcial controlada para a obtencao de pastas tixotropicas.
Os resultados sdo apresentados a seguir.

4.1 Resultados da analise térmica diferencial do ferro fundido ASTM A536 60-40-18

A Figura 4.1. apresenta resultados gerais de andlise térmica diferencial do ferro fundido
ASTM A536 60-40-18: a variacdo do sinal elétrico/massa do material ensaiado, com o tempo de
ensaio, em dois ensaios de aquecimento (curvas (al) e (a2)) e em dois ensaios de resfriamento
(curvas (rl) e (r2)). Neste caso o sinal elétrico ¢ associado a diferenga de temperaturas entre o
material ensaiado e uma amostra de referéncia. Foram omitidos nos graficos, dados relativos a
temperaturas inferiores a 400°C e superiores a 1500°C, uma vez que ndo sdo previstas

transformagoes de fases de interesse aquém e além destes limites, respectivamente.

. . ~ . 10 ,
Pode-se se observar as seguintes inflexdes nas curvas de aquecimento: pontos A 5 — apos

. . 1 , . . 1 , . .
84 min de ensaio, B 00— apds 116 min de ensaio e C 00 — apds 136 min de ensaio, nas curvas
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relativas ao primeiro ensaio € pontos A10a2 — ap6s 334 min de ensaio, B10a2 — ap6s 365 min de

. 10 , . . .
ensaio e C "y — apos 385 min de ensaio, no segundo ensaio.

Nas curvas de resfriamento sdo detectadas as seguintes inflexdes: pontos C'%; — ap6s 181

min de ensaio, Blorl— apds 195 min de ensaio e Alorl — ap6s 235 min de ensaio, no primeiro
. 10 . . . 10 . . . 10 ,

ensaio, e pontos C ";» — apds 426 min de ensaio, B 'y, — apos 448 min de ensaio e A ", — apos

480 min de ensaio, no segundo ensaio.

Ha, portanto, trés inflexdes principais e comuns a todos os ensaios. Pode-se observar, num
ciclo de aquecimento/resfriamento, que a concordancia dos picos ndo ¢ absolutamente precisa,
quando comparadas as curvas de aquecimento com as de resfriamento. A influéncia do contato
térmico entre a amostra € o cadinho que o contém durante o ensaio tem sido considerada
relevante em técnica sensivel como € o caso da analise térmica diferencial. Este contato térmico €
distinto durante aquecimento, quando o material se encontra ainda no estado so6lido, e no
resfriamento, tomado a partir do metal no estado liquido. Quando comparadas as curvas obtidas
nos distintos ensaios somente de aquecimento ou somente de resfriamento, também pode ser

observada alguma variag¢ao da posi¢ao dos picos.

A Figura 4.2. apresenta as curvas da variagdo do sinal elétrico/massa do material ensaiado,

com a temperatura, para todos os ensaios efetuados.

Na curva relativa ao primeiro aquecimento (al) pode-se observar uma pequena inflexdo
(ponto Aloal) a cerca de 840°C, uma segunda de maior energia, Bmal, a cerca de 1170°C e a
terceira inflexdo, ponto Cmal, também envolvendo reduzida energia, a cerca de 1370°C. As
mesmas inflexdes ocorrem, no segundo aquecimento (curva a2), a temperaturas em torno de

850°C, 1170°C e 1360°C, respectivamente.

Na curva relativa do primeiro resfriamento (rl), pode-se observar a primeira transformacao
(inflexao Clorl) em torno de 1270°C, enquanto a segunda (ponto Blorl) ocorre a cerca de 1130°C,
e uma ultima transformagio (ponto A'%;) em torno de 730°C. No segundo ensaio (curva r2),

estas inflexdes ocorrem a temperaturas em torno de 1330°C, 1120°C, e 740°C respectivamente.
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Energia (LV / mg)
o
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Tempo (min)

Figura 4.1. Curvas de analise térmica diferencial do ferro nodular ASTM A536 60-40-18, aquecido e resfriado a uma taxa de 10°C
/min: (al) e (rl) primeiros aquecimento e resfriamento, respectivamente; (a2) e (r2) segundos aquecimento e resfriamento,

respectivamente ( ©V/mg) vs t (min).
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Figura 4.2. Variagdo do sinal elétrico/massa do material vs T em ensaios de analise térmica diferencial do ferro fundido ASTM AS536

60-40-18. Taxa de aquecimento e resfriamento:10°C/min.(a) primeiro ciclo; (b) segundo ciclo aquecimento/resfriamento.
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As inflexdes B e C se apresentam associadas, na maioria das curvas, sendo dificil a
discretizacdo do final de uma transformacao e inicio da proxima. Assim, por exemplo, na Figura
4.3, onde sdo apresentados com maior detalhe os picos mencionados (no caso, relativos ao ensaio
(rl), pode-se observar que ao final da primeira inflexdo a curva ndo volta ao nivel original de
energia ou linha base da curva, indicando outra transformacgdo em curso, seguida da primeira;

portanto, a temperatura de inicio da segunda transformag¢do coincide com a de final da primeira

transformacao.
04 -
~
on
£
>
3
N
8
&n
=
0]
=)
m
10
B rl
0 T T T 1
1000 1100 1200 1300 1400

Temperatura ( °C )

Figura 4.3. Detalhe das inflexdes a elevadas temperaturas, obtidas em ensaios de analise térmica

diferencial do ferro fundido ASTM A536 60-40-18 (ensaio de resfriamento, taxa de 10°C/min).

Este € o caso, por exemplo, de campos sucessivos de transformacdes de fases em agos
ferramenta, conforme resultados de Omar (2004) e apresentados, para ilustragdo, na Figura 4.4.
Segundo o autor, os picos 1, 2 e 3 sucessivos observados se referem aos campos L+y+K,
at+y+K+L, L+a+y e a+L respectivamente, de acordo com o diagrama parcial de fases mostrado
também na mesma figura. No caso do ferro fundido ASTM A536 60-40-18 estudado, as
transformagoes de fases correspondentes as inflexdes serdo discutidas mais a frente neste mesmo

item.
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Figura 4.4. Resultados de analise térmica do ago ferramenta M2 e respectivo diagrama de fases,
por Omar (2004).

Para uma melhor avaliagdo e determinacdo das temperaturas de inicio e final das
transformagdes detectadas, os picos observados foram detalhados e obtidos os valores das
temperaturas envolvidas, utilizando o método das tangentes as curvas-base no inicio e final das

inflexdes. Os resultados gerais obtidos para todos os ensaios sdo apresentados na Tabela 4.1.

Pode-se observar, de uma maneira geral, uma boa concordincia dos valores de
temperaturas de transformacdo obtidos em ensaios de mesmo tipo de ciclo, quer nos
aquecimentos, quer nos resfriamentos. No entanto, os valores para uma determinada
transformagao diferem de maneira mais sensivel quando comparados ciclos de tipos distintos,

isto ¢, resultados obtidos em aquecimento sdo distintos de resultados obtidos em resfriamento.

A Figura 4.5 apresenta, para uma melhor visualizacdo, a sobreposi¢do das curvas de
aquecimento ou resfriamento obtidas nos dois ensaios de cada tipo. Pode-se observar a
repetibilidade dos ensaios: para um mesmo tipo de ciclo a posicdo das inflexdes sao
concordantes. Nestes casos, as temperaturas das transformagdes diferem da ordem de apenas 0,2

a 4% entre um ensaio e outro. No entanto, quando comparados os valores obtidos para tipos de
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ciclos distintos, diferengas da ordem de 4 a 14% podem ser observadas, com menores valores de

temperaturas em ciclos de resfriamento, conforme dados apresentados na Tabela 4.2.

A influéncia do tipo de ciclo (aquecimento ou resfriamento) foi também observada por
Chen (2002) e Biihrig-Polaczek (2004); em seus trabalhos constatam que no aquecimento as
temperaturas de transformacdes tendem a ser superiores as observadas para as obtidas em ciclos

de resfriamento.

Tabela 4.1 — Valores de temperaturas de inicio (Ti) e final (Tf) das transformagdes detectadas nos
ensaios de analise térmica diferencial do ferro fundido ASTM AS536 60-40-18. Ensaios de

aquecimento e resfriamento com taxa de 10°C/min.

frode emtto) T | i | 10| it | AT | oo
Ti (°C) Tf (°C) AT(°C)
A% 817 867 50
A", |8 | %2 [0 | 368 22 40
‘ B, 1159 1183 24
aquecimento 5 1157 1158 173 1178 16 20
cl, 1183 1377 39
", |un| "8 i BB [T 7
A, 759 715 44
AT, st | P [Tz | 78 29 %
. B, 1142 1120 22
resfriamento 5 TES 1137 1080 1100 53 37
o 1275 1142 11
c 1330 | 1392 [z | 1137 8 165

Os resultados médios gerais para cada tipo de inflexdo sao re-apresentadas na Tabela 4.2,
com indicacdo da faixa de transformagdo, sugestdo da provavel transformacao correspondente e
das fases presentes. Tomando como referéncia o diagrama de fases do sistema Fe-C (estavel)
apresentado na Figura 2.9, pode-se sugerir as transformagdes detectadas no ferro fundido

analisado.
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Tabela 4.2. Faixas de transformagdes obtidas por analise térmica diferencial, para o ferro fundido

ASTM A356 60-40-18, e sugestdes de fases presentes.

Faixa de Provavel
Tipo de ensaio temperaturas de ~ Fases presentes
.~ o transformagao
transformagdo (°C)

o+G — vy
822 - 868 G+a+y

(eutetodide)

) G+ty—L
aquecimento 1158 - 1178 G+y+L

(fusdo do eutético)
G—-L
1178 - 1375 . G+L
(dissolucao de G)
L—-G
1302 - 1137 G+L
(formacao G)

L — Gty
resfriamento 1137-1100 G+y+tL

(eutética)

Yy — Gta
755-1718 GHy+a

(eutetodide)

Digramas de fases de ligas Fe-C-Si disponiveis na literatura mostram o deslocamento da
composicao eutética para menores teores de C com o aumento do teor de Si, conforme discutido
no Capitulo 2, item 2.4.2. Para ao ferro fundido em estudo, contendo 3,74%C e 2,98%S1, ¢ de se
prever uma composicao eutética menor que 3,5%C, conforme diagrama da Figura 2.9. Portanto, o
ferro fundido ASTM A536 60-40-18 pode ser caracterizado como hipereutético, apresentando
como fase primdria a grafita, formada diretamente a partir do liquido no resfriamento. Nao sao

previstos outros tipos de transformacdes além das reagdes eutética e eutetoide.

A analise dos resultados de analise térmica diferencial mostra uma inflexao bem definida e
isolada, ocorrendo em temperaturas da ordem de 800°C, provavelmente indicativa, portanto, da
reacdo eutetdide, com a transformacdo, no resfriamento, da fase primaria austenita no eutetdide

grafita + ferrita o. Esta transformacdo ocorre em um intervalo de temperaturas da ordem de 36 a
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46°C, dado o elevado teor de Si da liga, que influencia fortemente o fenomeno de difusao do C da
austenita para a nova fase em formagao — grafita. No aquecimento a reacdo inversa ocorre, isto €,

a fase eutetoide grafita + ferrita o se transforma em austenita.

O conjunto formado pelas segunda e terceira inflexdes, ocorrendo a mais elevadas
temperaturas, provavelmente se refere a faixa de solidificagdo da liga, esta sendo constituida de
dois campos distinguiveis e sucessivos: uma faixa ampla, da ordem de 165-197°C, onde, no
resfriamento, ha formacao de grafita como fase primaria a partir de liquido (entre 1302 — 1137°C)
ou, no aquecimento, ha dissolugdo da grafita no liquido (entre 1178 - 1375°C); e uma faixa mais
restrita, da ordem de 20-37°C, onde a transformagao eutética ocorre, havendo formagao de grafita
eutética e austenita a partir de liquido com composicao eutética, no resfriamento; ou fusdo da fase

eutética, no aquecimento.

No conjunto de picos associados, a intensidade da inflexdo a menor temperatura é, em
geral, maior do que a intensidade da inflexdo a maior temperatura (picos B em geral mais
acentuados que picos C nas curvas apresentadas), indicando maior energia envolvida na
transformagdo eutética do que na formacdo da grafita a partir do estado liquido. Levando em
conta a composi¢ao da liga, o teor de grafita primaria a temperatura eutética ¢ da ordem de 0,5%
e, portanto, 99,5% do sistema ¢é constituido de liquido a ser transformado na reagdo eutética, o
que explica a maior quantidade de energia envolvida nesta transformagao, refletida na maior

intensidade dos picos do tipo B observados.

As curvas de todos os ensaios efetuados nao apresentaram outras inflexdes além das

comentadas, indicando a auséncia de outras transformagdes relevantes.

Os dados obtidos permitem, portanto, assumir as temperaturas das principais
transformagdes necessarias ao processamento no estado semi-solido, quais sejam, as temperaturas
liquidus e solidus do ferro fundido em estudo, as quais sdo apresentadas na Tabela 4.3, onde
também ¢ apresentado o intervalo de solidificagdo da fase eutética. Pode-se observar, como
comentado, a estreita faixa de solidificacdo da fase eutética, quando comparada com a faixa total

de coexisténcia de liquido e solido.
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Tabela 4.3. Valores das principais temperaturas de transformacao envolvidas na solidificacao do

ferro nodular ASTM A536 60-40-18, obtidas por analise térmica diferencial.

Temperatura CC) Ensaios de Ensaios de
aquecimento resfriamento
Tsolidus 1158 1100
Teutética 1178 1137
Tliquidus 1375 1302
Intervalo de Solidificagdo do Eutético (°C) 20 37
Intervalo de Solidificagdo Total (°C) 217 202

Teutética: temperatura de inicio de formacao da fase eutética, no resfriamento; e de final de fusdo

da fase eutética, no aquecimento.

A determinagdo de temperaturas solidus e liquidus, para a definicdo de parametros de
tixoprocessamento tem se caracterizado como uma dificuldade para o processo, uma vez que
diferentes tipos de ensaios ou de simulagdes podem levar a resultados bastante distintos. Por
exemplo, Meyer (1998), apresenta resultados de temperaturas solidus e liquidus para o ago
ferramenta do tipo M2, variando de 1220 a 1260°C ou 1418 a 1435°C, respectivamente, quando
determinadas por distintas técnicas, conforme mostrado na Tabela 4.4. Também para ligas de
aluminio, o autor obtém intervalos de solidificagio variando de 50 a 110°C, no caso da liga

AA357, utilizando os mesmos tipos de ensaios.

Tabela 4.4. Temperaturas e intervalos de solidificacdo do ago M2, obtidos por diferentes técnicas
(Meyer, 1998).

Tipo de ensaio / (taxa de aquecimento /resfriamento) | Ts (°C) | T (°C) Solﬁrégi“f:;égodfo Q)
Resfriamento em forno comum, 10°C /min 1260 1435 175
ATD, 10°C /min - Aquecimento 1225 1427 202
ATD, 1°C /min (proximo equilibrio) - Aquecimento | 1243 1436 193
Condig¢des de equilibrio 1220 1418 198
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As discrepancias nos valores das temperaturas de inicio e final de solidificacdo podem
dificultar a definicdo de parametros de tixoprocessamento bem como o seu controle,
principalmente em ligas onde a fra¢do liquida varia fortemente com a temperatura. Assim,
buscando uma melhor definicdo das temperaturas solidus, liquidus e eutética do ferro fundido
estudado, foram também utilizadas técnicas de calorimetria exploratdria diferencial e simulagao

termodinamica.

4.2 Resultados da analise térmica por calorimetria exploratdria diferencial do ferro fundido

ASTM A536 60-40-18

A calorimetria exploratdria diferencial (CED) se diferencia da analise térmica diferencial
(DTA): enquanto a primeira técnica ¢ baseada no fluxo de calor ou entalpia, ou seja, ¢ mensurada
a energia necessaria para manter as temperaturas da amostra em teste (T) e a de uma referéncia
(R) aproximadamente iguais, ou seja, AT = Tt — Tr tendendo a zero, quando as duas amostras sao
submetidas a um mesmo programa de aquecimento/resfriamento; na segunda técnica ¢ mensurada
simplesmente a diferenca de temperaturas entre as amostras teste ¢ a de referéncia, quando
submetidas ao mesmo ciclo de aquecimento ou resfriamento (Nicula, 2002 e Bhadeshia, 2002). A
utilizacdo dos dois tipos de ensaios pode fornecer resultados complementares, que levam a uma
melhor analise das transformagdes que ocorrem em um determinado sistema em funcdo da

temperatura.

4.2.1 Resultados gerais de transformacoes em funciao do tempo

Os resultados das andlises térmicas por calorimetria exploratéria diferencial do ferro
nodular estudado sdo apresentados, de maneira geral, na Figura 4.6, que mostra a variacdo do

sinal elétrico/massa do material com o tempo de ensaio, para todas as condigdes utilizadas.

Pode-se observar, em todas as curvas, duas inflexdes principais; as curvas sdo bastante
semelhantes entre si, quando comparados o primeiro ¢ o segundo ensaios a uma mesma taxa de
resfriamento/aquecimento, para qualquer das duas taxas empregadas, garantindo a confiabilidade

dos resultados.
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Figura 4.6. Variacao do sinal elétrico/massa com o tempo de ensaio de calorimetria exploratoria
diferencial, do ferro fundido ASTM AS536 60-40-18. Taxas de aquecimento ou resfriamento: (a)
10°C/min; (b) 5°C/min.
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Também ha notdvel semelhanca entre as curvas de resfriamento e aquecimento para um
mesmo ensaio € mesma taxa de variagdo de temperaturas; isto ¢, duas importantes deflexdes sdo

obtidas tanto no resfriamento quanto no aquecimento.

