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RESUMO

MARGARIDO, Marcos. Um novo processo de tratamento termomecdnico na obtencéo de
estruturas reofundidas por fusdo parcial. Campinas: Faculdade de Engenharia Mecénica,
Universidade Estadual de Campinas, 1998. 120 p. (Dissertagio, Mestrado em Engenharia
Mecénica).

Este trabalho tem como objetivo o estudo da influéncia de tratamentos termomecanicos
na obtengdio de estruturas reofundidas da liga Al-3,35 wt %Cu, por Fusio Parcial Controlada.
Dois tipos de tratamento sdo utilizados. O primeiro é constituido da deformacdo a frio da
matéria prima e seu aquecimento até uma temperatura fixa acima da solidus (TDS). No
segundo, previamente & deformagio e aquecimento, é efetuado um tratamento térmico de
solubiliza¢do e precipitagdo para a obtengio de precipitados com tamanho e espagamento
interparticulas controlados (TSV). Sdo variados os seguintes pardmetros: o tamanho de grios
da liga fundida, o grau de deformagdo ¢ o tempo de tratamento isotérmico para ambos tipos
de tratamentos termomecanicos. Os resultados mostram que tante TDS quanto TSV levam a
estruturas globulares reofundidas. No TDS, o tamanho médio de globulos nas estruturas
reofundidas obtidas ¢ independente da deformacio, nos niveis estudados, porém proporcional
& variacdo do tamanho inicial de grios. No caso de reofundidos obtidos por TSV, o tamanho
final de gldbulos ¢ sensivel as variagdes da deformaciio e do tamanho inicial dos grios. O
efeito geral do tratamento isotérmico € induzir o crescimento e maior globularizagio da fase
primaria dos reofundidos. Redu¢des médias de tamanho de grios, em relagdo a matéria prima,
da ordem de 700 € 900 % para reofundidos obtidos por TDS e TSV, respectivamente, foram
conseguidos. De maneira geral TSV produz estruturas reofundidas com gldbulos mais
esféricos e de menores dimensdes que os obtidos por TDS, principalmente sob a aplicagio de
maior deformagio. Os mecanismos de globularizagio sugeridos sdo engrossamento dendritico
para regides muito pouco deformadas, fragmentagio dendritica para as estruturas deformadas
acima de um valor minimo e, para as ligas envelhecidas, recristalizacio estimulada por

particulas e separaco de grios.

Palavras chaves: tratamento termomecanico, reofundicio, fusio parcial.
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ABSTRACT

MARGARIDO, Marcos. 4 new thermomechanical treatment process to the production of
rheocast structures by partial melting. Campinas: Mechanical Engineering School, State
University of Campinas, 1998. 120 p. (MsC thesis).

This work deals with the influence of thermomechanical treatments on the production,
by partial melting, of rheocast structures of an Al-3.35wt%Cu alloy. Two different treatments
are performed: the first one consists of cold working the as-cast alloy and heating it to a
constant temperature in the mushy zone. In the second, prior to straining and heating, the as-
cast alloy is submitted to a solution and precipitation heat treatment in order to obtain
dispersed second-phase particles of appropriate size and interparticle spacing. The following
factors are studied: the initial grain size of the as-cast alloy, the cold working level and the
time of isothermal treatment for both thermomechanical treatments. Results show that TDS
and TSV are able to produce globular rheocast structures. The average diameter of TDS
rheocast structures is found to be independent of the cold work levels studied but
proportional to the initial grain size, while for TSV rheocastings the average diameter of
globules is dependent on cold work level and on initial grain size. The overall effect of
isothermal treatment is to achieve more rounded and bigger globules in rheocasting. Average
reductions in grain size, compared to initial grain sizes, of 700 and 900 % for TDS and TSV
rheocastings, respectively, are obtained. In general, TSV produces more rounded and smaller
globules of rheocast structures than TDS, mainly at higher degrees of deformation. The
suggested formation mechanisms of rheocast structures are dendrite coarsemng at the less
deformed regions, dendrite fragmentation when the cold work level is high enough to
promote recrystallization and, for overaged alloys, particle stimulated nucleation followed by

globule formation.

Keywords: thermomechanical treatments, rheocasting, partial melting,




CAPITULO 1

Introdugao e objetivos

1.1 - Introducéao

As industrias automobilistica e aerondutica, principalmente, tém procurado substituir
produtos fabricados tradicionalmente em ago, de peso especifico alto e que necessitam de
varias etapas de forjamento e/ou usinagem até sua conformagdo final, por outros de ligas de

metais leves, materiais poliméricos e cerAmicos, fabricados “near net shape”.

Novos materiais sfo pesquisados para atender essa tendéncia, entre os quais se incluem
aqueles obtidos por reofundigéo a partir de ligas metalicas, a serem utilizadas em processos de
tixoconformacé@o, com a matéria prima no estado semi sélido. As pastas semi s6lidas formam
uma classe de materiais obtidos a partir de ligas metalicas que incluem metais leves, agos e
ligas especiais de alto ponto de fusfo. Sua aplicagio industrial inclui pegas forjadas de ligas de
Al para as industrias automobilistica, mecénica e elétrica ¢ acessorios de latfio forjado para
tubulagfio de ar comprimido (KENNEY et al, 1988) além de autopecas injetadas de ligas de
Al-Si7Mg (MOSCHINI, 1996), entre outras.

O processamento destes materiais envolve tecnologia de ponta, aumentando-se
sobremaneira o valor agregade do produto final. No entanto, alta produtividade € possivel
com processos quase totalmenie automatizados e computadorizados. Desde robds,
produzidos pela ABB Robotics (PINNA, 1992), utilizados na manipulagdo de matéria prima e
alimentacfic de maquinas de conformacio de semi sélidos; até maquinas de mjecdo para hgas
de magnésio, semelhantes as injetoras de plasticos, vém sendo fabricados (DECKER, 1989),
com o objetivo de reduzir custos operacionais no processamento de semi-solidos. Neste

ultimo caso, a Dow Chemical, proprietaria da patente, divulga a possibilidade de reducio de




custos de mais de 10 % em relagfo aos processos convencionais e aumento de produtividade
de até 95 %. Os produtos obtidos sdo 50 % menos porosos e com tensdes térmicas residuais
reduzidas, devido 3 produgiic em temperaturas mais baixas, o que permite uma diminuigio

significativa de transferéncia de calor para o molde.

Em outros setores de producéio os resultados séio igualmente promissores. A economia
de matéria prima na fabricag3o de cilindros mestres por tixoconformacio de Al-Si é de 31,7%
e de quase 90% quando sdo produzidos corpos para conectores elétricos em Al-6262. O
aumento de produtividade ¢ igualmente significativo: 525% no primeiro e 50% no segundo
casos (FLEMINGS, 1991).

A fabricagfio de cilindros para injeciio eletrOnica de motores a gasolina pela Magneti
Marelli, inclusive no Brasil (Sumaré - SP), pode servir de exemplo concreto das possibilidades
destes materiais. Antes fabricados em ago usinado em varias etapas, ou fundidos
convencionalmente em duas partes para posterior soldagem, devido & exigéncia de conicidade
interna nula, vém sendo produzidos por tixoconformacio de ligas de Al em apenas uma etapa,

com massalotes menores e pouca usinagem posterior.

Entre os beneficios obtidos com a tixoconformacfo, pode-se citar:

¢ Redugfo de perdas de matéria prima,

o Maior produtividade em relagfio aos processos convencionais,

e Automatizacfio do processo,

e Reducio do consumo de energia decorrente da conformacio scb temperatura e
pressio mais baixos, no caso de fundig8o,

» Preenchimento uniforme da cavidade, com a reduco de defeitos superficiais,

e Maior vida atil dos moldes, devido ao choque térmico menor na fundicfio e ac menor
atrito no forjamento,

e Possibilidade de producfio de compdsitos com distribui¢fio mais uniforme do reforgo.

Como desvantagens destacam-se ¢ alto custo das instalacBes, o fornecimento incipiente,
no Brasil inexistente, e em geral de mais alto custo de matéria prima ¢ a tecnologia de ponta

necessaria para a montagem de uma planta.