Para andlise das temperaturas de transformacdes, dos resultados foram construidos
graficos relacionando a varia¢ao do sinal elétrico com a temperatura; os quais sdo apresentados

nas figuras que se seguem.

4.2.2 Identificacao de temperaturas e natureza de transformacoes

4.2.2.1 Ensaios de aquecimento e resfriamento com taxas de 10°C/min

A Figura 4.7 apresenta os graficos da variagdo do sinal elétrico/massa do material, com a
temperatura, para todos os ensaios efetuados utilizando taxa de variagdo temperatura de
10°C/min. Pode-se observar claramente apenas duas importantes transformagdes de fases,
ocorrendo tanto nos ensaios de aquecimento quanto de resfriamento. Pode-se comprovar a
repetibilidade dos resultados em ambos os tipos de experimentos: as curvas obtidas no
resfriamento relativas ao primeiro ensaio sao semelhantes as obtidas no segundo ensaio, 0 mesmo

ocorrendo quando comparadas as curvas obtidas nos primeiro e segundo ensaios de aquecimento.

Quando comparadas curvas obtidas em ensaios de aquecimento com curvas obtidas em
ensaios de resfriamento pode-se notar um certo deslocamento dos picos para valores mais
elevados de temperaturas, no caso de ensaios envolvendo aquecimento, de maneira semelhante a

ja& observada nos ensaios de analise térmica diferencial discutidos em item anterior.

Pode-se ainda observar que a variagdo de energia envolvida na transformagdo que ocorre a
maior temperatura (entre 1100 e 1200°C) ¢ superior a envolvida na transformacdo que ocorre a
menor temperatura (entre 700 a 850°C), indicando provavelmente a formacdo de fase liquida no

primeiro caso.

As inflexdes a elevadas temperaturas (picos do tipo B) se apresentam bem discretizadas,
nao sendo possivel identificar picos duplos como os obtidos nos ensaios de analise térmica
diferencial, como pode ser observado na Figura 4.8, onde sdo mostradas com mais detalhes estas

inflexdes.
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Deve-se observar que as faixas de temperaturas de ensaio foram distintas para os testes de
ATD e CED, este ultimo com limite superior de temperaturas em torno de 1350°C, temperatura
inferior, portanto, ao limite de 1450°C empregado nos testes de ATD. Sendo assim, & possivel
que ndo tenha sido detectada a segunda parte, de menor energia, da inflexdo complexa observada

em torno de 1300-1360°C nos ensaios de ATD, e atribuida a Tliquidus.

Os valores de inicio (Ti) e final de transformacao (Tf), referentes a cada inflexdo observada
nas curvas, foram obtidos pela técnica das tangentes, e os resultados obtidos sdo apresentados na

Tabela 4.5.

Tabela 4.5. Valores de temperaturas de inicio e final de transformagdes detectadas nos ensaios de
calorimetria exploratoria diferencial do ferro fundido ASTM 536 60-40-18. Ensaio feito por

aquecimento e resfriamento com taxa de 10°C/min.

‘ ‘ N ‘ Valor Valor Valor
Tipo Fle Ideqtlﬁcagao ;1"1 médio ;ff médio médio de AT
ensaio da inflexdo | (°C) | 4o Ti (°C) CO | de Tf (°C) (°C)

A 803 855

Aloa2 813 808 847 851 +
aquecimento 0

B a1 1140 1168

Bloaz 1140 1140 1163 1165 25

A" 740 710

AT 740 740 709 709 1
resfriamento BT 11420 1116

BT 137 1138 113 1117 21

Pode-se observar de maneira geral uma boa repetibilidade de resultados, quando
comparadas temperaturas de inicio e final da transformagao do primeiro e segundo ensaios, tanto

para testes de resfriamento quanto de aquecimento, para todas as inflexdes.

Os resultados médios de temperaturas de transformacdes, o intervalo de sua ocorréncia e

sua possivel natureza sdo apresentados na Tabela 4.6.
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Os resultados obtidos permitem sugerir que a inflexdo bem definida e isolada, ocorrendo
em temperaturas da ordem de 800°C, provavelmente se refere a reagdo eutetdide, com a
transformagdo, no resfriamento, da fase primaria austenita na fase eutetdide constituida por
grafita e ferrita o e, no aquecimento, da transformagdo da fase eutetdoide em austenita. Esta

transformagado ocorre em um intervalo de temperaturas da ordem de 30 a 40°C.

Tabela 4.6. Faixas de transformagdes obtidas por calorimetria exploratoria diferencial, para o
ferro fundido ASTM A356 60-40-18, e sugestdes de fases presentes. Ensaios com taxa de

aquecimento/resfriamento de 10°C/min.

Faixa de temperaturas ,
. . L 1 Provavel
Tipo de ensaio médias de ~ Fases presentes
.~ o transformagao
transformagao (°C)
o+G —y
808 - 851 Gto+y
. (eutetodide)
aquecimento
G+y—L
1140 - 1165 G+y+L
(fusdo do eutético)
L — Gty
1138 - 1117 G+ytL
_ (eutética)
resfriamento
Yy — Gta
740 - 709 G+y+a
(eutetoide)

A segunda transformacao relevante observada, a temperaturas da ordem de 1117 — 1165°C,
provavelmente se refere a transformacgdo eutética, ocorrendo, no aquecimento, a fusdo da fase

eutética e no resfriamento, a sua formagao a partir de liquido.

Portanto, o ferro fundido estudado deve ser constituido, a temperatura ambiente e até o
inicio da transformacgdo eutetdide, essencialmente das fases ferrita e grafita nodular, esta ultima
composta na sua periferia de grafita eutética (formada a altas temperaturas, na reacao eutética), e

nucleo de grafita primaria, formada a partir do liquido a altas temperaturas. Com o aquecimento,
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na transformacao eutetdide, com a formacao de austenita, pode haver difusdao de C para esta fase,

reduzindo a porcentagem relativa de grafita.

Com a continuidade do aquecimento, ao ser atingida temperatura da ordem de 1140°C, ha
inicio da fusdo da ledeburita (grafita eutética + austenita), com a formagao, portanto, de liquido e
reducdo do teor de grafita. Ao final da transformacao eutética, somente liquido e grafita primaria

estardo presentes.

De interesse deste trabalho sdo as transformacdes envolvendo a formagao de fase liquida,
cujas temperaturas de inicio e final, ao definir a evolu¢do da presenca desta fase na pasta
tixotropica, sdo fundamentais para o estabelecimento e controle dos pardmetros de
tixoprocessamento. Na Tabela 4.7 sdo apresentadas as temperaturas de transformacao envolvidas
na solidificacdo do ferro fundido ASTM 356 60-40-18, segundo resultados de calorimetria

exploratoria diferencial, com taxa de aquecimento/resfriamento de 10°C/min.

Tabela 4.7. Valores das principais temperaturas médias de transformacdo envolvidas na
solidificacdo do ferro nodular ASTM AS536 60-40-18, obtidas por calorimetria exploratoria

diferencial, (taxa de aquecimento/resfriamento de 10°C/min).

Temperatura (°C) Ensaios de Ensaios de
aquecimento resfriamento
Tsolidus 1140 1117
Teutética 1165 1138
Intervalo de transformacio eutétic (°C) 25 21

Teutética: temperatura de inicio de formagado da fase eutética, no resfriamento; e de final de fusao

da fase eutética, no aquecimento.

Os resultados obtidos ndo diferem significativamente dos resultados obtidos por analise
térmica diferencial, analisados anteriormente: valores de temperaturas sdo semelhantes e mesmas

tendéncias sdao observadas quanto a influéncia do tipo de ciclo se aquecimento ou resfriamento.
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4.2.2.2 Ensaios de aquecimento e resfriamento com taxas de 5°C/min

A Figura 4.9 apresenta os graficos da varia¢do do sinal elétrico/massa do material, com a
temperatura, para todos os ensaios efetuados utilizando taxa de varia¢do temperatura de 5°C/min.
Sdo observadas, a semelhanca dos resultados obtidos em ensaios utilizando taxa de 10°C/min,
duas principais inflexdes, relativas a transformagao eutetodide e transformagao eutética, ocorrendo

tanto nos ensaios de aquecimento quanto nos de resfriamento.

Picos do tipo B relativos as inflexdes ocorridas a altas temperaturas sdo apresentados em
detalhes na Figura 4.10. Observa-se que no final da fusdo do eutético ainda remanesce energia
para a dissolucdo da grafita até a temperatura liquidus, que como ja mencionado, ndo ¢ detectada
nestes ensaios. As mesmas tendéncias de deslocamento da posi¢do de inflexdes para maiores
temperaturas, em ensaios de aquecimento, quando comparados com ensaios de resfriamento,

podem ser observadas.

Os valores de inicio e final de transformagdo referentes a cada inflexdo observada nas

curvas, ¢ os resultados gerais obtidos para todos os ensaios sdo apresentados na Tabela 4.8.

Tabela 4.8. Valores de temperaturas de inicio e final de transformagdes detectadas nos ensaios de
calorimetria exploratdria diferencial do ferro fundido ASTM A536 60-40-18. Ensaios feitos por

aquecimento e resfriamento com taxa de 5°C/min.

. . . ] Valor Valor Valor
Tipo Fle Ideqtlﬁcaciao Ti médio Tf médio médio de AT
ensaio da inflexdo | (°C) | 4o Ti C) O | deTf °C) °C)
Ay 802 850
AT, | 800 | 806 [g3 | 38
i t

aquecimento B 1140 el
B, | 1140 | 140 [Tqy59| 110 20
A’y 752 720
A, a7 749 70 720 29

resfriamento z
B 1141 1122
B, 1133 1139 171 1121 18
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Figura 4.9. Variagdo do sinal elétrico/massa do material vs T em ensaios de calorimetria exploratoria diferencial do ferro fundido

ASTM A536 60-40-18: Condicdes: Taxas de aquecimento e resfriamento de 5°C/min.
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Também neste caso a repetibilidade dos resultados em ambos os tipos de experimentos
pode ser assumida: as curvas obtidas no resfriamento relativas ao primeiro ensaio s@o
concordantes com as obtidas no segundo ensaio, o0 mesmo ocorrendo quando comparadas as

curvas obtidas nos primeiro e segundo ensaios de aquecimento.

A Tabela 4.9 apresenta de maneira resumida as temperaturas de transformacao detectadas
nos ensaios de calorimetria exploratéria diferencial do ferro fundido ASTM A536 60-40-18. E

também apresentada a sugestio da provavel transformagao correspondente.

Tabela 4.9. Temperaturas médias de transformacao obtidas por CED do ferro fundido estudado e

as possiveis transformacgdes correspondentes. Taxa de aquecimento/resfriamento de 5°C/min.

Tipo de Faixa de temperaturas Provéavel
ensaio de transformagao (°C) transformagao Fases presentes

805 - 844 Gta — vy G+o+y

(eutetdide)

i t
aquecimento 1140 - 1160 G+y—L G+y+L
(fusdo do eutético)

1139 -1121 L — Gty L+G+y

resfriamento (cutética)

(eutetoide)

Tomando como referéncia o diagrama de fases do sistema Fe-C (estavel) apresentado na
Figura 2.8, e comparando com os dados da Tabela 4.8 pode-se sugerir as transformacgdes
detectadas no ferro fundido analisado: transformagdes de fases similares as encontradas no
aquecimento a uma taxa de 10°C/min, com as diferengas principais nas temperaturas iniciais,

finais e as faixas de temperaturas.

Na Tabela 4.10 sdo apresentadas as temperaturas médias principais de transformacao
envolvidas na solidificagdo do ferro fundido ASTM 356 60-40-18, com taxa de

aquecimento/resfriamento de 5°C/min. Pode-se observar que os valores tanto da Tsolidus como
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da Teutética sao superiores nos ensaios de aquecimento, € que também o intervalo de

transformagao eutética tende a ser mais amplo em ensaios de aquecimento.

Tabela 4.10. Valores das principais temperaturas de transformagdo do ferro nodular ASTM A536
60-40-18 obtidas por calorimetria exploratoria diferencial com taxa de aquecimento/resfriamento

de 5°C/min.

Temperatura (°C) Ensa@os de Ensgios de
aquecimento resfriamento
Tsolidus 1140 1121
Teutética 1160 1139
Intervalo de transformacio eutética (°C) 20 18

Teutética: temperatura de inicio de formacao da fase eutética, no resfriamento; e de final de fusdo
da fase eutética, no aquecimento.
4.2.2.3 Comparacao geral dos resultados de analises térmicas por calorimetria exploratoéria

diferencial

A partir dos resultados obtidos nos diferentes tipos de andlise térmica efetuados em
diferentes condi¢des, sdo analisados os seguintes parametros: repetibilidade dos resultados para

um mesmo tipo de ensaio, efeito da taxa de aquecimento/resfriamento e efeito do tipo de ciclo.
I Analise da repetibilidade dos resultados

A sobreposicao de curvas de variagdo de energia/m vs T obtidas em dois ensaios efetuados
em condi¢des idénticas, para todas as condi¢des operacionais estudadas, permitem uma melhor

visualizacdo e andlise da repetibilidade dos resultados obtidos e, portanto, a sua confiabilidade.

As Figuras 4.11 e 4.12 apresentam, respectivamente, as curvas dos ensaios de aquecimento
e de resfriamento com taxas de 10 e 5°C/min. Pode-se observar, tanto nos ensaios de aquecimento
quanto nos de resfriamento, uma boa coincidéncia da posi¢do dos picos das duas principais

transformagdes, eutética e eutetdide, para ambas as taxas de transferéncia de calor empregadas.
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Figura 4.11. Variagdo do sinal elétrico/massa do material vs T em ensaios de calorimetria exploratoria diferencial do ferro fundido

(b)

ASTM A536 60-40-18: (a) Primeiro e segundo aquecimentos a 10°C/min ; (b) Primeiro e segundo aquecimentos a 5°C/min.
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ASTM A536 60-40-18: (a) Primeiro e segundo resfriamentos a 10°C/min ; (b) Primeiro e segundo resfriamentos a 5°C/min.
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As variagdes encontradas entre as temperaturas de inicio e final de transformagdes obtidas

em todos os ensaios sdo apresentadas numericamente na Tabela 11.

Tabela 4.11. Temperaturas de inicio e final de transformacdes detectadas em ensaios de CED do
ferro fundido ASTM 536 60-40-18. Ensaios feitos por aquecimento/resfriamento a taxas de 10°C

e 5°C/min. Destaque para repetibilidade dos resultados.

Identificagao Ti Ti(al,rh)- Tf Tl b=
Tipo de ensaio _ N Ti (a2, 12) Tf (a2, r2)
da inflexdo (°C) (°C)
(°C) (°O)
A", 803 855
" 10 8
A 813 847
A’ 802 ; 850 "
Aquecimento A, 809 838
(al e a2) B, 1140 1168
" 0 5
B'%, 1140 1163
B, 1140 1161
s 0 2
B>, 1140 1159
A, 740 710
" 0 1
A'n 740 709
A’ 752 S 720 .
Resfriamento Asrz 747 720
(rl er2) B, 1140 ; 1116 )
B!, 1137 1118
B, 1141 1122
5 3 1
B, 1138 1121

Pode-se observar que, de um modo geral, as variagdes de valores de temperaturas de inicio
e final de transformacgdao obtidas em dois ensaios em uma mesma condi¢do sdo bastante
reduzidas, representando cerca de, no méaximo, 0,2%, para a transforma¢do a maior temperatura.

As variagdes para a transformagdo a menor temperatura sdo ligeiramente superiores devido a
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maior dificuldade de leitura dos picos, de menor intensidade e menos definidos, induzindo a

maior erro na sua determinacao.

Os resultados obtidos permitem, portanto, assumir a confiabilidade dos valores de
temperaturas de transformagdes detectadas nos ensaios de andlise térmica por calorimetria

exploratoria diferencial efetuados nas distintas condi¢des analisadas.

II Efeito da taxa de aquecimento/resfriamento

As Figuras 4.13 e 4.14 apresentam a sobreposi¢ao dos picos atribuidos as transformacoes
eutetdide e eutética nas curvas da variagdo do sinal elétrico/massa do material vs T obtidas nos
ensaios do ferro fundido ASTM A536 60-40-18 efetuados com taxas de 10°C/min e 5°C/min, em
ensaios de aquecimento e de resfriamento, respectivamente. Pode-se observar em ambos os tipos
de ciclos, novamente uma boa concordancia na posicao dos picos para ensaios efetuados nas duas

distintas taxas de aquecimento ou resfriamento.

A intensidade dos picos e sua amplitude, no entanto, parecem ser sensiveis com a taxa de
aquecimento/resfriamento, para ambos os tipos de ciclos, como pode ser observado nos detalhes
de inflexdes relativas a transformacdo eutética, apresentadas na Figura 4.15. Pode-se observar

que o aumento da taxa tende aumentar o intervalo de transformagao.

Fraipont (2008), ja apontou que a taxa de aquecimento/resfriamento a que um material ¢
submetido pode alterar tanto as energias envolvidas nas transformagdes de fases como nos
intervalos em que estas ocorrem. Lecomte-Beckers et al (2004) efetuou ensaios para o aco C38
(AISI 1038) com trés taxas de aquecimento, 2, 10 e 20°C/min e constatou que quanto maior a
taxa de aquecimento maior serd a energia necessaria para a fusao e maior o intervalo de fusao do

eutético.
A quantificagdo das diferengas entre temperaturas de inicio e final de transformagdes

obtidas em ensaios de CDE em diferentes condigdes, para o ferro fundido estudado sdo

apresentadas na Tabela 4.12.
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Figura 4.13. Variac¢do do sinal elétrico/massa do material vs T em ensaios de calorimetria exploratoria diferencial do ferro fundido
nodular ASTM A536 60-40-18. (a) primeiros ensaios com taxas de aquecimento de 5 e 10 °C/min; (b) segundos ensaios com taxas de

(a)

aquecimento de 5 e 10°C/min.
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Figura 4.14. Variagdo do sinal elétrico/massa do material vs T em ensaios de calorimetria exploratoria diferencial do ferro fundido
nodular ASTM A536 60-40-18. (a) primeiros ensaios com taxas de resfriamento de 5 e 10 °C/min; (b) segundos ensaios com taxas de
resfriamento de 5 ¢ 10°C/min.
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em ensaio de calorimetria exploratoria diferencial do ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-

18. Ensaios feitos com taxas 10 e 5°C/min. (a) aquecimento; (b) resfriamento.

93



Tabela 4.12. Temperaturas de inicio e final de transformacdes detectadas nos ensaios de CED do
ferro fundido ASTM AS536 60-40-18. Ensaios feitos por aquecimento/resfriamento com taxas de

10°C e 5°C/min. Destaque para a influéncia da taxa de transferéncia de calor.