O fator que determina esta vantajosa relagfio de custo/beneficio de pastas reofundidas ¢

a sua propriedade de escoamento, a qual € funco de sua estrutura interna. Pode-se descrever




sua microestrutura como sendo constituida por uma fase solida primaria esferoidizada, imersa
em uma matriz liquida de ponto de fus#o mais baixo, quando mantida em uma temperatura
entre a liquidus ¢ a solidus. A caracteristica peculiar dessa classe de materiais ¢ seu
comportamento nfio newtoniano quando utilizado no estado pastoso. Quando em repouso,
tem consisténcia sélida, com viscosidade proxima 4 da manteiga, porém, ao sofrer a acfio de
tensdes de cisalhamento passa a fluir como um liquido. Este comportamento ¢ denominado
pseudoplastico ou, na literatura recente, “shear thinning” (CROCKET et al, 1985), denotando
a dependéncia inversamente proporcional da viscosidade aparente 2 taxa de cisalhamento e

descrita sob a lei geral:
n =Kxy"™ (1.1)

Onde n € Viscosidade Aparente, y é a Taxa de Cisalhamento e K e n s80 constantes.

Quanto menor for n, mais caracteristico serd o comportamento pseudoplastico do material.

Outra particularidade dos semi sélidos é seu comportamento tixotropico, devido a
dependéncia, com o tempo, da resposta da viscosidade aparente a uma variagdo da tensfo
aplicada. A pseudoplasticidade e a tixotropia sfo explicados como resultado das acBes de
aglomeracdo e desagregacfio dos gldbulos da fase primaria (JOLY & MEHRABIAN, 1976).
Em repouso, formam uma estrutura de globulos aglomerados, com liquido aprisionado entre
eles, que se decompde quando tensionados, ocorrendo uma redugfio ndo imediata da
viscosidade aparente devido & liberagiio daquele liquido e & reducdo das dimensdes das
particulas em escoamento. Um estado de equilibrio dinfmico € alcancado quando, para cada
taxa de cisalhamento e fragfo solida, as velocidades de aglomeragiio ¢ desagregagiio slo

iguais.

Enquanto a industria de conformacfic obtém rapidos progressos no aproveitamento
destas caracteristicas, para a fabricagfo de produtos com propriedades superiores, 0 mesmo
ndo se pode dizer da inddstria de producio de matéria prima. O processo industrial mais
utilizado, geralmente tarugos de até 75 mm de didmetro de algumas ligas de Al € o de
solidificagiic continua sob agitaglo eletromagnética na regific pastosa (ALUMINIUM
PECHINEY, 1996). Trata-se de uma adaptacic da tecnologia de fundicBo continua, com

agitagfo eletromagnética, de tarugos ¢ lingotes de ago. A microestrutura resultante consiste




de rosetas ¢ dendritas fragmentadas que necessitam de tratamentos térmicos posteriores para

sua globularizagéo.

Outro método de obtengdo de reofundidos, a partir do estado sélido, tem permanecido
apenas como uma possibilidade. Neste, a matéria prima bruta de fusfio ¢ deformada e
aquecida até a regifio pastosa, podendo ser diretamente conformada por diferentes processos,
como fundigfo, forjamento e extrusdo. A necessidade de um aquecimento répido e uniforme
do tarugo, para a obten¢fo de uma estrutura homogénea em todo o seu volume vem sendo
atendida por programas de controle computadorizado do aguecimento de fornos de indugéo

eletromagnética.

O método, conhecido por fusdo parcial controlada, ou FPC (ROBERT &
KIRKWOOD, 1988), envolve recristalizagio de griios e fusfio de fases secunddrias, e permite
obten¢do de pastas reofundidas a um custo menor do que por agitagio eletromagnética do

material liquido durante a sua solidificagdo.

A utilizago comercial deste método € ainda limitada pela baixa produtividade, dada a
necessidade de imposigio prévia de deformaciio a frio no material: segundo método
patenteado (ITT CORP., 1983) e conhecido por SIMA (“Sirain Induced Melt Activation™), a
matéria prima é submetida & deformac¢io a frio por laminagio em dois estagios. Outra
limitagiio do método é o crescimento de gros durante o aquecimento do material e seu
tratamento para a promocio da estrutura reofundida. O crescimento dos grios pode acarretar
piores caracteristicas de escoamento na pasta reofundida e piores qualidades no produto

tixoconformado.

1.2 - Objetivos gerais

Com o objetivo de simplificar a técnica de produgo de pastas reofundidas por FPC e
ainda reduzir ¢ tamanho de grios/globulos final, neste trabatho sio mvestigados dois
processos termomecinicos aiternativos para a producio destas pastas. Os processos
investigados envolvem um so6 estagio de deformagio, e a qualidade superior da pasta obtida
(em termos de dimensbes e globularidade da fase primdria) ¢ buscada com o uso de estruturas
previamente solubilizadas e submetidas a tratamentos de superenvelhecimento. Os processos

sfo aqui denominados Tratamento de Deformacio Simples (TDS), para aquele que envolve




apenas deformac@o da matéria prima, ¢ Tratamento de Superenvethecimento (TSV), para o

processo que envolve o superenvelhecimento do material previamente & deformacio.

O trabalho mvestiga ainda a influéncia da variagiio de parimetros dos processos
propostos na qualidade de pastas reofundidas da liga Al-3.35%Cu.

O trabalho busca, além disso, contribuir para o entendimento da ciéncia bésica
envolvida na formaco de estruturas globulares reofundidas, através da andlise, discussfo e

proposigfo de mecanismos de evolugfio estrutural que resultam em tais tipos de materiais.

1.3 - Objetivos especificos

Sdo objetivos especificos deste trabalho avaliar a influéncia do estado inicial da matéria
prima, aqui caracterizado pelo tamanho inicial de grios (estrutura refinada e grosseira) e grau
de deformacfio prévio (45 e 80 % de deformacéo real por compressfio) e ainda do tempo de
{ratamento, no processo de reofundicfio, a partir de estruturas deformadas e de estruturas
superenvelhecidas e deformadas.

Serfio analisadas a influéncia dessas variaveis na qualidade do reofundido obtido, em
termos de tamanho de griio, grau de globularizagfio, caracterizado por um fator de forma, e
frago solida presente.




CAPITULO 2

Fundamentos tedricos - Processos de obtencao de matéria

prima reofundida

Os processos originais de producdo de reofundidos, derivados das primeiras pesquisas
feitas no MIT na década de setenta, envolvem o resfriamento de uma liga liquida até uma
temperatura entre a liguidus e a solidus e sua agitagio vigorosa durante todo o processo ou
apenas na zona pastosa. A microestrutura da pasta obtida ¢ constituida por uma fase priméaria
esferoidizada, com tamanho médio dos glébulos entre 30 um e 150 pm, imersa em liquido.
Apbs solidificacdo rapida, o material apresenta fase primaria com morfologia globular e fases

secunddrias em contornos de globulos.

A agitagio durante solidificacdo incentiva mecanismos de meodificacdo da estrutura
dendritica parcialmente formada, interferindo na formacio de novos griios ou em seu
crescimento. Tais mecanismos envolvem fenémenos de ruptura da estrutura ja formada e sua
globularizacio por mecanismos de engrossamento naturais ou forcados. A agitagdo do liquido
em solidificacfio para a produgdio de pastas reofundidas pode ser feita por métodos mecénicos

ou eletromagnéticos.

Um grande niimero de revisdes sobre processos de reofundiciio pode ser encontrado
(KIRKWOOD, 1994; KENNEY et al, 1988; ZOQUI, 1995) e em particular sobre a obtengéo
de reofundidos por agitacdo eletromagnética (BUBENIK, 1998), o processo de maior
aplicacfio industrial na atualidade.

Com o desenvolvimento das técnicas de reofundiciio e aumento do conhecimento de
mecanismos envolvidos na formacfio de estruturas fundidas globulares, novos processos de

obtencic de pastas surgiram. Entre estes processos, destaca-se o grupo ao qual se




convencionou denominar Fusfio Parcial Controlada, ou FPC, que envolve a globularizagio de
estruturas fundidas por tratamentos térmicos a temperaturas superiores & solidus. Ndo ha aqui
a necessidade de uso de equipamentos especiais que promovam agitacio do liguido em

solidificacfio, representando enormes vantagens em termos operacionais.

Além de vantagens operacionais, a produco de pastas reofundidas por FPC permite um
maior controle de pardmetros de processo e, portanto, da qualidade das pastas obtidas,
quando comparada com produgo por processo de agitagio. FPC pode fornecer diretamente,
em pequenos tempos de processamento (da ordem de minutos), pastas reofundidas de
excelente qualidade, de varias familias de ligas.

Para o desenvolvimento deste trabalho, este tipo de processo foi utilizado e, portanto,

sera melhor descrito nos itens que se seguem.