Identificacdo Vz}l(?r Ti(al0,r10) | valor | Tf(210,r10) | valor
médio | s is) | medio | - Tr@s.rs) | medio
Tipo de ensaio | da inflexao de Ti ’ ’
°C) de Tf de AT
(°C) (0 0) (°O)
A
0 808 851 43
A a2
2
A 7
) 5 806 844 38
aquecimento Ap
BT
1140 1165 25
B0
a2 0 5
BSal
s 1140 1160 20
B a2
AT
0 740 709 31
A 2
< 9 11
A rl
resfriamento 5 749 720 29
A 2
B,
10 1138 1117 21
be 1 4
BSrl
B’n 1139 1121 18

Analisando preferencialmente as temperaturas envolvidas na transformacao eutética, de
interesse para trabalhos de tixoconformagao, pode ser observado que os valores das temperaturas
de inicio de transformacdo ndo apresentam variacdo com a taxa de transferéncia de calor no
ensaio, quer seja por aquecimento ou resfriamento. As temperaturas de final de transformacao
tendem a apresentar alguma sensibilidade em fun¢ao da taxa de transferéncia de calor empregada,

embora nas condigdes estudadas, a varia¢ao observada possa ser considerada irrelevante.
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A variacdo da taxa de aquecimento ou resfriamento de 5 a 10°C/min parece, portanto, nao
interferir sensivelmente nas temperaturas de transformacao eutética do ferro fundido considerado.
No entanto, maiores taxas poderdo levar a influéncias a serem levadas em consideragdo. Deve-se
comentar que em casos de intervalos de transformacgdo reduzidos como ¢ o caso do intervalo
observado para a transformacdo eutética no ferro fundido estudado, pequenas variagdes em

temperaturas podem significar elevada variacdo de fracdo liquida no processamento semi-solido.

Quanto ao intervalo de temperaturas para a ocorréncia total da transformacdo eutética do
ferro estudado, os resultados da Tabela 4.12 mostram que pode haver uma tendéncia ao aumento

do intervalo com o aumento da taxa de aquecimento/resfriamento de 5 para 10°C.

III Efeito do tipo de ciclo

A influéncia do tipo de ciclo, aquecimento ou resfriamento, nas temperaturas de
transformagao de fases do ferro fundido estudado pode ser avaliada pela sobreposi¢cdo das curvas
de variacdo de energia vs T obtidas nos ensaios de calorimetria exploratoria diferencial
produzidas em ensaios efetuados com as mesmas taxas de resfriamento ou aquecimento. Estas

curvas ja foram apresentadas nas Figuras 4.7 e 4.9, para taxas de 10 e 5°C/min, respectivamente.

Pode ser observado que ndo ha uma perfeita coincidéncia das temperaturas de ocorréncia
dos picos, os valores das temperaturas envolvidas sao apresentadas na Tabela 4.13 para facilidade
de analise da influéncia do tipo de ciclo. Pode-se observar, para a transformacao eutetdide, uma
grande variagdo das temperaturas de sua ocorréncia se utilizado aquecimento ou resfriamento. No
caso de aquecimento, a transformacao da fase eutetdéide em austenita se inicia a 808°C, enquanto
no resfriamento, a completa transformac¢do da austenita na fase eutetdide ocorre a 709°C. Isto €, a
temperatura eutetodide inferior ¢ deslocada cerca de 99°C em fungdo do tipo de ciclo utilizado. Da
mesma maneira, a temperatura eutetdide superior pode variar de 851 a 740°C se o material for
submetido a aquecimento ou resfriamento respectivamente. Estas grandes variagdes sao

observadas para ambas taxas de ensaio utilizadas.
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Tabela 4.13. Temperaturas de transformacgdes detectadas nos ensaios de calorimetria exploratoria
diferencial do ferro fundido ASTM 536 60-40-18. Ensaio feito por aquecimento/resfriamento

com taxas de 10 e 5°C/min. Destaque para o efeito do tipo de ciclo.

Valor Ti * Valor TF **
' médio (a10,5°C/min) médio (a10,5°C/min)
Taxado | Identificagdo ‘ .
. . N de Ti (a) ~Tf de Tf (r) —Ti
ensaio da inflexao , .
ou Tf (1) (r10,5°C/min) ou Ti (a) (r10,5°C/min)
(°C) °C) (°C) (°C)
A
0 851
A 808
- 99 111
A 740
A10r2 709
B,
10°C/min 0 1165
B, 1140
- 23 27
B rl
1138
B!, 1117
AS al
s 844
Ay 806
. 86 95
A rl
749
A, 720
5°C/min B’
5 1160
B’x 1140
< 19 21
B rl
1139
B, 1121

* O inicio da transformacdo no ensaio de aquecimento, Ti (a), deve coincidir com o final da
transformagdo no ensaio de resfriamento, Tf (r). Portanto, a diferen¢a Ti (al0,5°C/min) — Tf
(r10,5°C/min) indica o grau de coincidéncia da inflexao, no caso, do valor da Tsolidus.

** Da mesma maneira, o final da transformagdo, no ensaio de aquecimento, Tf (a), deve
coincidir com o inicio da transformagdo no ensaio de resfriamento, Ti (r). Portanto, a diferenga Tf
(a10,5°C/min) — Ti (r10,5°C/min) indica o grau de coincidéncia da inflexao, no caso, do valor da

Teutética.
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Quanto a transformagdo eutética, pode-se observar que o deslocamento dos picos em
funcdo do tipo de ciclo sdo menores do que o observado para a transformacdo eutetdide; os
valores da Tsolidus (inicio da formag¢do de liquido no aquecimento ou final da formagdo do
eutético no resfriamento) podem variar de 1140°C a 1117°C para aquecimento ou resfriamento a
10°C/min , respectivamente, ou ainda 1140°C a 1121°C no caso de menor taxa de transferéncia de

calor.

Com relacdo a Teutética (final da formacdo de liquido no aquecimento ou inicio da
formacao do eutético no resfriamento) a mesma tendéncia ¢ observada: os valores podem variar
de 1165°C a 1138°C para aquecimento ou resfriamento a 10°C/min , respectivamente, ou ainda

1160°C a 1139°C no caso de menor taxa de transferéncia de calor.

Os resultados obtidos mostram, portanto, uma forte influéncia do tipo de ciclo a que o
material ¢ submetido, nas temperaturas de transformagdes de fases a ocorrer. Na tecnologia de
conformagao no estado semi-solido, portanto, ¢ de fundamental importancia a rota de
processamento, uma vez que transformagdes de fases, principalmente a fracao liquida presente na
pasta, dependem fortemente do ciclo térmico a que foi submetida. Por exemplo, para o
processamento da pasta tixotropica a partir do sélido os parametros de processo podem ser

bastante distintos dos utilizados para o processamento a partir de liquidos.

Liu (2004) ja observou e comprova a forte influéncia do tipo de ciclo de

aquecimento/resfriamento para o processo de conformagao no estado semi-solido.
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4.3 Resultados de simulacoes termodinamicas utilizando software T HERMOCALC®

Utilizando o software comercial de simulagdo termodinamica THERMOCALC®, foi

gerado diagrama de fases para a composi¢ao do ferro fundido estudado, sendo empregada, para a

simulacdo, com taxa de resfriamento 1°C/min. Os dados obtidos permitem a andlise das

temperaturas de transformacgdes relevantes para o processo de tixoconformagdo. A Figura 4.16

apresenta o diagrama geral de fases obtido.
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, C
1500 = Liquido (L) —
1400 — a+y+L —
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1300 L
, T4 =1159° B

1200
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Figura 4.16. Diagrama de fases do ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18 gerado
software de simulagdo termodinamica THERMOCALC® (taxa de resfriamento de 1°C/min).
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Pode-se observar que a reagdo eutética ocorre em liquidos contendo 3,42% C, teor inferior
ao previsto para ligas binarias Fe-C, onde a composicao eutética ¢ da ordem de 4,3%C. O elevado
teor de Si do ferro ASTM AS536 60-40-18 promove o deslocamento do ponto eutético para
menores teores de C, conforme comentado no Capitulo 2. A equagdo de Colpaert (1974), permite
estabelecer a composi¢ao eutética em funcao dos teores de Si e P da liga, que para o caso do ferro

fundido estudado resulta:
PE=4,3—(1/3) [%Si + % P]=4,3 — (1/3) [2,98 + 0,06] = 3,29%C

O diagrama gerado pela simulagdo apresenta resultado proximo ao previsto pela equagdo
simplificada de Colpaert; a discrepancia observada pode ser atribuida a influéncia de outros

elementos nao considerada neste ultimo calculo.

O diagrama apresenta duas importantes transformagdes de fases a aproximadamente 800 e a
1150°C, as quais sdo apresentadas de maneira mais detalhada nas Figuras 4.17 e 4.18

respectivamente.

Pode-se observar, na Figura 4.17, as temperaturas de transformagao eutetdide, sendo seu
inicio a 841°C e final a 804°C, no resfriamento. De maneira semelhante a observada nos
resultados de anélise térmica por ATD e CDE, a transformagao eutetdide ocorre em um intervalo

de temperaturas, no caso, da ordem de 40°C.

O detalhe do diagrama apresentado na Figura 4.18 mostra uma importante transformagao
envolvendo a formacao de liquido, no aquecimento, e a formagdo de eutético no resfriamento. A
transformagdo eutética ocorre em um intervalo de temperaturas da ordem de 7°C, com seu inicio
a 1159°C e término a 1152°C. No intervalo de transformagao coexistem as fases grafita primaria e

liquido gerando a fase eutética (austenita + grafita).

As temperaturas das duas importantes transformagdes de fases presentes no ferro fundido

ASTM A536 60-40-18, eutético e eutetdide, sao apresentadas na Tabela 4.14.
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Figura 4.17. Detalhe do diagrama de fases do ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18
gerado por software THERMOCALC®, relativo a transformagao eutetoide.
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Figura 4.18. Detalhe do diagrama de fases do ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18
gerado por software THERMOCALC®, relativo a transformagao eutética.
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Tabela 4.14. Valores das principais temperaturas de transformagao envolvidas na solidificacao do

ferro nodular ASTM A536 60-40-18, obtidas através do THERMOCALC®.

Temperatura (°C) Sim‘,ﬂfwﬁo
(condicdes de
resfriamento a
1°C/min)
Tsolidus 1152
Teutética 1159
Tliquidus 1263
Intervalo de Solidificagdo do Eutético (°C) 7
Intervalo de Solidificagdo Total (°C) 111

Pode-se observar que os valores obtidos diferem significativamente dos resultados obtidos
por analise térmica diferencial e calorimetria exploratoria diferencial, em testes de resfriamento,
mas sao compativeis com resultados obtidos por anélises térmicas em testes de aquecimento. O
intervalo de solidificacao do eutético e o intervalo de solidificacao total sao também distintos e
inferiores aos obtidos por andlises térmicas. Neste caso foi obtido um intervalo de transformacao

eutética da ordem de apenas 7°C.

Para auxilio na identificacdo das fases presentes a diferentes temperaturas, para o ferro
fundido estudado, foram também feitas simulagdes da variacdo, com a temperatura, da
capacidade calorifica aparente e da densidade: os graficos gerados sdo apresentados nas Figuras

4.19 e 4.20 respectivamente.

Na Figura 4.19 pode ser observado que, no resfriamento a partir de 1300°C até cerca de
1265°C nao hé variagdo da capacidade calorifica aparente no sistema, indicando, portanto,
auséncia de transformacgdo de fases nesta faixa de temperaturas; pode ser assumida a existéncia
somente da fase liquida. Com o prosseguimento do resfriamento, uma pequena variacao do valor
da capacidade calorifica aparente (relativa), da ordem de 0,5 /grama, ocorre na faixa de

temperaturas entre cerca de 1265°C ¢ 1160°C enquanto uma brusca e significativa variagdo da
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capacidade calorifica é observada na faixa de temperaturas dentre cerca de 1160°C e 1150°C
indicando massiva transformacdo de fase. Estes resultados sugerem a temperatura de 1265°C
como Tliquidus, a formag¢dao de grafita no liquido na faixa entre 1265°C e 1160°C (a liga
apresenta baixa fracdo relativa de grafita primaria, o que explica a pouca varia¢ao da capacidade
calorifica nesta faixa), e a formag¢ao da maior parte da fase solida, a fase eutética, no intervalo
entre 1160°C e 1150°C. Apds este evento, & menores temperaturas, a capacidade calorifica se
mantém praticamente constante. A temperatura de aproximadamente 1150°C pode, portanto ser

assumida como Tsdlidus.

Em estudos sobre a influéncia da temperatura em propriedades fisicas de agos de alta liga,
também utilizando simuladores termodinamicos, LeComte-Beckers et al (2004) também obtém
resultados sensiveis de varia¢do da capacidade calorifica aparente com a temperatura, observando
variagdo brusca desta propriedade com a formagdo da fase solida. O autor utiliza seus resultados
para analise das transformagdes de fases no material, com fins de determinacdo da sua

tixohabilidade.

Quanto a variagdo da densidade com a temperatura do ferro fundido analisado neste
trabalho, o grafico da Figura 4.20 apresenta claramente 3 regides distintas: no aquecimento, de
cerca de 1120°C a 1160°C, um pequeno acréscimo da densidade pode ser observada (regido 1),
seguida de uma regido onde a densidade sofre uma grande redugdo com a temperatura (regido 2, a
cerca de 1160°C) e finalmente, a maiores temperaturas, onde a densidade sofre pequena e

continua redu¢do com o aumento da temperatura (regiao 3).

Estas regides podem ser associadas aos campos de co-existéncia de austenita + grafita
(regido 1), onde o aumento da temperatura causa dissolucdo da grafita e aumento da fragdo
relativa de austenita, de maior densidade; fusdo da fase eutética, acarretando forte decréscimo da
densidade (regido 2); e campo de co-existéncia de liquido + grafita, onde, com o aumento da

temperatura hé dissolucao da grafita reduzindo a densidade do material (regido 3).

Novamente as mesmas tendéncias sdo observadas nos estudos de LeComte-Beckers et al

(2004) para acos de alta liga.
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Figura 4.19. Variacdo da capacidade calorifica aparente/g vs T, do ferro fundido ASTM A536 60-
40-18, segundo simulacio por software THERMOCALC® (resfriamento a taxa de 1°C/min).
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Figura 4.20. Variacdo da densidade vs T, do ferro fundido ASTM AS536 60-40-18, segundo
simulagdo por software THERMOCALC® (resfriamento a taxa de 1°C/min).
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4.4 Analise da tixohabilidade do ferro fundido ASTM A536 60-40-18

4.4.1 Temperaturas de transformacoes de fase e faixas de solidificacao

A Tabela 4.15 apresenta os resultados gerais obtidos com ensaios de analises térmicas via
ATD, CED e por simula¢do utilizando software THERMOCALC®, de temperaturas de
transformagdes de fases do ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18. Os resultados sao
mostrados graficamente, para melhor visualizagdo, nas Figuras 4.21 e 4.22, as quais apresentam,
respectivamente, os valores das temperaturas solidus, eutética e liquidus, e os intervalos de

transformagao eutética e de solidificagdo total obtidos em cada tipo de ensaio.

Quanto as temperaturas de transformacdes, através da Figura 4.21, observa-se que as
principais transformagdes variam entre valores maximos € minimos de cerca de 5% no caso da
Tsolidus, 4% no caso da Teutética, e cerca de 14% para a Tliquidus, dependendo das condicdes e
tipo de ensaio. De um modo geral pode-se observar que ensaios de aquecimento resultam em
maiores temperaturas de transformacdo do que ensaios de resfriamento; que a reducdo da taxa de

transferéncia de calor tende a aumentar as temperaturas de transformacao.

Estas variagdes podem ser significativas para processos de tixoconformacdo no caso do
material apresentar alta sensibilidade da variagdo da fragdo liquida com a temperatura, e dificultar
o controle do processo. Portanto, a determinagdo das temperaturas de trabalho deve levar em
conta as condicdes especificas do processamento (tipo de processo, se producdo da pasta a partir
de aquecimento ou resfriamento, taxa de transferéncia de calor), para a otimiza¢ao da

confiabilidade do teor de liquido requerido.

Além disso, levando em conta que gradientes térmicos no material em processamento, com
variagoes maiores do que as observadas nas temperaturas de transformagdo podem estar
presentes, tornando ainda mais dificil a previsao da distribui¢ao da fracao liquida no material, a
importancia da determina¢do de temperaturas de transformacdo em condigdes semelhantes as

empregadas no processamento, torna-se mais relevante.
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Tabela 4.15. Valores das principais temperaturas de transformagdes de fases do ferro fundifdo nodular ASTM A536 60-40-18, obtidas
por ATD, CED e THERMOCALC®.

T tura (°C Intervalo de Intervalo de
emperatura (°C) Tsolidus Teutética Tliquidus transformagao 1 ~
- solidificacao total
eutética
. . Aqueci | Resfria | Aqueci | Resfria | Aqueci | Resfria | Aqueci | Resfria | Aqueci | Resfria
Tipo de ensaio
mento mento mento mento mento mento mento mento mento mento
ATD
(10°C/min) 1158 1100 1178 1137 1375 1302 20 37 217 202
CED
(10°C/min) 1140 1117 1165 1138 | - | - 25 21 | e | -
CED
(5°C/min) 1140 1121 1160 1139 | —— | - 20 18 | |
THERMOCALC®
(1°C/min) | T 1152 | - 1159 | - 1263 | - 7 | - 111
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Figura 4.21. Valores das temperaturas solidus, eutética e liquidus do ferro nodular ASTM A536 60-40-18, obtidas por ATD, CED e

simulagdo através de software THERMOCALC®, em diferentes condi¢des de ensaio.
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Quanto aos intervalos de transformacdo eutética apresentados na Figura 4.22, pode-se
observar de modo geral valores reduzidos e dispersos, variando cerca de 80% entre o valor
maximo ¢ minimo obtido. No caso de simulagdo em condi¢des de equilibrio o intervalo de

transformagao eutética se apresenta bastante reduzido.

Uma estreita faixa de transformacgdo eutética representa séria dificuldade no controle da
fragdo liquida a ser formada no aquecimento para producdo de pastas tixotropicas de ligas com
composicao proxima do eutético, como € o caso do ferro nodular estudado, dada a elevada fragdo
relativa desta fase, que ao fundir, gera uma grande quantidade de liquido numa estreita faixa de

temperaturas. Se esta faixa for extremamente reduzida, a tixoconformagao se torna invidvel.
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Figura 4.22. Intervalos de temperaturas de transformagao eutética e de solidificagao total do ferro
nodular ASTM A536 60-40-18, obtidos por ATD, CED e simulacido através de software
THERMOCALC®, em diferentes condi¢des de ensaio.

107



Proposicao de diagrama de fases para o ferro nodular ASTM A536 60-40-18, a ser utilizado

para a tixoconformacao.

Os resultados obtidos permitem apresentar uma proposta de diagrama parcial de fases
especifico para o ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18 analisado, a ser utilizado para
determinagdo de pardmetros para a sua tixoconformagao. Esta proposta ¢ apresentada na Figura
4.23, onde sdo mostradas as principais temperaturas de transformagdo de fases relevantes ao

Processo.

Para as temperaturas solidus e eutética foram tomados os valores médios obtidos em
ensaios de calorimetria exploratoria diferencial, em ciclos de aquecimento com taxas de

transferéncia de calor de 10°C/min.

A escolha destes valores especificos se justifica em primeiro lugar pela maior sensibilidade
de ensaios de CED quando comparados com ensaios de ATD, sendo que os picos de
transformagao tendem a ser mais acentuados no primeiro tipo de ensaio. Também a ATD tende a
fornecer picos deslocados para maiores temperaturas, estes fatos sdo comentados por
Wendhausen (2005), que apresentam como ilustragdo uma comparagdo entre estes dois tipos de

ensaios, a qual ¢ apresentada na Figura 4.24.

Quanto ao tipo de ciclo (aquecimento) e taxa de transferéncia de calor 10°C/min, os
parametros escolhidos se justificam pela maior similaridade destas condi¢des com as condig¢des

reais do processo de tixoconformacdo via aquecimento de estruturas fundidas.

Para a temperatura liquidus do ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18 foi utilizado
o valor médio obtido nos ensaios de analise térmica diferencial em ciclos de aquecimento a uma
taxa de 10°C/min. Dos valores obtidos, o obtido nesta condi¢io foi considerado o mais proximo
da condigdo real de tixoconformacdo do que a condicdo utilizada na simulacdo termodinamica, ja

que nos ensaios de CED ndo atingiram a temperatura liquidus do material.
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Figura 4.23. Diagrama parcial de fases proposto para o ferro fundido nodular ASTM A536 60-
40-18. Diagrama valido para uma taxa de aquecimento de 10°C/min.
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Figura 4.24. Esquema ilustrativo da diferenca na defini¢do de picos de transformacdes em testes

de analise térmica diferencial (ATD) e calorimetria exploratéria geral (CED). (Wendhausen,

2005).
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4.4.2 Determinacio de Fr, vs T, dF/dT vs T e janelas de tixoconformacao

Na conformagdo de semi-solidos, a variacdo da fracao liquida presente no material e a sua
sensibilidade com a variacdo da temperatura sdo pardmetros fundamentais para o sucesso do
processo. No caso do ferro fundido analisado neste trabalho, hd, como ja observado, coexisténcia
das fases austenita, grafita e liquido entre as temperaturas 1140 e 1165°C. A presenca de liquido
a estas temperaturas inferiores a eutética possibilita a obtencdo de pastas tixotrdpicas em
condi¢des menos severas de aquecimento, o que € particularmente importante no caso de ligas
metalicas de alto ponto de fusdo. Além disso, como observado, a maior parte do liquido ¢
formada nesta faixa de transformacdo eutética devido a alta fragdo relativa desta fase, dada a

composi¢ao do ferro proxima a eutética.

Deve-se ainda considerar, para o caso do ferro fundido estudado, que uma menor
temperatura de obtengdo e conformagdo de pastas tixotrdpicas significa também melhores
condi¢des de preservagdo dos nddulos de grafita e, portanto, menor comprometimento das

propriedades finais do produto.

Considerando a faixa de trabalho para a produgdo de pastas tixotropicas a de coexisténcia
das fases austenita + liquido + grafita, ou eutético + liquido, foram utilizadas as areas sob as
inflexdes relativas a esta faixa de temperaturas nas curvas E x T obtidas nos ensaios de
aquecimento, para a constru¢do de graficos da variagdo da fracdo de liquido em fungdo da

temperatura.

Nas inflexdes consideradas, a Ti ou Tsolidus se inicia a transformacao da fase eutética em
liquido, a qual ¢ finalizada a Tf ou Teutética. Portanto, a Ti a fracdo liquida FL =0e Fee =1, €
a Tf toda a fase eutética se transformou em liquido, isto €, F = 1 e F¢, = 0. Deve-se lembrar, no
entanto, que Fr = 1 ndo significa a presenca de 100% de liquido no sistema, uma vez que esta
presente a fase grafita primaria ndo participante da transformacdo eutética. Para a composicao do
ferro fundido analisada, o teor em peso de grafita primdaria presente na temperatura eutética ¢ da
ordem de apenas 0,5% segundo estimado em seu digrama de fases e, portanto, pode ser assumido

que praticamente todo o liquido ¢ formado durante a transformacao eutética.
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Conhecidas as temperaturas de inicio e final de uma transformacdo de fase, ¢ possivel
calcular o progresso da transformagao, isto €, a fracdo relativa das fases presentes em funcao da
temperatura do sistema, através de uma relacdo de dreas sob a curva de transformagdo, como
indicado na Figura 4.25. A energia total associada a transformacao iniciada a Ti e terminada a
Tf ¢ dada pela area, entre estas temperaturas, sob a curva E x T obtida em ensaio de calorimetria

diferencial, e a fracdo de fase ja transformada a uma temperatura Tn, ¢ dada por :

An area parcial An (entre Ti e Tn) (equagao 4.1)

Frase2 = — :
AT area total AT (entre Ti e TY)

onde

Ffuse 2 = fragdo da nova fase ja formada a Tn
An = darea sob a curva entre Ti e Tn

AT = area total sob a curva entre Ti e Tf

Ti = temperatura de inicio da transformacao
Tf = temperatura de final da transformacao

Tn = uma temperatura particular entre Ti e Tf

Para o calculo das areas sob as curvas obtidas por calorimetria, estas foram inicialmente
delimitadas segundo critério adotado por Bhadeshia (2002) e Lecomte-Beckers et al (2006), que
utilizam como limitadores da area a propria curva, a linha basal e as linhas referentes as

temperaturas de inicio e final de transformagao, como ilustrado na Figura 4.25.

Tomando resultados obtidos em ensaios de aquecimento, por ser este em geral o tipo de
ciclo utilizado em processos de tixoconformacao de ligas de elevado ponto de fusdo (para estas
ligas a pasta tixotropica ¢ geralmente produzida a partir do material no estado so6lido, por fusdo
parcial controlada), foi analisado o progresso da fusdo da fase eutética no intervalo de
transformagdo eutética determinado para as condigdes de ensaio nas duas distintas taxas de

aquecimento.
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Figura 4.25. Ilustracdo do método utilizado para a determinagcdo da area sob a curva de
transformagao, para determinagdo da fracao de fase eutética fundida vs T (°C) x E (uV/mg).
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4.4.2.1 Ensaios de CED com taxa de aquecimento de 10°C/min

Para a geracdo da curva de variacdo de fracdo da fase eutética fundida, com a temperatura,
foram calculadas as relacdes entre area total e areas parciais relativas a 87 valores de
temperaturas entre os limites estabelecidos de 1140°C e 1168°C, tomadas de curvas obtidas em

um dos ensaios de aquecimento. O resultado ¢ apresentado na Figura 4.26.

Na mesma Figura sdo apontadas possiveis areas ou janelas de processamento para
tixoforjamento e tixofundi¢ao conforme padrdes indicados na literatura, representadas pelas areas

indicadas por Al e A2 sob a curva F vs T, respectivamente.
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0 M \ \ \ \ \ T T T

1140 1143 1146 1149 1152 1155 1158 1161 1164 1167

Fragdo de Fase Eutética Fundida
=
h
1

Temperatura (°C)

Figura 4.26. Variagdo da fracao de fase eutética transformada em liquido, com a temperatura, do
ferro fundido ASTM A536 60-40-18, segundo resultados de calorimetria diferencial por

aquecimento a 10°C/min. Sugestao de janelas para tixofundi¢ao (A2) e tixoforjamento (A1).

Resultados semelhantes sdo obtidos para ambos os ensaios efetuados nas mesmas

condig¢des, dada a repetibilidade das curvas e inflexdes, conforme analisado em item 4.2.2.3. 1.
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Pode-se observar que a variacao da quantidade de liquido gerada pela fusdo da fase eutética
nao ¢ linear com a temperatura: no inicio do processo, a temperaturas até da ordem de 1146°C e
no final do processo, a temperaturas superiores a 1163°C, a taxa de formacdo de liquido ¢
reduzida. Justamente na faixa de maior interesse para o processamento semi-solido, isto €, nas
janelas de processamento, a variagdo da fracdo de fase liquida formada a partir da fusdo do

eutético ¢ mais sensivel com a variagdo da temperatura.

Area ou janela de processamento ¢ a faixa compreendida entre a minima e a méxima fracao

liquida em que € possivel conduzir o processamento no estado semi-solido de forma adequada.

Para a utilizagdo de pastas em processos de conformacdo mecéanica como tixoforjamento,
tixoextrusdo ou mesmo tixoestampagem, menores fracdes liquidas podem ser empregadas, sendo
usualmente sugerido o campo entre F. = 0,1 a 0,4 e, portanto, temperaturas de tixoprocessamento
entre 1146 e 1153°C no caso do ferro fundido estudado. Por outro lado, o emprego de pastas em
processos de fundicao requer fragdes liquidas maiores, sendo usualmente sugeridas as fracoes de

0,3 a 0,6 e, portanto, no caso, temperaturas entre 1151 e 1157°C.

Janelas de tixofundi¢do com valores de Fi da ordem 0,3 a 0,6 sdo sugeridas por Lecomte-
Beckers et al (2004), ao estudar a tixohabilidade de acos; Behrens (2004) por seu lado sugere
janelas de tixoforjamento da ordem de 0,1 a 0,4 para o aco C60 (AISI 1060).

Para o ferro fundido estudado, janelas de tixoconformagdo para fragdes liquidas conforme
apontado na literatura levam a faixas de temperaturas bastante reduzidas (6-7°C), o que implica
na necessidade de alto controle do processo. Segundo Sauermann (2004), janelas de
processamento devem apresentar pelo menos 10°C de largura para tornar o processo operacional,
(seus dados se referem a ligas Al — Li). Assim, as janelas de tixoconformag¢do para o ferro

fundido estudado devem ser ampliadas de modo a tornar o processo mais vidvel.

Considerando um valor minimo de 10°C para uma janela de processamento, podem ser
sugeridas as faixas indicadas na Figura 4.26, limitadas, para o tixoforjamento, pelas fracdes
liquidas de 0,05 ¢ 0,4 (T = 1143 e 1153 °C, respectivamente) e para a tixofundicdo, pelas fracdes

liquidas de 0,2 e 0,6, presentes as temperaturas de 1149 e 1157°C, respectivamente. De fato,
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tixoestampagem de ligas de Al-Zn ¢ efetuada com sucesso para pastas contendo Fp = 0,05 (Pires,

2005).

A dificuldade prevista de conformagdo do ferro fundido ASTM A536 60-40-18 no estado
semi-solido implica na necessidade de estudos para o desenvolvimento de maneiras para o
aumento da janela de tixoconformagdo, tais como: aumento da taxa de aquecimento, que, como
analisado, tende a aumentar o intervalo de transformagdo, ou a modificacdo da composi¢cao da
liga. Neste aspecto, pode ser citado resultado obtido por Liu (2005), que mostra a expansdo da
janela de tixoconformacdo da liga de aluminio AA356 (Al-7Si-0,3Mg-xCu) de 3°C para 32°C

com aumento do teor de Cu de 1% para 10%.

Liang (2006), por exemplo, também obteve bons resultados adicionando 1% de Ca a liga
AZ911 (1%Ca), formando a liga AZ912 (2%Ca). Resultou que a tultima liga teve a sua
temperatura liquidus aumentada em 15°C, que pode ser explicado pelo fato de que ocorreu a
formacao do composto Al,Ca e este composto demandou uma maior temperatura para atingir a

sua fusdo completa.

Segundo Kazakov (2000), alguns parametros criticos devem ser observados quando se

analisa a curva da fragdo liquida em fungdo da temperatura, entre eles:

* A temperatura (Tos ) na qual a pasta tixotropica contém frag¢do liquida Fr = 0,5. Este
nimero representa a média entre 0,3 ¢ 0,6.

* A inclinacdo desta curva quando a fragao liquida ¢ 0,5: quanto menor a inclinacdo menor
sera a sensibilidade da varia¢do da fragdo liquida com a variagdo da temperatura, ou seja, menor
sera dFL /dT (Tos).

* A curva da fragdo liquida deve apresentar pouca inclinagdo para T inferiores proximas a

Ty s, para facilitar a cinética da esferoidizacao da fase primaria durante o aquecimento.

Portanto, a tixohabilidade de um material ndo depende somente do intervalo de

solidificacdo, mas também da sensibilidade da variagao da fracao liquida com a temperatura.

A Figura 4.27 apresenta a curva da variagdo da fragdo de fase eutética fundida/variagdo da

temperatura vs T, ou seja, a sensibilidade da fragdo de fase eutética fundida com relacdo a
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temperatura (dF;/dt) do ferro fundido analisado, obtida a partir de testes de aquecimento a taxa

de 10°C/min.

Pode-se observar que a curva apresenta valores reduzidos no inicio e final de transformacgao
e valores méximos no meio do intervalo de transformacdo. A partir da curva obtida pode-se
calcular a sensibilidade da variagdo da fracdo liquida com a variacdo da temperatura; por
exemplo, para o valor de Fy= 0,25 (valor no interior da janela de tixoforjamento sugerida), que
ocorre a temperatura de 1150°C, a sensibilidade da variacdo fracdo liquida (dF /dr) = 0,044°C™" .
Isto significa que, a 1150°C, um aumento de 1°C acarreta um aumento de 0,044 na fragao liquida

presente, que passara de 0,25 a 0, 25 + 0,044 = 0,294.

De maneira semelhante, a temperatura de 1154°C, por exemplo, a ser utilizada em um
processo de tixofundi¢cdo, o material apresenta Fr = 0,45 (valor no interior da janela sugerida para
este tipo de processo) e dFi/dr = 0,056°C™". Assim, a 1154°C, um aumento de 1°C acarreta um

aumento de 0,056 na fracdo liquida presente, que passara de 0,45 a 0,45 + 0,056 = 0,506.

0,07 -
0.06 [1154; 0,056]
0,05 - [1150; 0,044]
© 0,04
S 003
(0
= 0,02 -
0,01 -
0 I I I I I I I I I
1140 1143 1146 1149 1152 1155 1158 1161 1164 1167
Temperatura (°C)

Figura 4.27. Sensibilidade da variagdo da fracdo de fase eutética fundida (dF;/dT) com relacdo a
temperatura, do ferro fundido ASTM A536 60-40-18. Ensaio CED com aquecimento a uma taxa
de 10°C/min.
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Os pontos coordenados (1150°C; 0,044°C™") e (1154°C; 0,056°C") da Figura 4.26
representam os valores da temperatura de trabalho e da sensibilidade da variagdo da fragdo

liquida a esta temperatura, para o tixoforjamento e para a tixofundicdo, respectivamente.

Para efeito de comparacgao, podem ser citados resultados de LeComte-Beckers et al (2004)
para agos de alta liga comerciais e modificados, onde valores de dF;/dr , para F = 0,5 sdo da

ordem de 0,02 a 0,0097°C", dependendo da composi¢ao do ago.

Para ligas Al-Si-Cu a sensibilidade da variagdo da fracdo liquida com a temperatura pode
variar de maneira significativa com a sua composi¢do. Os valores de dFi/dr , para FL = 0,4
podem ser tao elevados como 0,133K’", na auséncia de Cu, e reduzidos a 0,007 na liga contendo
10% deste elemento, segundo resultados de Liu (2005) e de Tzimas (1999). Também Grimmig
(2006) observa aumento da tixohabilidade da liga AA356 por adi¢do de Cu, o qual resulta em
aumento do intervalo de solidificagdo e reducdo da sensibilidade da variacdo da fracdo liquida

com a temperatura.