Nos processos envolvendo fusio parcial, pastas reofundidas podem ser obtidas a partir
de estruturas dendriticas brutas de fusfo, submetidas ou ndo a refino de grios, estruturas nfo
globulares e estruturas dendriticas deformadas,

2.1 - Fusao Parcial Controlada de estruturas fundidas

Neste item estdo englobados os métodos de obtengfio de pastas a partir de estruturas
dendriticas brutas de fusfo, dendriticas refinadas e de estruturas ultra-refinadas nfo

dendriticas,

2.1.1 - Estruturas dendriticas

Qualquer liga com estrutura de solidificagfio dendritica, pode ser transformada em
globular pelo aquecimento a temperaturas entre a solidus e a liquidus. O aguecimento
promove a fusfio de fases de menor ponto de fusdo, entre elas a de composigio eutética, € de
uma certa fragio, dependente da temperatura de aquecimento, da fase priméria. A fase liquida
assim formada envolve a fase priméiria remanescente no estado solido, que passa por um
processo natural de engrossamento de ramos (KATTAMIS et al, 1967), desde que seja
fornecido o tempo necessario para que o fenémeno, que envolve difusdio de sélido no liquido,

se desenvolva.




A forca motriz para este fendmeno é a reduglio da energia livre interfacial
solido/liquido. Como as superficies sempre tém elevada energia livre, a busca de um estado de
menor energia por parte de estruturas dendriticas passa pela redugfio de sua superficie em
relacdo ao volume que ela contém, levando a sua globularizacfio. Segundo MARTIN &
DOHERTY (1976), o engrossamento de ramos dendriticos € um processo bastante similar ao
crescimento de precipitados por mecanismos de Ostwald, que levam em conta a maior
solubilidade de particulas {ou superficies) com menor raio de curvatura, j4 que estas

apresentam uma maior relacfio area superficial para volume.

REEVES & KATTAMIS (1971) fizeram uma correlagio experimental da dependéncia
da érea superficial por unidade de volume (S,) de uma dendrita com o tempo de
engrossamento de uma liga Al-4,5%Cu e confirmaram a redugfio de S, com o tempo, com

taxas maiores de reducfio de S, para estruturas mais refinadas e para maiores temperaturas.

Segundo ROBERT (1993), a evolucfio de uma liga dendritica até a globularizagio por
fusfio parcial controlada se dé por fendmenos de engrossamento dos ramos dendriticos com a
formagfio de blocos irregulares envoltos por liquido interdendritico originado da fusdo dos
contornos de grios e seu posterior crescimento por fendmenos de coalescéncia. Os globulos
resultantes apresentam grande quantidade de liquido intragranular (pogas), resultado da

ocorréncia de coalescéncia dos ramos adjacentes ¢ de giébulos em contato.

O tempo requerido para globularizacio completa pode ser muito grande. A separacgdo
de um ramo secundério para uma liga Al-4,5%Cu com fragio sélida de 0,5 € da ordem de
5,65x10° s, segundo calculo de KATTAMIS et al (1967). O resultado ¢ o crescimento
exagerado dos griios e uma estrutura reofundida de baixa qualidade. ZOQUI (1995) obteve, a
partir de estruturas dendriticas da liga Al-4,5%Cu, reofundidos com morfologia da fase
priméria bastante irregular e heterogénea. A variagfo do tamanho de grios foi da ordem de
18,8 % a 28,5% em torno do valor médio. Em todos os casos relatados houve aumento do
tamanho médio dos griios em relacio aos iniciais de 50 % em média, apos 4,5x10° s de

tratamento isotérmico, com uma frag@o sélida estimada em 0,6.

Como conclusfio pode-se afirmar que € possivel a obtengio de pastas reofundidas a

partir de estruturas brutas de fusfio, embora de baixa qualidade. devido & irregularidade e




heterogeneidade da fase primaria, 4 grande quantidade de pocas intragranulares e as elevadas

dimensdes dos globulos e grios obtidos.

2.1.2 - Estruturas dendriticas refinadas

E possivel a obtencfio de pastas reofundidas contendo glébulos/grios de menores
dimensBes e de melhor qualidade, em termos de quantidade de pogas intragranulares de
liquido, pela utilizagio de estruturas dendriticas altamente refinadas, quando comparadas com

estruturas dendriticas grosseiras como as mencionadas no item anterior.

O refino de grios promove também o refino da microestrutura e, portanto, 0 processo
de globularizacfio na reofundi¢do € acelerado, resultando em estruturas globulares mais
refinadas.

O refino da estrutura bruta de fusdo pode ser efetuado de diversas maneiras, sendo o
mais eficiente e utilizado na prética o refino quimico, que envolve adicdo de refinadores de
grios ao metal liguido. A presenca de potentes substratos de nucleacfio promove nucleagéo
extensiva e restriciio de crescimento, resultando em estruturas equiaxiais finas. Na prética,
obtém-se estruturas super-refinadas, apropriadas a reofundicio, de ligas de Al pela adicio
superdimensionada de inoculantes a base de titdnio (MONTEL-ROVIRA & ROBERT, 1996).

A capacidade de refino depende dos componentes da liga, do tipo de substrato e da
presenca de impurezas prejudiciais, como o Zr, As ligas de Al da série 5xxx sdo mais faceis de
refinar que da série 1xxx, e 0 Ti ¢ um inoculante poderoso por promover super-resfriamento
constitucional elevado (McCARTNEY, 1989), além de apresentar TiAl; como potente
substrato de nucleagfio. Tamanhos de grios da ordem de 80 pm podem ser obtidos em

processos industriais.

Ligas de Al refinadas com excesso de inoculantes apresentam microestrutura
constituida de dendritas equiaxiais ou rosetas, as quais se prestam a reofundi¢io por FPC com
vantagens sobre estruturas dendriticas convencionais. Rosetas sfic mais facilmente
globularizadas ¢ resultam em estrutura mais refinada, além de uma presenga reduzida de
pogas de eutético no interior da fase primaria. MONTEL-ROVIRA & ROBERT (1996}
obtiveram estruturas reofundidas de excelente qualidade a partir de ligas Al-4,5 %Cu

submetidas ao refino de griios por adigfio excessiva de inoculantes.
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2.1.3 - Estruturas ndo dendriticas

Estruturas nfic dendriticas podem ser obtidas a partir do ultra-refino dos grdos durante
a solidificaciio de uma liga. A estrutura obtida ¢ a de griios equiaxiais ultrafinos com reduzido
teor de microssegregacio interna e alto teor de soluto mantido na fase priméria devido ao
resfriamento rapido. O interior dos griios é homogéneo, nfio apresentando qualquer tipo de

formacdo dendritica.

O ultra-refino pode ser alcangado por métodos fisicos de interferéncia na nucleagfio
durante a solidificaciio, como o processo Osprey (BROOKS et al, 1977). Basicamente séo

processos que envolvem alta taxa de nucleagio inicial, associada 4 alta taxa de resfriamento.

No processo Osprey o metal liquido ¢ pulverizado numa camara fechada por meio de
um jato de gases inertes. Indmeras goticulas sfo formadas, com superficie livre de
oxido, e recolhidas no interior de um molde onde sdo rapidamente solidificadas. Nao
h4 formagdo dendritica e a "préforma" assim obtida (bloco, tarugo) apresenta
estrutura globular bastante homogénea e refinada. O soluto se apresenta em solugéo

na fase primaria.

Pode ser utilizado para qualquer tipo de metal ou liga, tendo sido testado com
sucesso para ligas de Al hipo e hipereutéticas (Al -Si), superligas de Co-Cr ¢ agos de

alta liga (inoxidaveis, ferramenta).

O reaquecimento destas estruturas até a zona pastosa promove a transformagfio direta
da estrutura ultra-refinada em globular, sem a necessidade de tempo para sua globularizacio.
A estrutura reofundida obtida tem uma fase primaria com granulometria bastante fina, grande
homogeneidade dimensional ¢ morfoldgica e auséncia de liquido retido em seu interior. Porém
os equipamentos utilizados sfio de alto custo e baixa produtividade, nfio sendo utilizados na

produc8o industrial.

Qutro processo, denominado Método de FundicBo Centrifuga com Resfriamento
Forcado (Water-cooling Centrifugal Casting Method) faz uso de um molde cilindrico de Cu,
conectado ac eixo de um motor gue impde um movimento de rotagfio, envolto por uma
camisa de Agua, para promover resfriamento rapido. Uma combinacfio de fluxe turbulento,

atuacfo de forga centrifuga e resfriamento rdpido resultam em pequenos gros néo-
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dendriticos que, segundo seus autores, YEH & JONG (1994), sio da ordem de 17 um de
didmetro. Embora nfio haja publicaces conhecidas sobre a reofundicio deste material, pode-

se inferir que o processo de globularizac#io seja similar ao dos métodos apresentados acima.