Os valores de dF;/dr, para Fp = 0,25 ou 0,45 obtidos para o ferro fundido ASTM A536 60-
40-18 analisado indicam a necessidade de um cuidadoso controle do processo de
tixoconformacgao. Estudos devem ser efetuados no sentido de buscar o aumento da tixohabilidade

deste material, como j& comentado.
4.4.2.2 Ensaios de CED com taxa de aquecimento de 5°C/min

Para a geracdo da curva de variagdo de fragdo da fase eutética fundida, com a temperatura,
foram também utilizadas curvas resultantes de ensaios de calorimetria exploratoria diferencial
efetuados por aquecimento a uma taxa de 5°C/min, com o intuito de observar a influéncia da taxa
de aquecimento nos valores de dF /dr . Para a construcdo da curva foram calculadas as relagdes
entre area total e dareas parciais relativas a 63 valores de temperaturas entre os limites
estabelecidos de 1140°C e 1161°C, tomadas de um dos ensaios efetuados nas condi¢des

indicadas.

A Figura 4.28 apresenta o resultado da variagdo da fracdo de fase eutética fundida, em

funcdo da temperatura. Resultados similares sdo obtidos se utilizado o segundo ensaio de
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aquecimento, uma vez que os resultados de distintos ensaios nas mesmas condigdes apresentam

boa repetibilidade, conforme analisado anteriormente.

Sao indicadas, na mesma Figura, sugestdes de janelas de processamento para
tixoforjamento e tixofundicdo, representadas pelas areas Al e A2, respectivamente, definidas
considerando um intervalo minimo de 10°C. A area Al ¢ limitada por faixas de fracdes liquidas
entre 0,05 ¢ 0,55 e temperaturas entre 1143 e 1153°C, enquanto a area A2 é limitada por faixas de
fragoes liquidas entre 0,12 ¢ 0,8 e temperaturas entre 1146 ¢ 1156°C. As janelas se sobrepdem
fortemente dado o estreito intervalo de transformacdo eutética. Se consideradas as fracoes
liquidas usualmente utilizadas para o tixoforjamento (Fp = 0,1-0,4) a janela seria de apenas 6°C,
enquanto no caso de tixofundi¢do, onde fra¢des liquidas de 0,3 a 0,6 sdo usualmente utilizadas, a

janela seria ainda mais estreita, de apenas 4°C.

1 .
0,9 -
0,8 -
0,7 -
0,6 -
0,5 -
0,4 -
0,3 -
0,2 - Al
0,1 - el

OAM'

1140 1143 1146 1149 1152 1155 1158 116l

A2

Fracdo de Fase Eutética Fundida

Temperatura ( °C )

Figura 4.28. Variacdo da fragdo de fase eutética transformada em liquido, com a temperatura, do
ferro fundido ASTM AS536 60-40-18, segundo resultados de calorimetria diferencial por

aquecimento a 5°C/min. Sugestdo de janelas para tixofundi¢do (A2) e tixoforjamento (Al).
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Portanto, o aquecimento do material para a tixoconformagdo a uma taxa de 5°C/min, pode
trazer maiores dificuldades de controle do processo quando comparado com aquecimento a uma

taxa de 10°C/min, devido ao menor intervalo de transformacgao eutética no primeiro caso.

A Figura 4.29 apresenta a curva da variacdo da fracdo de fase eutética fundida com a
variagdo da temperatura, ou seja, a sensibilidade da variacdo da fracdo de fase eutética fundida
com relacao a temperatura (dFy/dr), quando a amostra foi submetida a uma taxa de aquecimento

de 5°C/min.
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Figura 4.29. Sensibilidade da variagdo da fracdo de fase eutética fundida (dF;/dT) com relacdo a
temperatura, do ferro fundido ASTM A536 60-40-18. Ensaio CED com aquecimento a uma taxa
de 5°C/min.

Tomando valores de fragdes liquidas no interior das janelas de tixoconformacgao sugeridas,
pode-se calcular a sua variacdo com a temperatura; assim, por exemplo, para Fi= 0,25 a ser
utilizada em um processo de tixoforjamento a 1148°C, (dF./dr) = 0,056 ou, para F = 0,45 a ser

utilizada em um processo de tixofundi¢do a 1151°C, (dF./dr) = 0,076.

Portanto, a 1148°C, um aumento de 1°C acarreta um aumento de 0,056 na fracdo liquida

presente, que passard de 0,25 a 0,25 + 0,056 = 0,30, enquanto a 1151°C, um aumento de 1°C
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acarreta um aumento de 0,076 na fracdo liquida presente, que passara de 0,45 a 0,45 + 0,076 =
0,53. Estes valores ndo sao distinguiveis dos valores encontrados para a sensibilidade da variagao
da fracdo liquida com a temperatura, no caso de utilizacdo de uma maior taxa de aquecimento do

material.
4.4.2.3 Simulacéo termodinamica através do THERMOCALC®

O grafico da Figura 4.30 apresenta variacdo da fracdo soOlida vs temperatura e os
constituintes presentes em suas respectivas faixas de temperaturas, da liga ASTM A536 60-40-18
gerada pelo sofrware THERMOCALC®. No grafico sio apresentadas duas curvas, uma tracejada
que se refere a condi¢des de equilibrio, e outra com linha cheia resultante de condicdes de

resfriamento de 1°C/min, considerada neste trabalho.

1280 | | l
1260 -
1240 - -
1220 - -
1200 L

1180 - -

Temperatura ( °C )

L ——— L

1140 - 'A_

1120 [ | | I
@ 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

Fragdo Solida

Figura 4.30. Curva da variacdo da fra¢do solida com a temperatura, do ferro fundido ASTM
A536 60-40-18, segundo simulagdo utilizando software THERMOCALC® (taxa de resfriamento
de 1°C/min).

Pode-se observar trés distintas regides: a regiao 3 (em vermelho) onde grandes variagdes

de temperaturas ndo implicam em alteragdo mensuravel da fracdo sdlida, e que pode ser atribuida

120



ao intervalo de solidificagdao primadria, com formacao da fase grafita em liquido; a regido 2 (em
verde) onde ocorre uma grande alteracdo da fracdo solida no reduzido intervalo entre 1159 e
1152°C, e que pode ser atribuida ao intervalo de transformagado eutética, e a regido 1 (em azul)

onde a fragdo solida ¢ praticamente constante com a temperatura.

A formacao de liquido se d4 de maneira maciga no intervalo de transformagdo eutética,
como ja observado nos outros tipos de ensaios e na simulacdo da variacdo da capacidade
calorifica e densidade do material com a temperatura (Figuras 4.27 ¢ 4.28). Em condi¢des de

equilibrio isto ¢ ainda mais evidente.

Os dados obtidos na simulagdo foram re-arranjados para a constru¢io da curva de fragdo
de fase eutética fundida vs temperatura, apresentada na Figura 4.31.

1,0
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Figura 4.31. Variacdo da fragdo de fase eutética transformada em liquido, com a temperatura, do
ferro fundido ASTM A536 60-40-18, segundo simulagdo por software THERMOCALC® (taxa
de resfriamento de 1°C/min). Sugestdo de janela para o tixoprocessamento (A).

O reduzido intervalo de transformacdo eutética obtido por simulacdo em condi¢des de

equilibrio ou proximas dela (apenas 7°C), torna a fragdo liquida extremamente sensivel com a
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variagdo da temperatura, limitando a janela de tixoconformacao para valores de Fi da ordem de
0,05 a no maximo 0,4. Acima deste valor a temperatura estd muito préxima da temperatura de

fusdo total da fase eutética e o controle da fragdo liquida se torna praticamente inviavel.

Mesmo na faixa de temperaturas considerada como janela de tixoconformag¢do (da ordem
de apenas 4°C), o controle da temperatura dificilmente pode ser praticavel, o que significa a
impossibilidade da conforma¢do do material no estado semi-sélido, se taxas de transferéncia de

calor tdo reduzidas sdo empregadas.

A elevada sensibilidade da variacdo da fracdo liquida com a temperatura nos casos
envolvendo reduzida taxa de resfriamento do material, pode ser avaliada pelos valores de dF/dT
obtidos para as temperaturas relativas as fracoes liquidas de 0,25 e 0,45, por exemplo: (1157°C;
0,10°C'1), ou (1158°C; 0,35°C'1), valores estes superiores aos obtidos para taxas de aquecimento

de 5 e 10°C/min.
4.4.2.4 Comparacao e analise geral dos resultados

Para comparacgdo geral dos resultados de F vs T, dF./dT vs T e janelas de tixoconformagao
e, portanto, andlise da tixohabilidade do ferro fundido ASTM A356 60-40-18, avaliada por

diferentes métodos, foi construida a Tabela 4.16.

Pode-se observar de um modo geral, que os valores de intervalo de transformacdo
eutética, janelas de tixoconformacdo e sensibilidade da variacdo da fracdo liquida com a
temperatura de trabalho s3o dependentes das condi¢des de transferéncia de calor no material
durante o processamento. Esta taxa interfere nas temperaturas de transformagdes de fases
requeridas para o processamento. Assim, a tixohabilidade do ferro fundido estudado ¢ reduzida
com a diminui¢do da taxa de transferéncia de calor; no caso de transformacdes de fases em
condi¢des de equilibrio, a tixohabilidade pode se tornar muito reduzida, impossibilitando
tixoprocessamento. Esta mesma relacdo de dependéncia da tixohabilidade com a taxa de
transferéncia de calor no material foi observada por Schonbhom (2006), ao estudar a liga
X210CrW12: o autor constata melhoria progressiva da tixoconformabilidade, variando as taxas

de aquecimento de 20, 100, 240 ¢ 500°C/min.
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Tabela 4.16. Parametros que definem a tixohabilidade do ferro fundido ASTM A536 60-40-18,

obtidos por técnicas de CED (ensaios de aquecimento com taxas de 10 e 5°C/min) e por

simulagio utilizando software THERMOCALC® (resfriamento a 1°C/min).

Parimetro CED CED THERMOCALC®
10°C/min 5°C/min 1°C/min

Ti de formagao de liquido (°C): FL=0 1140 1140 1152
Tf de formagao de liquido (°C): F =1 1168 1161 1159
Intervalo total: 0 <F. <1 (°C) 28 21 7
Ti para a tixoconformagao (°C), sugerida 1143 1143 1154,5
Tf para a tixoconformacao (°C), sugerida 1157 1156 1158
Janela de tixoprocessamento (°C), sugerida 14 13 3,5
F para tixoconformagao inicial — final 0,05-0,6 0,05-0,8 0,05-04
dFy/dT a Tos (°C,°C™) (1150; 0,044) | (1148;0,056) | (1157, 0,10)
dFy/ dT a Tous (°C,°C™") (1154; 0,056) | (1151;0,076) | (1158; 0,35)

Também Putgen et al (2007b) mostra sensiveis variagdes entre resultados obtidos por
simulacao utilizando o software THERMOCALC®, em condi¢des de solidificagio em equilibrio
e por andlise térmica diferencial (ATD), em testes de aquecimento a uma taxa de 10°C/min, do

ago X210CrwW12.

Seus resultados mostram que a Tsolidus é cerca de 20°C menor, enquanto que a Tliquidus
é cerca de 40°C maior quando comparados valores obtidos por ensaios de ATD e por simulagio.
Isto implica, portanto, que o intervalo de solidificagdo detectado por ATD ¢ aproximadamente
171°C, enquanto o obtido por simulagdo é 108°C, uma diferenga bastante significativa de 63°C.
Como conseqiliéncia, a sensibilidade da variagdo da fracdo liquida no interior da faixa de
solidificagdo ¢ reduzida e a tixoconformabilidade do material ¢ aumentada, no caso da maior taxa
de aquecimento utilizada. Na Figura 4.32 sdo apresentados, para clareza de comparagdo, as
curvas de fracdo da fase eutética fundida, com a temperatura, para o ferro fundido ASTM A536
60-40-18, obtidas pelos em ensaios de CED efetuados e por simulagdo com software

THERMOCALC® .
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Figura 4.32. Sobreposicao de curvas da fragdo de fase eutética fundida vs temperatura, do ferro
fundido nodular ASTM A536 60-40-18, obtidas em ensaios de CED e por simulagdo utilizando

THERMOCALC®

Através da Figura 4.32 ¢ facil de se observar que uma taxa de aquecimento de 10°C/min
para o ferro nodular ASTM A536 60-40-18, tende a propiciar uma melhor tixoconformabilidade
do que com uma taxa de aquecimento de 5°C/min e ainda muito melhor se comparado com uma
taxa de resfriamento proéximo ao equilibrio, como mostrado na curva (3). Isto se deve ao fato de
que a temperatura de final de fusio do eutético obtida através do THERMOCALC® ¢
praticamente igual a obtida nos ensaios de CED a 5°C/min, mas é em torno de 8°C inferior da
obtida nos ensaios de CED a 10°C/min; e as Tsdlidus nos ensaios a 5 ¢ 10°C/min sdo iguais,

entretanto, no THERMOCALC® ¢ 12°C superior, gerando um maior intervalo de solidificacio.

Também ¢ visivel que a sensibilidade da variacao da fragdo da fase eutética fundida
decresce com o acréscimo da taxa de aquecimento/resfriamento, isto refor¢ca novamente a
hipotese de que quanto maiores as taxas de aquecimento/resfriamento o material tende a ter a sua

tixohabilidade melhorada.
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4.5 Producao de pastas tixotropicas do ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18 por

fusao parcial controlada

Ap6s comprovacdo da tixohabilidade do ferro nodular ASTM AS536 60-40-18 foram
efetuados testes para a producdo de pastas, por tratamentos de fusdo parcial controlada, em
condicdes determinadas pelas janelas de tixoconformacdo sugeridas. Foram utilizadas as
temperaturas de 1140, 1153, 1157 ¢ 1161°C, correspondentes as fragdes liquidas de 0; 0,39; 0,62
e 0,83, respectivamente. A estrutura resultante foi analisada , com destaque para o efeito do

tratamento na fase grafita e matriz ferritica.
4.5.1 Efeito do tratamento térmico na quantidade, dimensées e morfologia da grafita
4.5.1.1 Efeito na quantidade de nédulos de grafita

A Figura 4.33 mostra a influéncia do tratamento térmico do ferro nodular nas temperaturas
de 1140, 1153, 1157 e 1161 ° C e um tempo de manutencio de 30 minutos nestas temperaturas,
sobre a quantidade dos nodulos da grafita. Para andlise comparativa, ¢ apresentada em (a),

microestrutura do ferro nodular no estado original ou como recebido (Sem ataque quimico).

Entendendo-se por ferro fundido nodular em seu estado original aquele obtido por fundicao

continua (bruto de fusdo) e posteriormente submetido a um recozimento duplo para ferritizagao.

Se observarmos a microestrutura do material no seu estado original (Figura 4.33a) e o
material tratado a 1140, 1153, 1157 e 1161° C (Figuras 4.33b-¢), nota-se que quanto maior a
temperatura de tratamento menor ¢ a quantidade de nodulos presentes, com exce¢do da amostra

tratada a 1157°C (Figura 4.33d) que parece ter menos nodulos que as demais.

Para uma melhor visualizagdo do efeito do tratamento térmico na presenca da grafita, foi
feita uma andlise quantitativa, com rigor estatistico. O rigor estatistico refere-se a uma
metodologia estatistica utilizada para se obter um numero ideal de regides a serem medidas, que
gerem resultados com um dado grau de confiabilidade e repetibilidade, e conseqiientemente,

possibilitando a elaboracdo de analises e conclusdes mais objetivas e assertivas.
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Figura 4.33. Microestrutura do Ferro Nodular ASTM A536 60-40-18 - a) Estado original.
Tratadas para obtengdo de pasta tixotropica a diferentes temperaturas, num tempo de tratamento
de 30 min: b) 1140 ° C; ¢)1153 ° C; d) 1157 ° C; e) 1161 ° C. Sem Ataque. Destaque para a
quantidade de nodulos de grafita.
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Entendendo-se por numero ideal, aquele que represente efetivamente toda a mostra, porque
¢ facil se observar que os nodulos de grafita ndo estdo uniformemente distribuidos na amostra,
contendo regides com baixa e outras com alta densidade de nodulos (nédulos / mm?). A Tabela

4.17 apresenta os resultados obtidos.

Tabela 4.17. Numero de nédulos / mm?® média, desvio padrio (S) e varidncia (S®) na

microestrutura do ferro nodular ASTM A536 60-40-18 em diversas condigoes.

Material —> Original 1140°C 1153°C 1157°Cc  |1161°C
N 11 13 14 19 18

Média 97 +/-1% 93 +/-1% 84 +/-1% 82+/-1% |78 +/-1%
S 7,20 7,41 7,16 7,22 7,40

S* 51,84 54,91 51,27 52,13 54,76
Nédulos / mm” 468 +/-1% 449 +/-1% 405 +/-1% 396 +/-1% |376 +/-1%
N = Numero de regides quantificadas sobre cada amostra

Pela Tabela 4.17, pode-se observar que quanto maior a temperatura de tratamento menor a
quantidade de nddulos por mm®. Nota-se que S” na amostra tratada a 1153°C é menor do que na
amostra no estado original, entretanto, o nimero de regides a serem quantificadas ocorreu de
forma inversa, ou seja, 14 contra 11. Este resultado ocorreu porque o niimero de regides a serem

. ,qe . 2 . . N ,qe N2
medidas ¢ diretamente proporcional a S° e inversamente proporcional a (Média)”.

O nimero de regides a serem medidas sobre cada amostra e conseqiientemente os
resultados obtidos sdo confidveis porque se aplicou a distribuicdo t de Student e a regra de
Chauvenet, amplamente utilizada por outros autores (Zaro, 2001 E Shimakura, 2002). Detallhes

dos célculos poderao ser visualizados na Tabela 1 do Anexo I

A Figura 4.34 mostra os resultados na forma de grafico.
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Figura 4.34. Efeito do tratamento térmico por fusdo parcial controlada (FPC) para a obtengao de
pastas tixotropicas do ferro nodular ASTM A536 60-40-18, na quantidade de nddulos de grafita.
Condig¢des de tratamento: 30 minutos a 1140, 1153, 1157 e 1161° C.