2.2 - Mecanismos de formacéo de reofundidos por Fusdo Parcial Controlada

A formacfio de estruturas reofundidas a partir de ligas com microestrutura dendritica
envolve fendmenos de engrossamento dendritico amplamente pesquisados na solidificacio de
ligas metdlicas. Em geral podem ser divididos em dois grupos, em fun¢do dos diferentes

mecanismos envolvidos: Ostwald “ripening” e coalescimento.

Ambos mecanismos tém como forca motriz a redugiio da energia interfacial
solido/liquido e sdo governados pelo efeito de Gibbs-Thompson, que prevé o aumento da
solubilidade de particulas dispersas em uma matriz de composicio diferente em funcfio do
aumento de sua curvatura. Como conseqiiéncia, o aumento da curvatura positiva de uma
superficie sdlida resulta no aumento do teor de soluto no liquido adjacente em equilibrio.
Superficies solidas de diferentes curvaturas, tanto positivas (a ponta de um ramo dendritico,
por exemplo), quanto negativas (sua raiz), estabelecem gradientes de concentragio de soluto
no liquido vizinho e difusfio do soluto no liquido das regides mais ricas para as mais pobres

em soluto.

2.2.1 - Ostwald “ripening”
De maneira geral, o desaparecimento de ramos dendriticos ou particulas com elevado
grau de curvatura {(ou reduzido raic de curvatura) em beneficio do crescimento de vizinhos

com pequeno grau de curvatura € conhecido como Ostwald “ripening”.

O fendmeno ¢ amplamente estudado tanto no engrossamento dendritico guanto no
crescimento de particulas sélidas discretas, como na sinterizagio. E regido por difusio em
fase liquida ¢ em interfaces solido/liquido no primeiro caso, e por difusio em fase sélida e

interfaces solido/s6lido no segundo.

Explicagdes obtidas por estudiosos de mecanismos de engrossamenio dendritico

durante a solidificaco podem ser utilizadas para o entendimento da evolugio estrutural na
reofundicio.




12

KATTAMIS et al (1967), observaram que o espagamento entre ramos secundarios ¢
crescente durante a manutencfio de ligas de Al-4,5%Cu na regido semi solida, devido ao
engrossamento de ramos maiores as custas da dissolucio dos menores. Propuseram dois tipos
de mecanismos envolvidos, conforme ilustrado na FIGURA 2.1. No primeiro, ramos
dendriticos menores tém seu crescimento inibido por actimulo de soluto no liquido ao seu
redor, proveniente da rejeicio do soluto no seu crescimento e dos bragos maiores vizinhos. A
dificuldade de difusfio ¢ ainda maior junto & raiz, causando empesco¢amento do ramo
dendritico € seu eventual desprendimento. O resultado ¢ a redugSio do nimerc de ramos

dendriticos e seu engrossamento geral.

0N N@n Nen
ﬁmmmm

Figura 2.1 - Modelos de Ostwaid “ripening”: a) desprendimento de ramo dendritico por empescogamento
da raiz; b) dissoluco de ramo de menor didmetro.

FONTE - KATTAMIS et al (1967). p. 150.

No segundo modelo, ramos mais finos t8m liquido ao seu redor com maior
concentragio de soluto que ramos com raio maior. Nestas condigBes, hé uma inibi¢Sio de seu
crescimento em favor do crescimento de ramos maiores. O resultado geral € o
desaparecimento de ramos finos e maior engrossamento de ramos originaimente mais

grosseiros.

KAHLWEIT (1968) sugeriu outro modelo, mostrado na FIGURA 2.2, a partir da
observagdo de engrossamento dendritico em sclugbes orgénicas transparentes de agua ¢
cloreto de amdnia. O processo fundamental ¢ a dissolug8o, por difusfio, do sélido localizado
nas pontas de dendritas mais finas, devido ao aumento da solubilidade de superficies com
maior curvatura. Neste caso, ocorre a redugiio de seu comprimento (e nfo do dimetro, como

no modelo anterior) até a dissolug8o completa do ramo.
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Figura 2.2 - Modelo de Kahiweit. a) Ramos de mesmo comprimento, mas um com didmetro menor; b)
QOcorre dissolugho, reduzindo e eliminando o ramo de menor raio de curvatura.

FONTE - REEVES & KATTAMIS (1871). p. 226

2.2.2 - Coalescimento

Coalescimento, segundo YOUNG & KIRKWOOD (1975) é um fendmeno de
engrossamento dendritico onde ocorre crescimento de um ramo secundario da raiz 4 ponta.
Nio envolve, como nos modelos de Ostwald “ripening”, dissolugfio localizada da fase solida.
Outra forma de coalescimento é o encontro de duas particulas com orienta¢Ses cristalinas

semelhantes, que se unificam por difusdo na interface sélido/sélido.

Na FIGURA 2.3 esta mostrado um esquema do mecanismo proposto. A curvatura nas
raizes entre ramos secunddrios adjacentes ¢ grande e negativa, resultando em maior
concentra¢do de soluto no liquido vizinho em equilibrio. Da mesma forma, o liquido em
equilibrio proximo as pontas das dendritas tem menor concentragio de soluto. O gradiente de
concentracdo no liquido, entre a raiz ¢ a ponta da dendrita, leva a difusfio de soluto em
diregfio as pontas ¢ as regides cilindricas proximas 2 raiz, provocando leve dissolucfio de

solido nestas regides e deposicio de sblide na raiz

b)

<)

Figura 2.3 - Modeio de Young para coglescimento de ramos secundarios, devido a diferenga de
concentraco de soluto entre a raiz e a ponta: a) difusdo de soluto da raiz para a ponta; b}
solidificacac na raiz devido & menor concentracio de soluto em relacdo ao squilibrio; ¢
engrossamento de ramos.

FONTE: GENDA et al {1987). p. 418,




14

GENDA et al (1987) observaram um novo padrio de engrossamento por
coalescimento, onde o empescogamento de raizes pode levar a regifio central de ramos
dendriticos vizinhos a se tocarem. Orientagdes cristalinas idénticas levam & eliminagdo da
superficie de separagio. Com o progresso da solidificagio, o liquido interdendritico
aprisionado entre dois ramos é solidificado como eutético segregado ou pode ser expulso

pelo avango da frente solida. O diagrama esquemdtico estd mostrado na FIGURA 2.4,

Figura 2.4 - Padrao de coalescimento observado por Genda. a) inicio; b} ramos adjacentes se tocam; ¢) o
coalescimento se estende do centro para a raiz e a ponta dos ramos dendriticos; d) final.

FONTE - GENDA et al (1987). p. 419.

Todos estes mecanismos, observados na pratica durante a solidificagio ou na
manutencdo de ligas na regifio semi sOlida, podem acontecer durante a reofundi¢iio de
estruturas dendriticas fundidas. Embora na reofundi¢fio por FPC se parta da liga no estado
solido, provocando a fus3o de fases secunddrias na regido semi sélida, o resultado obtido € o
mesmo: fase primaria dendritica em um meio liguido, ativando os mecanismos de
engrossamento que levam & globularizagio esponténea da fase solida, possibilitando a
reducfic da energia interfacial do sistema. Variagdes podem ocorrer na intensidade de
ocorréncia de um mecanismo sobre ouiro. Segundo ROBERT (1989), fendmenos de Ostwald
“ripening” s#o preponderantes para a formagfo e crescimento de estruturas globulares de
reofundi¢io, em ligas de Al-6%Si, sobre mecanismos de coalescéncia, quando se trabalha

com reduzidas fra¢des sélidas na pasta.

A observagio da reofundicio de ligas de Al-4,5wt%Cu, levou ZOQUI & ROBERT
(1998) a proporem um mecanismo, mostrado na FIGURA 2.5, de formagio de estrutura

globularizada a partir de engrossamento dendritico.

Segundo este modelo, a partir de um grfio formado por “n” dendritas, tem-se a

(395}

evolugdo de “n” globulos distintos, com liquido de composicBio eutética entre os grdos

reofundidos e entre os glébulos, O mecanismo ¢ valido para estruturas fundidas grosseiras.
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Figura 2.5 - Esquema ilustrativo da formacao de globulos pela fuséo parcial controlada de ligas com
estrutura dendritica grosseira.

FONTE: ZOQUI (1995). p.137.