Através de célculos andlise estatistica mais refinada, ¢ possivel se verificar que ndo houve
variagdo estatistica quando se compara a quantidade de nddulos no estado original e a tratada a
1140°C, que pode ser explicado pelo fato de que as maiores transformagdes ocorrem em

temperaturas mais altas e no estado semi-solido (Morrogh, 1967).

Pelo grafico da Figura 4.34, observa-se claramente que quanto maior a temperatura de
tratamento menor ¢ a quantidade de nédulos / mm”. Kapranos (1998), observou isto quando
efetuou experimentos com ferro fundido nodular similar ao utilizado neste trabalho. Isto pode ser
explicado pelo fato de que durante o aquecimento do material até atingir a regido semi-solida, o
carbono da grafita ¢ transferido por difusdo para a ferrita, até esta atingir a sua solubilidade
maxima. Atingindo a regido semi-solida, o carbono da grafita do eutético se difunde através da
austenita que a circunda e em seguida transportado para o liquido e parte se dissolve no liquido,
ou seja, ocorre a desgrafitizacdo. Nesta faixa, com maior intensidade, devido a temperaturas mais
altas e a presenca do liquido, mais carbono da grafita ¢ transportado para o liquido através da

austenita que circunda a grafita durante o tempo de homogeneizacao e de permanéncia da liga na

128



temperatura de processamento. Conseqiientemente, muitos nddulos de grafita que detinham
diametros menores desapareceram, promovendo assim uma diminui¢do na quantidade. Morrogh

(1967) observou comportamento semelhante em seus experimentos.
4.5.1.2 Efeito nas dimensoes e morfologia dos nédulos de grafita

A Figura 4.35 apresenta as microestruturas das amostras do ferro nodular seu estado
original e tratadas a 1140, 1153, 1157 ¢ 1161 °C e um tempo de tratamento de 30 minutos, para a

observacdo das dimensdes e morfologia da grafita.

A microestrutura do ferro fundido nodular no seu estado original apresentada pela Figura
4.36(a), apresenta nodulos de grafita com dimensdes aproximadamente iguais, grau de
nodularidade proxima de 100% e homogeneamente distribuidos. Segundo Huges (1988) e Angelo
(2003) o grau de nodularidade, que decresce quando o ferro nodular é submetido a altas taxas de
resfriamento / solidificacdo, se refere a morfologia dos nédulos. As microestruturas com alto grau
de nodularidade s3o aquelas em que apresentam maior numero de nodulos com forma

aproximada de esferas (esferdides), ou seja, morfologias esferoidais.
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Figura 4.35. Ferro Nodular ASTM A536 60-40-18 - a) original. Tratadas para obtengdo de pasta
tixotropica a diferentes temperaturas, num tempo de tratamento de 30 min: b) 1140 °C; ¢)1153 °
C;d) 1157 °C; e) 1161 ° C. Sem Ataque. Destaque para a morfologia dos nodulos.
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Por exemplo, uma microestrutura que apresentar 99% de nodulos esferoidais terd grau de
nodularidade 99%, a que tiver 80% de seus nddulos com morfologia esferoidal, apresentard grau

de nodularidade 80% e assim sucessivamente (Figura 4.36).
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Figura 4.36. Microestruturas dos ferros ducteis com relagdo aos graus de nodularidade: (a) 99%
de nodularidade, (b) 80% de nodularidade, (c) 50% de nodularidade. Todos sem ataque 36X.
(Huges, 1998).

Os resultados sdo melhor visualizados quando se efetua uma andlise quantitativa com

relacdo ao tamanho dos nodulos da grafita. Na morfologia nao foi realizada analise quantitativa.
Os resultados das medicdes, suportados na estatistica sao mostrados na Tabela 4.18.

Tabela 4.18. Dimensdes dos nodulos, média, desvio padrio (S) e varidncia (S*) na microestrutura

do ferro nodular ASTM A536 60-40-18 em diversas condi¢oes

Original 1140°C 1153°C 1157°C 1161°C
N 5 7 9 10 19
Média (um) |22,6 +/- 5% 17,9 +/- 5% |16,5+/-5% |15,9+/-5% |13,7+/-5%
S 0,87 0,72 0,98 0,72 1,36
s 0,76 0,52 0,96 0,52 1,85
S = Desvio Padrao S* = Variancia
N = Numero de regides quantificadas sobre cada amostra
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Observando a microestrutura da mostra no seu estado original e comparando-a com as
amostras tratadas a 1140, 1153, 1157 e 1161° C (Figuras 4.35b-¢), nota-se que quanto maior a
temperatura de tratamento, de modo geral, menores as dimensdes dos nédulos e menor o grau de

nodularidade.

Pela Tabela 4.18, pode-se observar que quanto maior a temperatura de tratamento, menores
as dimensdes dos nodulos e comportamento similar pode ser observado com relagdo ao nlimero
de nédulos por mm?, ja explicado no item 4.5.1.1. E notavel também que o desvio padrio (S) ¢ a
varidncia (S%) possuem valores muito baixos. Isto porque, estas varidveis sdo funcdes da
diferenca entre a média das dimensdes dos globulos e as medidas individuais entre eles, que neste

caso sao baixas.

A Figura 4.37 mostra os resultados na forma de grafico. Observa-se que ocorre um
decréscimo no tamanho dos nodulos de grafita com o aumento da temperatura de tratamento
térmico. Observa-se, ainda, que a maior diferenca nas dimensdes ocorre entre as amostras no seu
estado original e a tratada a 1140°C; e em seguida, que a diferenca entre as dimensdes dos

nddulos entre as amostras tratadas a 1153 e 1157°C é a mais baixa de todas.

Efetuando-se uma analise estatistica mais apurada pode-se observar que as dimensdes
médias dos nddulos do ferro tratado a 1153 e 1157°C, sdo estatisticamente iguais. Esta anélise
pode ser mais explorada na Tabela 2 do Anexo I. Os dados sdo confidveis porque também foram

tratados com rigor estatistico, similar 4 quantidade de nédulos por mm? (Item 4.5.11),

Comparando as microestruturas do ferro nodular no seu estado original e o tratado a 1140,
1153, 1157 e 1161°C, pela Tabela 4.18 e Figura 4.37, observa-se que a grafita teve um
decréscimo razodvel quanto ao tamanho, similar ao caso da quantidade de grafita (Item 4.5.1.1).
Este fato ¢ explicado pelo fato de que durante o aquecimento e permanéncia do material no
tratamento térmico, ocorre fendmeno da difusdo no estado soélido e no semi-sdlido. Raghavan
(1986) e Angelo (2003) também observaram semelhante comportamento ao estudar os ferros

nodulares.
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Figura 4.37. Influéncia do tratamento térmico por FPC para a obtenc¢do de pastas tixotropicas do
ferro nodular ASTM A536 60-40-18, sobre as dimensdes dos nddulos de grafita. Condigdes de
tratamento: 30 minutos a 1140, 1153, 1157 e 1161° C.

Na faixa de aquecimento do eutético do ferro nodular ASTM A536 60-40-18, onde
coexistem o liquido, a austenita e a grafita, mais carbono da grafita ¢ transportado para o liquido
através da austenita que circunda a grafita. Durante o tempo de homogeneizacdo e de
permanéncia da liga na temperatura de processamento, os nodulos de grafita com didmetros
originais maiores tiveram seu tamanho reduzido. Morrogh (1967) fez as mesmas observagdes

quando analisou os ferros nodulares.

No processo normal de formagao do ferro fundido nodular, a solidificagdo primaria, aquela
em que ocorre com a presenga de liquido e grafita, acontece a uma taxa de solidificagdo R muito
baixa. Supdes-se que nesta etapa se inicie a gera¢do de sulfetos complexos que servirdo como
nucleos para a formagao de 6xidos complexos. Estes 6xidos promovem a produgdo de esferulitos
de grafita (nucleos grafiticos) e durante a solidificacdo eutética, onde esta presente a pasta semi-

solida (liquido + austenita + grafita), estes nucleos sao envelopados pela austenita (Figura 4.38).

Prosseguindo a solidificacao (Figura 4.39), estes nucleos continuam a absorver o carbono
do liquido por difusdo através da austenita, e finalmente, mesmo no estado so6lido, os nucleos de
grafita continuam a receber carbono da austenita, por difusdo no estado solido, e posteriormente

da ferrita (Stefanescu (1998b) e Morrogh (1967)).
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Figura 4.38. Microestrutura do ferro fundido nodular resfriada rapidamente a partir do estado
semi-solido, nos estagios iniciais da solidificagdo do eutético esferulitico, mostrando os nodulos
da grafita circundados por envelopes de austenita (Morrogh, 1967).

Grafita Austenita Liquido
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Figura 4.39. Esquema do processo de solidificagcdo do eutético esferulitico: (a) e (b) — Estado semi-s6lido;
(c) Estado sélido (Morrogh, 1967).

A microestrutura da liga tratada termicamente para a obtencao de pastas tixotropicas, que €
o caso deste trabalho, é proveniente de um resfriamento rapido a partir do semi-solido, ou seja,

ela foi submetida a uma alta taxa de solidificacao / resfriamento R.

Com sustentagdo nas afirmagdes acima, pode-se supor que na temperatura de tratamento,
um pouco antes do resfriamento, os nddulos da grafita apresentavam um alto grau de
nodularidade. A alta taxa de solidificagdo / resfriamento a que a liga foi submetida a partir do

estado semi-solido, pode ter afetado o grau de nodularidade inicial.
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Segundo Stefanescu (1998) e Angelo (2003), para determinadas taxas de solidificagdo /
resfriamento (R), o ferro fundido nodular pode apresentar uma determinada quantidade de grafita
semelhante a existente no ferro fundido vermicular (compactado), dificultando, assim a formacao

de grafita esferoidal desejada.

Na pratica deve-se atingir uma nodularidade de mais de 90%, ou seja, mais de 90% da
grafita presente na microestrutura, deve ter uma forma aproximadamente esferoidal, porque todas
as propriedades relacionadas com a resisténcia e a ductilidade poderdo diminuir com o

decréscimo do grau de nodularidade.

Por exemplo, a resisténcia a tragdo e a tensdo de escoamento decrescem de 920 e 570 MPa
para 580 e 430 MPa, quando as nodularidades caem de 100% para 40%, respectivamente (Huges,
1998; Angelo, 2003).

A Figura 4.40, mostra a maior facilidade da formacao das lamelas de grafita nos ferros
fundidos cinzentos, porque a lamela em formagdo estd sempre em contato com o liquido, em
contraste com o que ocorre com a formagdo da grafita esferoidal em ferros fundidos nodulares,
em que o nodulo em formacdo estd em contato com o sélido e ndo com o liquido, dificultando
desta forma a formagdo dos mesmos. Estes processos de transferéncia de carbono sdo controlados
pela difusdo e conseqiientemente se torna muito mais facil a difusdo do carbono através do

liquido do que no sélido.

(a) (b)

Figura 4.40. Crescimento da grafita: (a) eutética em flocos, (b) unidade eutética esferulitica. (Morrogh,

1967)
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4.5.2 Efeito do tratamento térmico na microestrutura da matriz ferritica
4.5.2.1 Resultados gerais

As Figuras 4.41(b-e) mostram as microestruturas obtidas por microscopia 6tica, do ferro
nodular ASTM AS536 60-40-18 tratado nas temperaturas de 1140, 1153, 1157 e 1161°C,
respectivamente, num tempo de permanéncia de 30 minutos nestas temperaturas e posteriormente
temperadas em agua fria. A Figura 4.41(a) apresenta a microestrutura no seu estado original. A
amostra tratada a 1140°C demonstra uma importante transformagdo microestrutural se comparada

com a sua microestrutura no seu estado original.

Pela Figura 4.41 (a) € possivel se visualizar que a amostra no seu estado original apresenta
claramente uma matriz puramente ferritica com grdos poligonais irregulares, tamanhos nao
homogéneos e contornos bem definidos, combinada com noédulos de grafita com dimensdes
variadas e aproximadamente esferoidais, instalados principalmente nos contornos dos graos

ferriticos.

A amostra tratada a 1140°C, apresentada na Figura 4.41(b) parece apresentar uma
microestrutura composta de pelo menos trés fases: martensita, representada pelas regides cinzas
em forma de agulhas; austenita, identificada pelas areas mais claras também em forma de

agulhas, e a grafita nodular, representada razoavelmente pelos pontos ou manchas pretas.

Ainda com relagdo a amostra tratada a 1140°C, parece ndo ter havido formagdo de uma fase
secundaria complexa, que poderia ser oriunda do liquido existente naquela temperatura. Parece
apresentar um so6lido com microestrutura composta de globulos aproximadamente esféricos, com
dimensdes ndo homogéneas, bem maiores que os graos originais € com contornos bastante

difusos.

As amostras tratadas a 1153, 1157 e 1161°C, apresentadas nas Figuras 4.41(c-e),
respectivamente, apresentam uma microestrutura similar ao da tratada a 1140°C, entretanto, alem
das trés fases acima citadas, surge o que parece ser uma fase secundaria complexa contornando
os globulos aproximadamente esferoidais da fase primaria; sendo que a fase secundaria complexa

pode ser proveniente do liquido que estava presente nas temperaturas de tratamento.
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Figura 4.41. Microestruturas do ferro nodular ASTM AS536 no estado original (a). Tratada
termicamente durante 30 minutos: temperatura de 1140°C (b); temperatura de 1153 °C (c);
temperatura de 1157 °C (d); temperatura de 1161 °C (e). Ataque NITAL 3%.
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Com relacao a martensita mencionada na analise anterior, em primeiro lugar, pode-se supor
que esta tenha se originada da austenita presente na temperatura de tratamento; e que devido ao
seu rapido resfriamento, ndo teve tempo de difundir seu carbono e se transformar na ferrita
original; mas simplesmente, a austenita, através da distor¢do sofrida durante o resfriamento
rapido em agua fria, transformou-se polimorficamente de estrutura ctbica de face centrada (CFC)

para tetragonal de corpo centrado (TCC), que ¢ a martensita (Kalpakjian, 2001).

E preciso salientar que a austenita presente na temperatura de tratamento é proveniente de
um processo difusional durante o aquecimento, que transformou a ferrita, estrutura ctbica de
corpo centrado (CCC) para austenita, estrutura CFC; e, finalmente, destaca-se que a estrutura
austenitica encontrada na microestrutura temperada ¢ uma austenita que ndo se transformou

durante o resfriamento, ou seja, € uma austenita retida (Kurz, 1998).

Através de uma visdo geral sobre as amostras, pode-se supor que quanto maior a
temperatura de tratamento maior a fracdo liquida presente; e isto pode ser explicado pelo fato de
que em temperaturas mais altas a difusdo de &tomos de carbono e ferro da fase primaria (solido) ¢
estimulada, e conseqilientemente, os trinta minutos de permanéncia nestas temperaturas, proverao

uma diminuicdo deste s6lido em detrimento ao aumento do liquido.

Reforgando a andlise relativa a formacgdo dos globulos sdlidos formados no interior do
liquido; nas temperaturas de 1153 e 1157°C podem ter se formado através de mecanismos de
difusdo no estado sélido ou semi-sélido, também chamados de mecanismos de coalescéncia, ja
que as fra¢des liquidas sdo visivelmente mais baixas, principalmente na temperatura de 1153 °C;
e o crescimento dos globulos a 1161°C por mecanismos de crescimento e esferoidizagdo do tipo

Ostwald ripening, que sdo os dominantes em situagdes de elevada fracdo liquida (Robert, 1993).
4.5.2.2 Identificacao das fases presentes
I Difracao de Raios -X

Com o auxilio de um difratdmetro de radiagao convencional com alvo de cobre (CuKa =
1,54187A) e difragdo monocromatica de raios-x, localizado nas instala¢des do Instituto de Fisica

da Unicamp e cedido gentilmente para a execucdo dos experimentos deste trabalho, tornou-se
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possivel identificar mais precisamente as fases presentes nas amostras do ferro fundido nodular
ASTM A536 60-40-18 no seu estado original e nas tratadas em diferentes temperaturas durante
um tempo de 30 minutos e posteriormente temperadas em agua fria, prevendo também as fases

presentes no estado semi-sélido.

As varreduras das amostras na busca de picos para a construgdo das curvas difratométricas
foram executadas variando o angulo 20° < 20>120°para a mostra original; 20° <
20 > 90° para a tratada a 1157 °C; e 30° < 20 > 90° para as amostras tratadas nas temperaturas
de 1140, 1153 ¢ 1161°C. A Tabela 1 do Anexo II, apresenta os dngulos 20 padrdo extraidos do

banco de dados JCPDS e os obtidos nos experimentos desta tese.

A Figura 4.42 mostra a microestrutura (microscopia otica) da amostra do material no seu

estado original acompanhada do seu respectivo difratograma.

Observando a curva difratométrica da Figura 4.42(b), que apresenta os espectros da amostra
original, ¢ visivel a presenga de somente duas fases, a grafita (G) com um pico de
aproximadamente 250 cps num Aangulo difratométrico (20) em torno de 26° e ferrita (F)
registrando a sua maior presen¢a numa contagem aproximada de 3270 cps num angulo em torno

de 45°. As fases presentes podem ser visualizadas nos destaques da Figura 4.42(a).

As fases presentes na amostra tratada a 1140°C podem ser nitidamente visualizadas no
difratograma da Figura 4.43(b), sendo possivel constatar a presenca de 2 fases, a martensita M2
(composto Fel,92C0,08, com parametros de rede a = 2,856A ec = 2,96A) formada conforme
comentado anteriormente, que mostra a sua predominancia num angulo de difracdo de

aproximadamente 45° ¢ 2130 cps.

A outra fase presente indicada ¢ a austenita retida, mostrando sua maior intensidade de
aproximadamente 1750 cps num angulo em torno de 43°. Além das duas fases mencionadas,
através da Figura 4.42(a), ¢ possivel se visualizar uma terceira fase presente na amostra tratada a
1140°C, a grafita. Com este resultado, pode-se afirmar que nesta temperatura o material se

encontra provavelmente ainda no estado solido.
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Figura 4.42. Ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18 no estado original: (a) microestrutura

(microscopia 6tica), ataque Nital 3%; (b) curva difratométrica.

A Figura 4.44(b) apresenta a curva difratométrica da amostra do material tratado a 1153°C.

Através desta curva podem ser visualizadas 3 fases distintas.
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Figura 4.43. Ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18 tratado a 1140°C: (a) microestrutura
(microscopia 6tica), ataque Nital 3%; (b) curva difratométrica.

A primeira fase que parece predominar ¢ a martensita M1 (composto Fel,86CO0,14,
pardmetros de rede @ = 2,846A e ¢ = 3,053 A) que ocorreu num angulo difratométrico de
aproximadamente 45°, aparentemente o mesmo ocorrido com a presenga da martensita M2,
formada conforme ja explicado anteriormente. A martensita M1 possui um possui um parametro
de rede @ menor e um pardmetro ¢ maior do a martensita M2, isto pode ser explicado pelo fato de
que a M1 deveria ter mais carbono do que a M2 quando a sua austenita estava presente no estado
semi-solido (Angelo, 2003). A segunda fase presente é a austenita retida, com as mesmas

cararacteristicas e célula unitdria daquela encontrada na amostra tratada a 1140°C e sua maior
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intensidade de aproximadamente 1000 cps ocorreu num angulo em torno de 43°. Ainda na mesma
amostra pode ser observada a presenga de varios picos de menor intensidade nas proximidades
dos angulos difratométricos de 37, 47 e 55°, que indica a presenga de uma terceira fase, a fase
secundaria complexa (FSC) circundando os globulos sélidos, podendo ser originada a partir de

um certa quantidade de liquido que estaria presente na temperatura de tratamento.
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1500-
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Figura 4.44. Ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18 tratado a 1153°C: (a) microestrutura
(microscopia 6tica), ataque Nital 3%; (b) curva difratométrica.

Além das duas fases mencionadas, através da Figura 4.44(a), ¢ possivel se visualizar a

quarta fase, a grafita, que se encontra dispersa na fase primdria.
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A curva difratométrica da microestrutura do material tratado a 1157°C é apresentada na

Figura 4.45(b). Através desta curva pode-se aparentemente visualizar 4 fases distintas.

R (4
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. A1) 1157°C
- M1(110)
>
< 1000
(b) E G
2 5004 | A200) AQR20) ML)
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Figura 4.45. Ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18 tratado a 1157°C: (a) microestrutura

(microscopia 6tica), ataque Nital 3%; (b) curva difratométrica.

As duas fases que apresentam maior representatividade sdo a austenita e a martensita M1
com picos de aproximadamente 1500 e 1250 cps, respectivamente; estas duas fases apresentam
constituigdes similares e ocorrem nos mesmos angulos da amostra tratada a 1153°C. As outras
duas possiveis fases presentes, que podem ser a grafita e a fase secundaria complexa possuem
todas as caracteristicas da amostra tratada a 1153°C, com excecdo de que a tratada a 1157°C,

parece apresentar picos mais altos e em maior quantidade quando relacionados com a fase
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secundaria complexa e um pico mais baixo relativo a grafita. Todas as fases podem ser
visualizadas através da Figura 4.45(a). A fase secundaria complexa mencionada sugere, como no
caso anterior, de que esta represente o liquido presente na temperatura de 1157°C e €

visivelmente superior ao apresentado na amostra tratada a 1153°C.

A curva difratométrica da microestrutura do material tratado a 1161°C é apresentada na

Figura 4.46(b). Através desta curva pode-se aparentemente visualizar 3 fases distintas.
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Figura 4.46. Ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18 tratado a 1161°C: (a) microestrutura

(microscopia 6tica), ataque Nital 3%; (b) curva difratométrica.

Similarmente a amostra tratada a 1157°C, a amostra tratada a 1161°C apresenta a martensita
M1 e a austenita nos mesmos angulos difratométricos, com a diferenga de que as contagens

destas duas fases tiveram uma consideravel diminui¢do em detrimento do aumento da fase
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secundario, ou seja, os valores das contagens foram aproximadamente 750 e 500 cps para os dois
principais picos da austenita, 1100 cps para a martensita e varios picos com contagens de
aproximadamente 100 cps cada. Por se tratar da mais alta temperatura de tratamento, pode-se

sugerir que houve uma formagdo de uma grande quantidade de liquido na temperatura de 1161°C.

Através da Figura 4.46(a) podem ser visualizadas 4 fases, entre elas a grafita.

Torna-se necessario lembrar porque a grafita ndo aparece nos difratogramas das
microestruturas tratadas a 1140, 1153 e 1161 ° C, porque a varredura destas amostras nio se

estendeu até atingir o angulo de difracao da grafita.

Para se fazer uma estimativa aproximada da quantidade de cada uma das fases M1, M2, A,
F ¢ G em cada uma das temperaturas foram tabelados todos os valores das contagens de todos os
picos relativos de cada fase e plotados num grafico. Os resultados sdo indicados na Figura 4.47 e

resultados mais precisos poderao ser encontrados na Tabela 2 do Anexo II.

~
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Figura 4.47. Principais fases presentes e percentual relativo na amostra original e nas amostras
tratadas a 1140, 1153, 1157 e 1161°C.
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Através do grafico da Figura 4.47 ¢ possivel se visualizar as fases presentes na amostra
original e nas amostras tratadas a 1140, 1153, 1157 ¢ 1161°C do ferro nodular ASTM A536 60-
40-18 e os valores totais das contagens de cada fase, ndo significando valores em percentuais de

peso ou volume, ¢ apenas uma estimativa superficial das quantidades presentes.

Apesar da grafita ndo ter sido apresentada nos espectros relativos as amostras tratadas a
1140, 1153 e 1161°C, por motivo ja anteriormente explicado, como ja estd comprovada a
presenga dela em todas as amostras analisadas, a grafita é apresentada no grafico da Figura 4.47

através de um valor simbdlico de +/-240 cps.

E possivel observar que a austenita apresenta (em cps) aproximadamente 1/3 de toda a
microestrutura das amostras tratadas nas temperaturas de 1140, 1153, 1157 e 1161°C ¢
praticamente a metade na amostra tratada a 1140°C. A amostra original ndo contem austenita,

mas em compensagao possui mais de 95% de ferrita.

E notivel ainda que a amostra tratada a 1140°C contém aproximadamente 50% de
martensita M2, enquanto que a amostra tratada a 1153°C possui quase a metade de sua estrutura

formada por martensita M1. Este evento ja foi comentado em paragrafos anteriores.

A amostra tratada a 1161°C contem aproximadamente 50% de sua estrutura formada por

austenita e martensita M1, dividida em proporcoes iguais.

Com relagdo ao percentual de fase secundaria complexa, verifica-se que esta fase nao esta
presente nem na mostra original nem na tratada a 1140°C, isto prova praticamente que a Gltima

nao formou nenhum liquido durante o tratamento térmico.

Esta afirmacdo foi confirmada nos ensaios de andlise térmica, porque a Tsdlidus
determinada foi de 1140°C, com isso, no minimo fica provado que Tsdlidus ndo pode ser menor

que 1140°C.

Se estes percentuais forem considerados como sendo referentes aos percentuais de liquido
presente nas temperaturas, pode-se afirmar que quanto maior a temperatura de tratamento,

maiores serdo as fracdes liquidas.
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Na Tabela 3 do Anexo II e Figura 4.48 sdo indicados os valores dos angulos de difragao,
intensidades para o ferro nodular extraidos dos experimentos de difragdo em amostras

tixofundidas em diferentes temperaturas da fase secundéria complexa.

é ™
FSC = Fase secundaria Complexa Tolerancia = +/- 1%
€ 1161 2408
2]
5 1157 1953
2]
é 1153 1173
S 1140 0

Original |0

0 500 1000 1500 2000 2500 3000

Intensidade (cps)
e _J

Figura 4.48. Crescimento da fase secundaria complexa com o aumento da temperatura de
tratamento do ferro nodular ASTM A536 60-40-18.

Através da Figura 4.48 ¢ possivel se visualizar que na amostra original e na tratada a
1140°C ndo houve formagio de FSC, ou seja, este saio pode ter confirmado que, por exemplo, a
amostra tratada a 1140°C ndo contém liquido quando no estado semi-solido. Este evento foi

comprovado através da andlise da tixohabilidade, no Item 4.4.2.4.

Pode-se também destacar, apenas como estimativa de que quanto maior a temperatura de
tratamento maior a quantidade de fase secundéaria complexa, ou seja, maior a fracdo liquida, o

que também ficou comprovado nas analises anteriores do Item 4.4.2.4.

II Micro-analises via MEV

Para melhor caracterizar as fases presentes ¢ as microestruturas das amostras tratadas em
varias temperaturas e posteriormente resfriadas rapidamente em agua fria, foi determinada a

composicdo quimica localizada destas fases, ou seja, foi efetuada uma micro-andlise pontual,
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utilizando o microscopio eletronico de varredura (MEV) Jeol, operando com uma tensdao de 20
KV, localizado nas dependéncias do Laboratério de Materiais da Faculdade de Engenharia
Mecanica da Unicamp, conectado ao micro-analisador Electron Probe Microanalyzer de espectro

de energia dispersiva (EDS).

O objetivo dos testes com raios-x foi identificar as principais fases presentes em cada uma
das condicdes ensaiadas, enquanto que, os ensaios de EDS com o MEV ¢ identificar
quantitativamente a concentragdo dos principais elementos quimicos destas fases; e, determinar
possiveis segregacdes nas fases, podendo criar heterogeneidades composicionais indesejaveis na

estrutura.

A Figura 4.49 apresenta a micrografia obtida via MEV, da amostra tratada a 1140°C,
indicando os pontos ensaiados na micro-analise, enquanto que, a Tabela 1 do Anexo III, indica a
contagem liquida, a composi¢do quimica (% atdmico) dos pontos representativos das fases desta

amostra.

Pela Figura 4.49 ¢ possivel se visualizar pelo menos trés fases presentes ja identificadas nos
ensaios com difracdo de raios-x e microscopia oOtica: uma delas ¢ a grafita, representada pelas
manchas pretas com morfologia aproximadamente circular, localizada principalmente a esquerda
e a direita da Figura; a outra é a martensita M2(Fel,92C0,08), em forma de agulhas ou placas
alongadas com coloragdo relativamente escura, representada pelos pontos 1 e 2 e situada entre as

placas de austenita retida A(Fel,9CO0,1).
Exibindo uma coloragdo clara estd a terceira fase, representada pelos pontos 3 e 4 (austenita
retida). Enfatiza-se que os percentuais de elementos quimicos presentes nas amostras sao

calculados sobre pontos especificos de cada fase.

A Figura 4.50 apresenta o percentual dos elementos (% atdmico) que apresentaram maior

valor, presentes na martensita e na austenita retida da amostra tratada a 1140°C.
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A — Aunstenita

Figura 4.49. Micrografia da amostra do ferro nodular ASTM A536 60-40-18 tratada a 1140°C ¢

posteriormente temperada em dgua fria. Ataque Nital 3%. Foto capturada no MEV.

Elementos quimicos na

B Martensita M2 B Austenita A

Figura 4.50. Concentragdo atdomica em percentual dos elementos quimicos oxigénio, magnésio e

silicio nas fases martensita M2 e austenita A, na amostra tratada a 1140°C.
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Através da Figura 4.50 pode-se observar uma boa distribuicdo do Si na martensita e
austenita, ou seja, em média 5,3% e da mesma forma o Mg, em torno de 0,12%. Somente a
martensita contém 8%, enquanto na austenita ndo tem nada, isto pode ser explicado pelo fato de
que a martensita aprisionou este oxigénio durante a transformagao apds resfriamento em agua da

austenita presente a altas temperaturas.

Pela micrografia apresentada na Figura 4.51 podem ser visualizados os pontos micro-
analisados da amostra tratada a 1153 °C obtidas via MEV.
1153°C

14364 _j 55206

Figura 4.51. Micrografia da amostra tratada a 1153 ° C e posteriormente temperada em agua fria,

indicando os pontos da micro-analise. Ataque Nital 3%. Foto capturada no MEV

Notadamente os espectros relativos ao carbono foram criados, mostrando a imponéncia do
carbono sobre os outros elementos, isto porque nesta microestrutura também esta presente a
grafita e o resultado mostrou que o nddulo da grafita no ponto 1, foi parcialmente dissolvido na

matriz martensitica / austenitica, tendo parte do seu carbono liberado para as regides vizinhas,
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que mostram serem predominantemente martensitica (parte mais escura), enquanto que o noédulo

no ponto 2 esta somente um pouco dissolvido apresentando altas contagens e, portanto mais puro.

Para apresentar as fases martensita M1 e a austenita A, foi gerado o grafico da Figura 4.52.

Elementos quimicos na

B Martensita M1 H Austenita A

Figura 4.52. Concentragdo atdomica em percentual dos elementos quimicos oxigénio, magnésio e

silicio nas fases martensita M1 e austenita A, na amostra tratada a 1153°C.

Similarmente & amostra tratada a 1140 °C, € possivel se visualizar pela Figura 4.52, que os
elementos quimicos detectados pelo MEV na microestrutura foram o Oxigénio (O), Magnésio

(Mg), Silicio (Si).

A presenca dos elementos quimicos O, Mg e Si na martensita e na austenita, pode ser
justificada por que a grafita nodular em seu estado original pode conter em seu nucleo um
relativo percentual de O, Mg, Si, entre outros e mais alguns sulfetos e 6xidos que agem como

nucleos heterogéneos para a formacdo da grafita durante a solidificacdo, tanto no estado semi-
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solido como no estado solido; esta grafita durante a permanéncia na temperatura de tratamento,

libera por difusdo para a austenita elementos isolados ou até mesmo em forma de compostos.

Pela Figura 4.52, observa-se na amostra tratada a 1153 °C a presenca de uma concentragao
atomica (%) de oxigénio e magnésio, superiores na martensita, 12,5 e 0,35% contra 7,2 ¢ 0,19%
na austenita; isto pode ser explicado similarmente & amostra tratada a 1140 °C, anteriormente
descrita; adicionalmente, pode-se afirmar que presenca do oxigénio na austenita na amostra
tratada a 1153 °C ocorreu, por um lado, porque a austenita ja continha oxigénio antes de ser
resfriada e por outro lado porque o oxigénio apareceu em decorréncia da possivel formagao de
porosidades, que ¢ mais provavel. Ainda, através da Figura 4.52, observa-se que a concentragao

atomica (%) de silicio, pode ser considerada estatisticamente igual na martensita e na austenita.

A Figura 4.53, apresenta a micrografia obtidas via MEV, da amostra tratada a 1157 °C,

onde podem ser visualizados os pontos ensaiados na micro-analise.

10797 _j 64622

1157°C

Figura 4.53. Micrografia da amostra tratada a 1157°C e posteriormente temperada em agua fria,
indicando os pontos da micro-andlise. Ataque Nital 3%. Foto capturada no MEV. Aumento
2000X.

152



Através da Figura 4.53, ou seja, a amostra tratada a 1157 °C ¢ possivel se visualizar trés
fases presentes ja identificadas nos ensaios com raios-x: uma delas ¢ a martensita Ml
(Fel,86C0,14), em forma de agulhas ou placas alongadas com coloracdo relativamente escura,
indicada pelos pontos 1 e 4 e situada ao lado da austenitica A (Fel,9CO0,1), a qual exibe uma
coloragdo mais clara, ¢ a segunda fase, representada pelos pontos 2 ¢ 5, denominada austenita
retida; e a terceira fase ¢ a denominada fase secundaria complexa (FSC), representada pelo ponto

3, circundando a fase primaria.

A presenca dos elementos quimicos O,, Mg e Si, indicados na Figura 4.54, na martensita e
do Mg e Si na austenita, relativo a amostra tratada a 1157 °C detém uma possivel justificativa
similar a das amostras tratadas a 1140 °C e 1153 °C. Pode-se observar que a concentraciao
atomica (%) do silicio é proxima na martensita ¢ na austenita e o percentual de ferro na austenita
¢ superior do que na martensita, 93,50 contra 87,73%, sendo que esta superioridade na austenita

pode ocorrer em detrimento da superioridade de oxigénio na martensita.

A
e

Elementos quimicos presentes

E M1 BA ZFSC

Figura 4.54. Concentragao atomica (%) dos elementos quimicos O, Mg e Si, presentes nas fases

martensita M, austenita A e na fase secundéria complexa (FSC), na amostra tratada a 1157 °C.
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A presenca do oxigénio na fase secundaria complexa pode ser explicada pelo fato da
possivel formacdo de porosidades geradas no resfriamento rapido da fase liquida e o baixo
percentual atomico do silicio nesta mesma fase pode ser devida & sua distancia em relagdo a

grafita, dificultando assim a sua difusdo (Figura 4.55).

A Figura 4.55 apresenta a micrografia obtida via MEV, da amostra tratada a 1161°C,
mantida nesta temperatura durante 30 minutos e posteriormente resfriada rapidamente em agua

fria, apontando os pontos testados na micro-analise.

1161°C
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Figura 4.55 Micrografia da amostra tratada a 1161°C e posteriormente temperada em agua fria,

indicando os pontos da micro-analise. Ataque Nital 3%. Foto MEV.