A formagfo de reofundidos a partir de ligas com gréos refinados pela agiio de
inoculantes se da pelos mesmos mecanismos que as estruturas dendriticas brutas de fusdo,
pois também se trata da globularizagfio de estruturas dendriticas, embora equiaxiais €
refinadas. A diferenca estd na cinética da globularizagdo. Como as distincias envolvidas na
difusdo de solido sdo bem menores, o tempo para que se complete a globularizacdo por

Ostwald “ripening” ou por coalescéncia € reduzido.

Outra vantagem da reofundicdo de ligas refinadas em relacio aquelas com estrutura
bruta de fusSio ¢ a geometria final dos gidébulos. Como os griios refinados apresentam
dendritas equiaxiais, obtém-se globulos mais esferoidizados. LOUE & SUERY (1995)
realizaram estudos de fusfio parcial controlada com a liga Al-7%8i-0,3%Mg, a partir do
produto bruto de fusfo e da liga refinada. Apdés 35 min de reofundicio a temperatura
constante de 580 °C, o fator de forma medido foi de 12,6 no primeiro ¢ 3,8 no segundo casos.
O fator de forma foi definido, nesse caso, como proporcional a S,*/N,, onde S, é a 4rea da
interface solido/liquido por unidade de volume e N, € o nimero de glébulos por unidade de
érea. A constante de proporcionalidade normaliza o fator de forma para 1 no caso de esferas.
O tnico fator a que se atribuiu esta redugio do fator de forma para ligas refinadas foi o menor

tamanho inicial de grios {950 um para a liga fundida e 450 um apés o refino).

No case de reofundicdio de ligas com microestrutura ultra-refinada nfo dendritica, os

mecanismos de globularizacio da fase primdria sfo ainda mais simples. Pelo fato dos gréos
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iniciais jA serem aproximadamente esféricos e sem ramificagdes, basta a elevagio da
temperatura de tratamento acima da solidus para que se obtenha uma pasta reofundida. As
fases de menor ponto de fusfo fundem-se envolvendo as particulas sélidas remanescentes, j&
globularizadas. Os tempos envolvidos em tal tratamento sfo muito pequenos, e seu

prolongamento resulta apenas em crescimento de fase primdria.

Ao trabalhar com agos do tipo M-2, de microestrutura nio dendritica, formada por
ferrita poligonal e carbetos precipitados, ROBERT (1993) descreveu a evolugdo estrutural na
reofundi¢do como envolvendo a dissolugio dos carbetos e transformacdio da ferrita em
austenita globularizada, sem a necessidade de estdgios intermedidrios de engrossamento.
Como nfio hé fendmenos de engrossamento envolvidos e todo o liquido formado na zona
pastosa se localiza em contornos da fase s6lida, nfio se verifica a presenga de pogas em seu

interior.
Como concluséio deste item, pode-se dizer que:

# a evolugio de ligas com estrutura dendritica para globular ocorre por fenémenos de
Ostwald “ripening” ou de coalescimento, semelhantes aos verificados na solidificagéo

convencional de metais,

» a forca motriz dessa transformagfio ¢ a reducSo da energia livre interfacial

solido/liquido,

s a diferenca entre a reofundicfio de estruturas grosseiras e estruturas refinadas esta na

cinética da globularizacfo, e nfio nos mecanismos envolvidos,

e estruturas ultra-refinadas nfio dendriticas transformams-se diretamente em globulares,

ndo passando por estagios morfolégicos intermedidrios.

2.3 - Fusdo Parcial Controlada de estruturas deformadas

A producdio de pastas reofundidas a partir de ligas submetidas & deformacio no estado
solido antes do aguecimento até temperaturas acima da solidus faz uso dos fendmenos de
recristalizacfio dos metais. Quando suficientemente deformada, de modo a introduzir no
material um aumenic de energia interna capaz de provocar a migragio de discordancias e

formagfio de contornos de alto dngulo, uma microestrutura de gréos nfio dendriticos refinados
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¢ produzida durante recristalizaciio. A fusdo parcial desta estrutura resulta numa pasta

composta por particulas solidas esferoidizadas numa matriz liquida.
Algumas varia¢Ges neste esquema incluem:

= Deformagdo preliminar a quente, por laminacdo ou extruso, acima da temperatura
de recristalizagio, seguida por deformagfio a frio, segundo processo patenteado sob
a marca SIMA® ou “Stress Induced Melt Activated” (ITT CORP., 1983).

=» Deformac#io preliminar acima da temperatura de recristalizagio € posterior
deformacdo a quente, porém abaixo da temperatura de recristalizacio, para
assegurar uma introdugdo maxima de encruamento no material, chamado de

processo “Recrystallization and Partial Melting” (RAP) (KIRKWOOD, 1994).

Embora sejam processos de baixo custo, com o uso de tecnologia conhecida e
equipamentos convencionais, nfio tém sido explorados comercialmente. Uma das limitagSes
parece ser a necessidade de deformacfio minima de 10 %, o que impde um limite prético de
didimetro méximo de 50 mm para o lingote, se deformado por extruso (KIRKWOOD, 1994).
No entanto, KAPRANOS et al (1990) mostraram ser possivel a utilizagdo de deformagéo por

forjamento, permitindo a produgfio de lingotes com didmetros maiores.

ROBERT (1989) fez uma extensa pesquisa com liga de Al-7%Si e observou a
transformaco da estrutura originalmente constituida por fase priméria dendritica submetida 2
deformagcfio a frio por compressdo, circundada por cristais eutéticos alongados de Si, em uma
estrutura com fase o globular. Também houve modificacio no eutético de Si que se
apresentou, apds o tratamento, como fina rede de cristais com morfologia de blocos ou

particulados, devido ao resfriamento réapido da pasta reofundida.

O processo de reofundiciio por fusfo parcial controlada de estruturas dendriticas
previamente deformadas nfio envolve, portanto, mecanismos de globularizacio da morfologia
original. Os mecanismos aqui envolvidos podem ser divididos nas seguintes etapas:
recristalizagdo da estrutura original, fusfo de fases secundérias presentes em contornos

originais, penetracdc de liquido em novos contornos formados e separaciio de grios
recristalizados.
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O resultado ¢ a obtengfio de estruturas reofundidas de glébulos bastante esféricos,
homogéneos, de pequenas dimensGes e auséncia de lquido retido em seu interior. Assim,

pastas reofundidas de excelente qualidade podem ser produzidas.

2.4 - Mecanismos de formacé#o de reofundidos por FPC com estruturas
deformadas

Na produgiio de pastas reofundidas pelo tratamento térmico de estruturas previamente
deformadas, o primeiro estdgio de transformacfo estrutural € a recristalizac@io, seguida da

reofundi¢do propriamente dita.

2.4.1 - Recristalizagéo

A submissdo de um material 4 deformagfo promove o aumento de sua energia interna, a
qual se constitui na for¢a motriz para a formagio de novos grios, ou recristalizagfio. A maior
parte da energia despendida na deformacio € liberada na forma de calor, enquanto a restante é
armazenada em discordancias, formando uma rede cuja densidade e distribui¢io dependem de

muitos fatores, sendo a quantidade de defonﬁagéo o principal deles.

A recristalizagfo primdria pode ser definida como o processo no qual novos gréos livres
de deformagdo sdio nucieados, crescendo s custas da regifio deformada até que toda ela tenha
sido consumida (COTTERILL & MOULD, 1976). O resultado final é uma estrutura de grios
refinados, nfio dendriticos, com energia interna menor que a inicial. Estd bem estabelecido que

seis caracteristicas basicas governam a recristalizacdo:

e E necessario uma deformaciio minima para inicia-la,

® Quanto menor o encruamento, maior € a temperatura necessaria,

e ¢ aumento do tempo de aquecimento reduz a temperatura necessaria,

s o tamanho do grio recristalizado depende principalmente da guantidade de
deformagcéo, e numa menor medida da temperatura de tratamento; diminuindo com ¢
aumento da deformacfio e com a reduco da temperatura,

e quanto maior o tamanho do grio original, maior ¢ a quantidade de deformacio
necessdria para obter tamanho final equivalente, com o mesmo tempo e temperatura

de recristalizacBo,
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s a quantidade de deformacgio necessaria para se obter resisténcia mecénica

equivalente aumenta com o aumento da temperatura de deformagio.

O modelo de recristalizago mais aceito atualmente (COTTERILL & MOULD, 1976)
prevé a existéncia de regides localizadas da estrutura cristalina fortemente deformadas, que
atuam como nicleos quando, por algum rearranjo interno, passam a ter uma energia menor
que sua vizinhanga. Tais nficleos podem crescer se houver uma desorientagfio cristalina entre
eles e a regido deformada vizinha suficiente para formar um contorno de alto dngulo. Estas
regibes sfo, preferencialmente, bandas de deformagfo ou contornos de grios, e onde a rede
cristalina é deformada localmente, em conseqiiéncia de trabalho mecanico (COTTRELL,
1953).

Os mecanismos pelos quais as regides mais deformadas sfo transformadas em nicleos

de recristalizacéio estdio sintetizados abaixo (CAHN, 1983):

= Crescimento de regifio poligonizada: a poligonizagdo pode remover a energia interna
armazenada em uma pequena regidio deformada mais severamente que seus arredores.
Subgrios produzidos por reacdes entre discordincias, equivalentes 4 poligonizagfo, sio
precursores necessarios & nucleagio. O nucleo vidvel assim iniciado ¢ desorientado em relagio

a vizinhanca, podendo entfo crescer.

= Coalescimento de subgrios vizinhos: quando a desorientagBio € pequena, pode
ocorrer escalagem e escorregamento de discordancias, removendo o subconterno existente

entre eles. O subgrio assim formado, maior que seus vizinhos, pode crescer ds suas expensas.

=» Migrago de contorno induzido por deformagio (SIBM): pode ocorrer localmente,
quando um subgrio de uma regido deformada cresce dentro de seu vizinho, formando um
baldc com a orientagfic do grio de origem, porém livre de discordédncias. Este subgriio na

forma de baldo pode agir como um niicleo.

Para o caso de recristalizacfio de estruturas deformadas com segunda fase dispersa, a
nucleacdio de novos griios ocorre na matriz da liga, € os processos envolvidos devem ser
similares aos apresentados acima. Portanto, devem haver regides com um alto grau de

deformacio localizada e desorientacdio da rede cristalina, onde seja possivel desenvolver-se
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uma regifio de baixa energia circundada por um contorno de alto angulo. As particulas da
segunda fase presentes exercem o papel de estimuladores da nucleagfio, com duas influéncias

opostas no progresso da recristalizacéio priméria:

=> A nucleagio de novos griios pode ser acelerada, especialmente se as particulas forem
comparativamente grandes. Se forem muito pequenas, a nucleagio ¢ retardada ¢ até

totalmente inibida.

= O crescimento de novos grios ¢ sempre impedido, devido as forgas de arraste

exercidas sobre um contorno pelas particulas, principaimente se forem pequenas ¢ numerosas.

DOHERTY & MARTIN (1962), em um cuidadoso estudo sobre a recristalizagdo de
ligas bifasicas de Al-Cu observaram que a cinética de recristalizagio depende sensivelmente
das caracteristicas de dispersdo da segunda fase. A existéncia de particulas grosseiras acelera
a nucleacio mais do que o crescimento de novos grios, de tal forma que a recristalizacfo
como um todo é acelerada. Ha evidéncias que a nucleagfio se torna muito dificil quando o
espacamento & tdo pequeno a ponto de cada subgrfio colidir com uma particula antes de se

tornar um nucleo vidvel.

Estes resultados incluem todas as ligas, independentemente dos componentes presentes,
nas quais particulas relativamente ndo deformaveis (fases intermetalicas incoerentes com a
matriz ou particulas nfio metalicas), estfio distribuidas separadamente, numa matriz continua

deformavel da fase primaria.

COTTERILL & MOULD (1976) observaram que a taxa maxima de nucleagdo em uma
liga de Al-Fe com a segunda fase dispersa ocorre com espagamento interparticulas proximo
de 4 um, sugerindo que este é o espagamento 6timo para ligas de Al. No modelo proposto
por estes autores, a presenca de particulas suficientemente grandes provoca o surgimento de
curvaturas da rede cristalina nas vizinhangas da interface particula - matriz, tornando-se locais

potenciais para a formagfio de niicleos de recristalizaggo.

Enquanto a quantidade de particulas for pequena, o efeito de nucleagdo provocado por
elas nfio ¢ sensivel, e o material comporta-se como um metal puro. Porém, o aumento da
quantidade (reducio do espacamento) acelera a nucleaclio, ac mesmo tempo que mpde

restricbes ao seu crescimento, resultando em grios menores ¢ uniformes. Quando o©
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espagamento é reduzido além de um tamanho critico, a formagdo de um nicieo sofre a
concorréncia do niicleo sendo formado na particula vizinha, ¢ ambos tornam-se inviaveis.

Uma reducfio da taxa de nucleagfio em particulas ocorre, € em casos limites € totalmente
inibida.

O espagamento interparticulas determina em grande parte a cinética de recristalizac8o e
o tamanho final dos griios, mas o tamanho das particulas também exerce influéncia
consideravel sobre o processo, pois determina a distribuicdo de discorddncias na matriz.
Particulas grandes sdo responsiveis por uma maior heterogeneidade na distribuicfo,
favorecendo a formagfio de subgriios, enquanto particulas pequenas ddo origem a uma
distribuicio homogénea, onde a formagdo de contornos de subgriios € dificultada. Rotagdes
localizadas da rede sfo mais dificeis porque a concentragdio de deformagdo ¢ menos

freqliente, € o raio critico do niicleo de recristaliza¢fio ¢ aumentado.

O micromecanismo de nucleagdo de grios por particulas da segunda fase foi observado
por HUMPHREYS (1979), em microscopio de transmissio, através de recristalizagdo in situ.
Particulas grandes estimulam a nucleagiio, nfio apenas por concentrarem a deformagfo
localmente, com alta densidade de discordancias, mas especialmente por criarem uma grande
desorientacdio local, que pode alcangar 45° para particulas de 2 pm. A escalagem de
discordancias através de um mecanismo semelhante & poligonizagdo leva a formacgio de
subgrios que agem como nucleos dos grios recristalizados. A densidade de discordéncias ao
redor das particulas é proporcional ac seu tamanho, explicando a heterogeneidade de
distribuigdo, uma vez que particulas de grandes dimensdes geralmente implicam em grande

espagamento entre elas.

Além da influéncia sobre a distribuicdo de discordancias, o tamanho das particulas tem
uma influéncia marcante sobre a quantidade de deformagfio necessaria para que ocorra
nucleacfio estimulada por particulas (PSN). Estudando ligas de Al contendo particulas bem
espagadas HUMPHREYS (1977) mostrou que ligas envelhecidas para a obtencfio de
particulas maiores exigem menores graus de deformagio para estimular a nucleagio, como

mostra o esquema da FIGURA 2.6, do que ligas contendo particulas de dimensdes menores.

Pode-se concluir, portanto, que a aceleragdo da nucleagfio de grios recristalizados, com

a conseqiiente obtengdo de griios mais refinados, estd associada a grande nimero de
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particulas grosseiras e bem espagadas, enquanto a inibi¢8o estd relacionada a presen¢a de uma
dispersdo fina e pouco espagada. Este conceito serd importante no desenvolvimento deste

trabalho, na busca de condicdes de reofundicio que resultem em estruturas globulares
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Figura 2.6 - Condicdes de deformacio e tamanho de particulas para as quais é observada a ocofréncia de
nucleacio em particulas de Si de uma liga de Al laminada.

FONTE: HUMPHREYS (1977). p. 1326

2.4.2 - Reofundigéo

O desenvolvimento teérico do principal mecanismo de formagdo de reofundidos por
fusiio parcial controlada de estruturas dendriticas com deformagéo prévia tem inicio no estudo
da reofundicfio por agitagiio mecinica. VOGEL (1978) observou que 0 tamanhoe médio dos
globulos da fase primaria na pasta reofundida diminui com o aumento da velocidade de
rotagiio imposta, desde que esta seja suficiente para causar turbuléncia no liquido. A
explicagiio para esse fato foi a existéncia de um mecanismo de multiplicagdo cristalina a partir

da fragmentaco de ramos dendriticos.