A Figura 4.56 apresenta a concentracao atémica (%) dos elementos quimicos O, Mg e Si

nas fases martensita, austenita e eutética.
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B Martensita M1 B Austenita A = FSC

Figura 4.56. Concentragdo atomica em percentual dos elementos quimicos oxigénio, magnésio e
silicio nas fases martensita M1, austenita A e fase secundaria complexa (FSC), na amostra tratada

all6l°C.

A amostra tratada a 1161°C apresenta quatro fases coexistentes ja identificadas nos ensaios
com raios-x; a primeira ¢ a martensita M1 (Fel,86C0,14), em forma de agulhas ou placas
alongadas com coloracdo escura, representada pelo ponto 5 situada junto austenitica A

(Fel,9C0,1).

Exibindo uma coloragdo mais clara situa-se a segunda fase, representada pelos pontos 1 e
2, denominada austenita retida; terceira fase ¢ a denominada fase secundaria complexa (FSC),
que circunda os globulos da fase primaria, representada pelos ponto 3 e 4, circundando a fase
primaria; e por Ultimo encontra-se a grafita nodular, com morfologia aproximadamente circular e

localizada na parte superior direita da amostra.
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Os percentuais atdmicos dos elementos quimicos O, Mg, Si e S, indicados na Figura 4.56,
sdo predominantes na martensita; enquanto que, como esperado a fase secunddria complexa
(FSC) detém uma baixa concentracdo de oxigénio e de silicio e uma concentragdo atomica

predominante de Mn com relagdo as outras fases, ou seja, 2,72, 0,44 ¢ 0,46 %.

Observa-se ainda, que o elemento quimico fosforo esta praticamente ausente em todas as
fases, inclusive nas trés amostras anteriormente tratadas nas suas diversas temperaturas. A
justificativa para a ocorréncia dos resultados descritos neste paragrafo ¢ similar a anteriormente

apresentada para outras amostras.
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Capitulo 5

Conclusoes e Sugestoes para Trabalhos Futuros
5.1 Conclusoes

A utilizagdo de andlises térmicas por ATD e CED, de simulagdo de transformacdes de fases
através de software THERMOCALC® e observagdes de microestrutura obtidas por FPC
permitem analisar a potencialidade da aplicagdo do ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18
como matéria prima para processos de tixoconformacdo. As seguintes conclusdes podem ser

apontadas:

1. Os resultados de andlise térmica por ATD e CED obtidos em distintos ensaios sdo
repetiveis com a diferenca maxima de 4% entre as temperaturas obtidas em 2 ensaios nas

mesmas condigoes.

2. Os resultados obtidos por ATD e CED em diferentes tipos de ensaios em funcao do tipo
de ciclo apresentam uma grande diferenca nas temperaturas de transformacdo e nos
intervalos de solidificagdo, podendo chegar a 14%, portanto para efeitos praticos,
cuidados especiais deverdo ser tomados ao selecionar os parametros para o

tixoprocessamento.

3. Através dos ensaios de analises térmicas, também foi constatada a influéncia da taxa de
aquecimento/resfriamento sobre a tixohabilidade, e de modo geral, quanto maiores estas

taxas, melhor a tixohabilidade.

4. A simulagio por software THERMOCALC® que fornece resultados obtidos por célculos

termodindmicos deve ser utilizada com muito cuidado, uma vez que as condi¢des praticas
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estdo muito distantes do equilibrio. Temperaturas de transformacao calculadas podem ser

significativamente diferentes das utilizadas em condigdes praticas

5. Através da ATD, CED, THERMOCALC® foi proposto um diagrama de fases para o
ferro fundido nodular ASTM AS536 60-40-18; este diagrama pode ser utilizado para
tratamento de fusdo parcial controlada (FPC) com aquecimento a taxas de 10°C. A
Tsolidus, Teutético, Tliguidus e o intervalo de solidificacdo do eutético extraidas do

diagrama proposto séo respectivamente 1140, 1165, 1375 ¢ 25°C.

6. O Ferro fundido ASTM AS536 apresenta um amplo intervalo total de solidificagdo, mas a
largura da janela para tixoconformagdo ¢ estreita e definida na regido onde ocorre a

transformacgdo do eutética e coexistem as fase (y + G + L).

7. Considerando a fracdao liquida minima de 0,05 ¢ a maxima de 0,6 para uma taxa de
aquecimento de 10°C, consegue-se uma janela de tixoconformagéo de 14°C, o que torna o
ferro nodular tixoconformavel, entretanto mais estudos deverdo ser feitos para melhorar a

sua tixohabilidade.

8. O Semi-Sélido produzido por fusdo parcial controlada apresenta uma fase solida globular
(y), liquido + grafita G; portanto uma constitui¢cdo tixotropica tipica. Apds resfriamento
rapido a microestrutura ¢ constituida de trés fases, martensita M2 (Fel.92C0.08),
austenita retida A (Fel,9C0,1) e grafita nodular na amostra tratada a 1140°C. Nas
amostras tratadas a 1153, 1157, 1161°C, foram confirmadas quatro fases, Ml
(Fel1.86C0.14), austenita retida A (Fel,9CO0,1), grafita nodular G e uma fase secundaria
complexa (FSC).

9. As dimensdes e quantidade de nddulos de grafita depende da temperatura de tratamento
por FPC: quanto maior a temperatura de tratamento menores serdo os nédulos e menor a

quantidade, porque em temperaturas mais altas os nddulos tendem a se dissolver.

Como consideragao final, pode-se afirmar que ficou comprovado que ¢ possivel se produzir
pastas tixotropicas por fusdo parcial controlada (FPC) do ferro fundido nodular ASTM A536 60-

40-18, apesar da sua estreita faixa de solidificagdo.
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5.2 Sugestoes para futuros trabalhos

Com uma analise mais apurada dos resultados obtidos nesta tese € possivel se identificar varios

estudos que poderdo acarretar um conhecimento mais profundo relativo ao processamento do ferro

fundido nodular ASTM A536 60-40-18 e diante disto poderdo ser sugeridas pesquisas para futuros

trabalhos, para posteriormente aplicar esta tecnologia para a fabricacdo de componentes na area

automotiva, por exemplo:

1.

Tixoforjar um componente em ferro fundido nodular, utilizando a pasta tixotrdpica obtida
diretamente por fusdo parcial controlada (FPC), utilizando um forno de indugdo para o
aquecimento para atingir mais altas taxas de aquecimento, por exemplo, 40, 80, 120, 160

¢ 200°C/min, para realizar um ensaio mais proximo da realidade.

Estudar a melhoria da tixoconformabilidade do ferro nodular ASTM A536 60-40-18,
analisando o seu comportamento ao ser adicionado algum elemento de liga. Para a
realizagdo destes ensaios ndo utilizar a ATD, mas sim a CED para altas temperaturas.
Utilizar mais altas taxas de aquecimento/resfriamento e para melhorar ainda o
experimento utilizar o MTDATA, ou melhor, ainda, o DICTRA (assistido pelo banco de
dados do THERMOCALC®) que ¢ um dos mais reais simuladores difusionais existentes
para geracao de curvas de fragdo liquida, por exemplo, ou diagramas de fases gerados por

variadas taxas de aquecimento/resfriamento.

Efetuar e analisar a viscosidade e posteriormente realizar ensaios de tracao e compressao
no material tixoforjado e ainda ensaios de microdureza. Utilizar modelamento matematico
(FEM — Método de Elementos Finitos) para simular os parametros e propriedades do

material tixoforjado.

Em parceria com as empresas que utilizam o ferro fundido nodular, tentar produzir por
tixoconformagdo, em tamanho real um componente automotivo, por exemplo, o brago de

suspensao.
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5. Efetuar um estudo da influéncia do tipo de equipamento utilizado para o
aquecimento/resfriameto sobre a tixohabilidade do ferro fundido nodular ASTM AS536

60-40-18.

6. Analisar a influéncia do tipo de molde utilizado para a tixoconformagdo sobre a

tixohabilidade do ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18.
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Anexo I

Resultados obtidos nos ensaios do ferro nodular ASTM A536 60-40-18

relativos a quantidade e dimensoes dos nédulos de grafita.

A Tabela 1 mostra os resultados obtidos das apuracdes referentes a quantidade de
nodulos/mm?, apds o material ter sido tixoconformado e posteriormente resfriado em 4gua fria e a
Tabela 2 mostra os resultados obtidos das apuracgdes referentes as dimensodes dos noédulos, apos o

material ter sido tixoconformado e posteriormente resfriado em agua fria.

Tabela 1. Andlise estatistica mais apurada das médias das quantidades de nddulos por regido
regido do ferro fundido ASTM AS536 60-40-18, para determinar se as medidas sobre as diferentes

amostras sdo estatisticamente iguais ou diferentes.

Amostras S? maior S% menor Feate | Ferit sz EP teale terit Obs
AeO vae Sa’ voe So
12 ¢ 54,91 10e51,84 [1,06 |3,62 |53,51 |[3,13 [-1,28 2,074 | Ya=Yo
OeD So’ e vo Sp2e vp
10e 51,84 13e51,27 |1,01 |3,25 [51,52 |3,02 4,30 2,070 | YozYp
AeD vae Sp Sp e vp
12 ¢ 54,91 13¢51,27 1,07 [3,15 [53,02 [291 [3,09 2,060 | Y. 2Yp
EeD vge S Sp e vp
18 e 52,13 13e51,27 1,02 |2,99 |51,76 |[2,62 -0,76 2,04 Ye=Yp
BeD vge Sp’ Sp e vp
17 e 54,76 13e51,27 |1,07 |3,01 [53,25 2,69 -2,23 2,042 | Yz Yo
BeE vge Sg’ Sg e Vg
17 e 54,76 52,13e18 |[1,05 |2,63 (53,41 |2,47 -1,62 2,042 | Yp=Yg
Y = Média O = Original IA=1140°C D=1153°C E=1157°C B=1161°C
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Tabela 2. Anélise estatistica mais apurada das médias das dimensdes de nddulos por regiao do
ferro fundido ASTM A536 60-40-18, para determinar se as medidas sobre as diferentes amostras

sdo estatisticamente iguais ou diferentes.

Amost. | S Feic  [Sp° EP el teic  |Obs
A=voe So° | O=vaye S,2

OecA 4¢0,76 6¢0,52 |1,46 6,23 10,62 0,51 923 2,23 [Yo2Ya
vpe Sp’ vae Sy°

De A 80,9 6¢0,52 1,85 5,60 10,77 0,44  |-3,17 2,14 |YpzY,
vae Si’ Sp> e vp

AeD 12 ¢ 54,91 13e51,27 (1,07 3,15 |53,02 2,91 3,09 2,06 [YazYp
vpe Sp’ vge Sg

DecE 8¢0,96 9¢0,52 |1,85 4,10 0,73 0,39 1,60 2,11 [Yp=Yg
vge Sg vee Sg’

BeE 18¢ 1,85 9e¢0,52 3,57 3,17 0,39 5,49 1,95 |Yp2Yg

Y = Média O = Original IA=1140°C D=1153°C E=1157°C B=1161°C
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Anexo 11

Resultados complementares relativos a difracao de raios-X realizado no
ferro fundido nodular ASTM A536 60-40-18

A Tabela 1 apresenta os angulos 26 padrao obtidos do banco de dados JCPDS e os obtidos

nos experimentos deste trabalho

A Tabelas 2 indicam as fases presentes (F, A, M1, M2) e as suas devidas propor¢des
relativas em contagens (cps) referente aos experimentos de difragdo de raios X realizados nas

amostras tratadas em diferentes temperaturas.

Tabela 1. Angulos de difragdo padrdes do ferro nodular obtidos no banco de dados JCPDS ¢ os

extraidos dos experimentos de difracdo na amostra original e tratadas em diferentes temperaturas.

Fase Presente Temperatura Ensaiada
20 Padrio (°) - JCPDS / (Direcio) 20 (°) - Experimental
1140 | 1153 | 1157 | 1161
F A M1 M2 G OR |(°0)[(°O)|(°O)|(°C)
% % % % 26,6 26,7 ek % | 26,6 | **
o 43,5 (111) o o % # 434 | 43,4 | 43,3 | 43,3
44,7 (110) o 45,1 (110) | 44,9 110)| = 44,7 | 44,8 | 44,7 | 44,9 | 44,9
65,1 (200) | 50,7 (200) o o ¢ 650 |50,5]504]504] 505
82,4 (211) ¢ 65,6 (200) | 65,4 (200) | * 824 |654]652]657]653
99,1 (220) | 74,6 (220) o ¢ ¢ 990 |743]742] 739 74,0
116,5 (310) B 82,1 (211) 82,2 211)| = 1164 | 82,5] 822824 82,6
OR = Original F = Ferrita A = Austenita Retida
M1 = Martensita Fe1,86C0,14 | M2 = Martensita Fe1,92C0,08 |G = Grafita

* 20 (Graus) nao ocorridos

ou
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Tabela 2. Angulos de difracdo, intensidades e fases presentes para o ferro nodular obtidos dos

experimentos de difracdo em amostras tratadas em diferentes temperaturas.

Original 1140° C 1153°C 1157°C  1161°C
I I I
20 (cps) 20 (cps) 20 I(cps) 20 (cps) 20 I(cps) Fase
26,7 252 ek w ek wk 26,6 | 237 ok ok G
Total G | +/-1209 | ** | +/-240 | *% | +/-240 | ** | 237 ®E | 4+/-240
44,7 | 3341 | * * * * | % * * F
82,4 416 * * * * * * * * F
Total F 4545 * * * * * * * *
* *  [434] 1739 | 43,4 | 1063 |43,3| 1490 | 433 | 671 | A
* * 50,5 437 | 504 | 392 |504| 324 | 50,5 488 A
* * 74,3| 207 | 74,2 193 73,9 | 256 | 74,0 166 A
2383
Total A * 1648 2070 1325
* * * * 44,7 | 2314 (44,9 | 1239 | 449 | 1116 | M1
* * * * 65,2 188 |65,7| 130 | 653 151 M1
* * * * 82,2 467 |82,4 | 266 | 82,6 213 M1
Total M1 * * * 2969 1635 1480
£ &k & & £ £
* * 44,8 | 2134 M2
& £ & & £ &
* *  |654| 188 M2
& £ & & £ &
# * (82,5 441 M2
% & & & £ %
Total M2 * 2763
*20 (Graus) ndo ocorridos ou **ndo determinados
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A Tabelas 3 indica a presenca da fase secundaria (FS) e as suas devidas proporcdes
relativas em contagens (cps) referente aos experimentos de difragdo de raios X realizados nas

amostras tratadas em diferentes temperaturas.

Tabela 3 - Angulos de difragdo, intensidades para o ferro nodular extraidos dos experimentos de

difracdo em amostras tixofundidas em diferentes temperaturas (Fase Secundaria, FS).

1140 ©° 29(0) * * * * * * *

C
| (cps) * * * * * * * Total =0
1153 ° | 26 (%) | 39,9 |40,8| 48,3 | 54,7 | 58,0 | 77,9 | 78,4
C

I(cps) | 210 | 79 | 320 | 49 | 413 | 48 | 53 | Total=1172
1157 ° | 20(°) | 37,8 [39,8| 40,7 | 43,9 | 485 | 49,2 | 54,3

I(cps) | 169 | 79 | 92 | 900 | 151 | 164 | 90
1157 ° | 20(°) | 58,0 |78,0| 862 | 881 * | * | *

I(cps) | 72 | 72 | 85 | 79 | * | * | * | Total=1953
1161°C | 20(°) | 37,8 39,9 40,7 | 43,8459 | 49,2 [ 51,9
I (cps) | 199 | 161 | 142 | 718 | 342 | 193 | 92
1161°C | 20(°) | 54,5 |58,1| 70,9 | 77,9 | 862 | 88,4 | *
I(cps) | 76 |114| 94 | 98 | 98 | 81 | * | Total=2408
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Anexo 111

Resultados complementares relativos a ensaios de EDS por microscopia

eletronica de varredura (MEV) realizados no ferro fundido nodular
ASTM A536 60-40-18

A Tabela 1 contém os resultados obtidos relativos a concentragdo atdmica (%) de
elementos quimicos presentes em cada uma das fases em varias posigdes das amostras tratadas

nas varias temperaturas.

Tabela 1. Concentragao (% atomico) de todos os elementos quimicos presentes nas fases A, M, G

e FS, em varias posi¢cdes das amostras tratadas nas temperaturas de 1140, 1153, 1157 e 1161 °C

Temperatura (°C) Fase O Mg Si P S Mn Fe C
M2 | 8,07 0,20 | 5,22 | 0,13 ] 0,00 | 0,31 |86,09| 0,4
Figura 4.58 - 1140 ° C A 10,00]0,1315,39]0,11]0,16 | 0,37 |93,84]| 0,25
M1l | 12,5 0,35 ] 6,27 | 0,03 | 0,04 | 0,02 |82,83] 0,73
Figura 4.60-1153°C A 72 10,19 ] 5,60 | 0,11 | 0,00 | 0,25 |87,68| 0,64

G1 | 18 14 34 34

G2 | 75 2,5 7,5 | 82

M1 | 6,14 | 0,23 | 5,67 | 0,00 | 0,02 | 0,31 |88,28| 0,79
Figura 4.62 - 1157° C N 0,00 | 0,29 | 5,91 | 0,00 | 0,04 | 0,24 |92,67| 0,84

FS |5,16 1 0,00 | 0,98 | 0,06 | 0,00 | 0,27 |93,11]| 1,56
Ml | 89 |0,29 | 5,94 10,00 | 0,75 ] 0,08 |83,59]| 2,67
Figura 4.64 - 1161° C A 1237]10,28 | 5,25 10,00 | 0,56 | 0,11 {91,20| 0,77
FS |1 2,7 1040043 ]0,02 0,24 | 0,48 |195,52] 0,75
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