Baseados neste fato, VOGEL et al (1979) apresentaram uma contribui¢do mmportante
sobre 0s mecanismos de formagdo da microestrutura de reofundidos mo Congresso
Internacional de Solidificacdo e Fundicdo, realizado em Sheffield. O ponto de partida € a
hipétese de dobramento de ramos dendriticos, sob a agfo de tensbes de cisalhamento durante
a agitagfio, € nfio sua ruptura, como TILLER & O’HARA (1967), por exemplo, sustentavam.
A suposiciio de dobramento de ramos é compartithada por outros pesquisadores. PILLING &

HELLAWELL (1996), que propupham um mecanismo de fusdo de raizes de ramos
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dendriticos durante solidificagio sob agitacfio vigorosa, calcularam a tensio de tragiio maxima
gue um ramo de formato cilindrico com redugfo de raio na raiz poderia sofrer sob a agio de
arraste de metal liquido. Chegaram a valores de tensfo maxima bem abaixo da tensfo de
escoamento a temperatura de fusfio do Al, para dimensGes de ramos usuais. A tensio maxima
variou, para os dados utilizados, entre 0,1c. e 0,60., valores suficientes apenas para provocar

deformacéo elastica dos ramos, e nfio a sua ruptura.

Para VOGEL et al (1979), por sua vez, a agitagio promoveria uma deformacio plastica
nos ramos dendriticos, provocando seu dobramento por um édngulo O, levando a uma
desorientag@io cristalina entre os ramos secunddric e primario. Um nimero extra de
discordincias € criado para acomodar este dobramento, as quais podem dar origem a sitios
adequados a recristaliza¢fo, pela formago de contornos de baixo angulo, que podem evoluir
para contornos de alto 4ngulo. A energia de contornos aumenta com a desorientagdo,
existindo um valor minimo no qual esta energia, Y., ¢ maior que a energia criada pela
formaco de duas interfaces solido/liquido, 2yg, no lugar do contorno de grios. Quando isto
acontece, a separagio do ramo secundario € favorecida pelo “molhamento™ completo do
contorno por um filme de liquido. O liquido ¢ originado pela fusfio de fases secunddrias de

ponto de fusdo reduzido, ja que o tratamento ¢ feito a temperaturas acima da solidus.

Evidéncias desse mecanismo foram obtidas por LEE et al (1980) através da medigdo
dos 4ngulos entre as orientagdes cristalinas de griios adjacentes, em corpos de prova
reofundidos por agitagio mecinica. A maioria dos contornos observados era de baixo dngulo
(menores que 13°). A falta de contornos de alto angulo ¢ esperada, j4 que contornos
sobreviventes no sélido devem obedecer & relaglio y.,<2yq. Observaram, também, que o
seccionamento consecutivo de microestruturas reofundidas revelou uma grande quantidade de

interconexdes de particulas, reforcando a hipotese de dobramento de ramos.

DOHERTY, LEE & FEEST (1984) sistematizaram essas observagdes, propondo um
angulo limite de 20° de desorientagfio cristalina, para que um contorno pudesse soffer
molhamento pelo Hquido e dar origem a glébulos s6lidos livres no liquido, originando a pasta
reofundida. A aglomeraciio de particulas solidas, responsével pelas propriedades tixotropicas
de materiais reofundidos, também pode ser explicada por este mecanismo. Quando cristais
com menos de 20° de desorientacfo cristalina entram em contato, formando contornos de

grio de baixa energia (y.,<2y4), 0 coalescimento entre eles € mais favordvel energeticamente.
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Apesar das varias pesquisas feitas para comprovar experimentalmente o modelo
proposto, apenas evidéncias indiretas foram possiveis. porém, através de técnicas de
microscopia de transmissdo, SHIN et al (1996) verificaram a existéncia de redes de
discordancias, acumuladas em subgrios, cuja densidade aumenta com a fragio sélida e a taxa
de cisalhamento. Observaram densidades de discorddncias da ordem de 10" cm”, para
amostras submetidas & agitaco, contra 10* em® a 10° em™ para amostras nfio agitadas,
levando & suposicio da existéncia de contornos de baixo 4ngulo, com densidade de
discordéncias diretamente proporcional ao aumento de deformagio, introduzida pelo aumento
da fragfo solida e da taxa de cisalhamento. Ndo hd, obrigatoriamente, a necessidade de
dobramento de ramos dendriticos para a recristalizag3o; o aumento da energia interna da fase
solida pode levar a formacfio de contornos de griios recristalizados no seu interior, € sua

separagéo em grios individuais ja esferoidizados.

A partir das observagdes do comportamento de estruturas dendriticas em solidificacéio
sob vigorosa agitacdo, a explicacfo do mecanismo de formagio de estruturas reofundidas a
partir do estado sélido, com deformacfio prévia, ¢ direta. A deformagfio dos materiais
aumenta sua energia interna, resultando numa rede de subgriios que evoluem para a formacio
de contornos quando a quantidade de deformacfio ¢ suficiente. Durante o aguecimento na
regifio semisélida, os contornos que apresentam energia superior a 2yq 530 penetrados pelo
metal liquido existente formando diretamente uma fase solida globularizada e refinada,

envolta por liguido; formando a pasta reofundida.

A produclio de pastas reofundidas diretamente por FPC de estruturas dendriticas
deformadas foi primeiramente estudada por ROBERT & KIRKWOOD (1988) com a liga Al-
7%Si submetida a elevados graus de deformagiio. Os autores puderam observar a presenca de
uma rede de novos grios recristalizados no interior da estrutura original deformada
anteriormente 3 formaglo de uma fase liquida. Com ¢ aumento da temperatura acima da
solidus, pasta reofundida foi obtida. A comparagio dimensional dos gréios recristalizados
presentes a temperaturas mencres que a solidus e dos grios na pasta reofundida levou 2
conclusdo que a transformacfio estrutura, de dendritica para globular ocorreu pela separagio
individual dos gros recristalizados. Este mecanismo também explica a pequena dimensfo,

esfericidade e auséncia de pocas de liquido no interior dos glébulos resultantes.




25

Embora de concepcio simples, a produgfio de pastas reofundidas por FPC de estruturas
dendriticas deformadas ¢ fortemente dependente de parmetros de processo, sendo 0s mais

importantes discutidos a seguir.

2.5 - Influéncia de parametros de processo na producao de pastas
reofundidas por FPC

Segundo TIETMANN et al (1992), os principais parmetros que influenciam ¢ sucesso
da reofundi¢do por FPC e a qualidade das pastas obtidas séo:

o Composi¢do da liga;

e Tamanho de grios da estrutura inicial;
¢ Grau de deformac#io prévia,

¢ Taxa de aquecimento;

+ Tempo de tratamento térmico;

e Temperatura de tratamento térmico.

Pode-se acrescentar, além desses parimetros, a variagdo de ciclos termomecénicos

previos.

2.5.1 - Composicio da liga

Ha poucos trabalhos publicados sobre o comportamento de pastas reofundidas
produzidas por Fuso Parcial Controlada em fungfio da variacSo da composiglio da liga. Em
pesquisa realizada para examinar ¢ mecanismo de fragmentagio dendritica durante a
reofundigio, KAPRANOS et al (1993) utilizaram ligas de Al-4,5wt%Cu e Al-10wt %Cu,

deformadas e aquecidas as temperaturas de 858 K ¢ 880 K, respectivamente.

Como ambas s3o hipoeutéticas, os reofundidos obtidos nfio apresentaram diferencas
microestruturais importantes. Nos dois casos, a fase primaria ¢ composta por Al-o, envolta
pela fase secundaria. Porém, a fusfio da liga com 10 % de Cu foi mais lenta apresentando
inicialmente um eutético grosseiro, levando mais tempo para formar a fase liquida. As fases
primdrias resultantes também apresentaram morfologias diferentes. O reofundido da liga Al-
4,5wt%Cu € composto por glébulos mais esferoidizados com didmetro da ordem de 100 pm,
enquanto a liga Al-10wt%Cu apresentou uma fase primaria de formate mais alongado, com

tamanho de 70 um de largura, e comprimento 2 a 3 vezes maior.
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2.5.2 - Tamanho de graos da estrutura inicial

A influéncia do tamanho de grios inicial na evolugiio da estrutura dendritica para
globular e no tamanho final dos globulos/grBos na estrutura reofundida obtida tem sido
investigada. Para LOUE & SUERY (1995), o tamanho inicial dos grios nio afeta a morfologia
e tamanho final dos globulos, desde que a deformacgdo imposta tenha sido suficiente para
causar recristalizacio completa. Estudando ligas de Al-7%Si com tamanhos iniciais de grios
de 450 um e 70 pm e varios niveis de deformacdo por laminagdo, observou que ha um nivel
critico de encruamento acima do qual a morfologia e tamanho da fase solida na pasta
reofundida s#o equivalentes, independentemente do tamanho inicial de grios. Seus resultados

sdo apresentados na FIGURA 2.7.
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Figura 2.7 - Tamanho de gréos da figa Al-7%Si reofundida por fus&o parcial em funcio da deformacso
prévia, com estrutura obtida de: m) Solidificacgo convencional; ¢) Solidificacdo com agitag&o
eletromagnética.

Fonte: LOUE & SUERY (1995). p.12.

Por outro lado, ZOQUI & ROBERT (1998) obtiveram resultados que mostram variagio
do tamanho final dos globulos em funcdo do tamanho inicial dos gréos, para ligas de Al-
4,5wt%Cu solubilizadas e laminadas com 40 % de reducfio (deformagdo real) da espessura. O
tamanho inicial de grios variou de 39 um a 125 um, enquanto os globulos da estrutura
reofundida variaram de 16,3 um a 25,4 um, isto €, uma varia¢do de 220 % no tamanho inicial

dos grios provocou uma variagdo de 56 % no tamanho final dos giobulos.

2.5.3 - Grau de deformacéo prévic
Segundo varios autores, (ROBERT & KIRKWOOD, 1988, ROBERT, 1993, LOUE &
SUERY, 1995, WERT et al, 1981) este é o parimetro que exerce a principal influéncia sobre a

microestrutura de um material reofundido obtido por Fusdo Parcial Controlada.
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ROBERT & KIRKWOOD (1988) observaram uma diferenga entre amostras pouco e
muito deformadas. Amostras de Al-7%S5i pouco deformadas (10 %) apresentam, durante
reofundi¢io, fase sdlida com morfologia de blocos irregulares evoluindo para globulares por
engrossamento. Contornos formados no interior da fase primaria, antes de atingir a solidus,
sdo de baixo dngulo, e tendem a desaparecer com o aquecimento, por efeito de difuso. O
reofundido obtido € bastante semelhante aqueles obtidos por FPC a partir de estruturas brutas
de fusdo. Com deformacdo de 120%, os globulos resultantes na pasta reofundida apresentam
difimetro da ordem de 40 um, confirmando que o aumento da deformacio resulta em
particulas menores. Neste Gltimo caso, o mecanismo envolvido é a recristalizagio e
separa¢do, enquanto no primeiro a globularizag@o se d4 por mecanismos de engrossamento

dendritico. Seus resultados estdio apresentados na FIGURA 2.8.
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Figura 2.8 - Variag8o do didmetre médio de particulas sdlidas da pasta reofundida com o tempo de
tratamento.

FONTE: ROBERT (1989). p. 96.

O exame destes resultados mostra outro fato interessante. Se apenas os valores de
didmetro dos giébulos reofundidos obtidos apds 5 min de aquecimento (o tempo necessario

para as amosiras atingirem a solidus), forem plotados contra o nivel de deformacfio, o gréfico
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da FIGURA 2.9 é obtido. Ele mostra que, evitando-se o crescimento dos globulos na regido

pastosa, ndo h4 diferenga no seu didmetro médio final para 80 % e 120 % de deformagéo.
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Figura 2.9 - Variagao do diametro médio de globulos em fungéo do grau de deformacao.

FONTE: ROBERT (1989)

Para LOUE & SUERY (1995), que obtiveram resultados semelhantes, mostrados na
FIGURA 2.7, existe um grau critico de deformagéo, acima do qual a morfologia e o tamanho
dos glébulos da fase sélida na pasta reofundida ndo mais se alteram.

Esta afirmacfio também pode ser confirmada a partir de pesquisas pa area de
recristalizagio de griios. Segundo COTTERILL & MOULD (1976), existe um valor de
“saturagdio” para o qual a energia interna permanece constante, apesar do aumento de
deformacdio. Este comportamento estd associado a um estado de equilibrio dindmico de
formacio ¢ aniquilamento de discordancias, e € observado em Al, Cu e ouro policristalinos,
mas nio em monocristais. Se a energia interna (densidade de discordéncias) permanece
constante, a forca motriz para a recristalizagdo é a mesma, resultando em graos recristalizados

de mesmo tamanho, quando a deformagfo ultrapassa um valor critico.

2.5.4 - Taxa de aquecimento
O controle da taxa de aquecimento ¢ um fator importante na produgdo de pecas
tixoconformadas. Quando a matéria prima ¢ reaquecida até a regifio pastosa, pode ocorrer um

crescimento ndo desejado da estrutura globular, por engrossamento, se ¢ aquecimento for
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muito lento. Por essa razfio, a utilizacdo de fornos de indugiio de alta freqliéncia para este fim

vem tendo cada vez mais importancia.

Na Fusdo Parcial Controlada de estruturas dendriticas deformadas, também ocorre o
crescimento dos grios recristalizados, cujos efeitos prejudiciais devem ser evitados. Quanto
menor for o tempo decorrido entre a temperatura de recristalizagio ¢ a de inicio de fusdo,
menos tempo havers para o crescimento do griio, possibilitando a obtencio de uma estrutura

mais refinada (KIRKWOOD, 1994).

E o que sugere o trabalho de WERT et al (1981), que mediu a densidade volumétrica de
griios recristalizados em amostras de Al 7075, apds serem submetidas a diferentes taxas de
aquecimento até a temperatura de recristalizagiio de 482 °C. A utilizagfio de fornos elétricos,
com taxa de aquecimento de 1,8x10” K/s resultou em uma densidade de grios da ordem de
3x10° mm>, enquanto com aquecimento em banho de sal fundido, 2 taxa de 2,8x107 K/s, a

densidade foi de 10* mm™.

2.5.5 - Tempo de tratamento térmico

A manutencio de materiais ja reofundidos na regific pastosa ativa 0S mesmos
mecanismos de crescimento por engrossamento da fase solida descritos no item 2.1. Porém,
como no caso de Fusio Parcial Controlada com deformacfio prévia as particulas s6lidas ja se
encontram globularizadas, nfio ha engrossamento de ramos. As duas possibilidades de
crescimento siio por Ostwald “ripening”, com a dissolugfio de glébulos menores em favor dos
maiores, ou coalescimento de globulos com orientagdes cristalinas similares que encontram-se

aleatoriamente na matriz liquida.

Como o mecanismo de coalescimento tem uma cinética diferente da de Ostwald, sendo
dependente de t'*, & possivel determinar-se qual dos dois predomina em determinado sistema.
Se a funglio R(t) for linearmente dependente de t'°, o principal mecanismo € o de Ostwald;
porém se os dados experimentais fornecerem uma relagdo linear com t'", coalescimento serd
preponderante. ROBERT (1993) fez este estudo com ligas de Al-Si e chegou a conclusdo que
o coalescimento entre particulas ¢ o mecanismo determinante do fendmeno de crescimento de
globulos numa pasta reofundida, para elevadas fragdes s6lidas, enquanto no caso de reduzidas

fracdes solidas o mecanismo de crescimento preponderante € o de “Ostwald” ripening.
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LOUE & SUERY (1995) chegaram & mesma conclusdo em seu trabalho. A constante
de proporcionalidade da curva D’(t) x t, forneceu um valor maior que o tedrico, sugerindo
que a coalescéncia ¢ um importante, se nfio dominante, mecanismo de crescimento. Em
pesquisa recente de obtenco de reofundidos pelo processo SIMA, com liga comercial 7075,
TURKELI & AKBAS (1996) observaram o coalescimento de globulos e também a presenca
de pequenos gréios, que provavelmente teriam fundido se o material permanecesse mats tempo
4 temperatura de tratamento. Segundo os autores, ¢ uma indicagfio clara de crescimento de

particulas da fase sélida pelos mecanismos de Ostwald “ripening”™ ¢ de coalescimento.

2.5.6 - Temperatura de tratamento térmico

A temperatura de tratamento térmico determina a relacfio entre as quantidade de sélido
e liquido presentes. Esta definic8o € importante, pois influencia diretamente os parimetros do
processo de tixoconformagéio. Reofundidos com fragio liquida maior exigem menos pressdo
em processos de injecfio, porém a temperatura de processo ¢ maior, causando maiores

contragdes no produto final e maiores tensdes térmicas residuais.

ROBERT (1989) observou que a temperatura de tratamento interfere na dinimica de
transformacéo das fases presentes, mas nfio nos mecanismos pelos quais elas ocorrem. Como
o principal fendbmeno presente é o de difusdo, o aumento de temperatura aumenta a taxa de

difusdo, fazendo com que a fase primdria seja globularizada mais rapidamente.

2.5.7 - Ciclos termomecanicos prévios

A alterag@o da microestrutura bruta de fusfic através de tratamentos termomecanicos,
visando a obtengiio de reofundidos de melhor qualidade, ¢ um interessante campo de
pesquisas muito pouco explorado. No tnico trabalho conhecido, LOUE & SUERY (1995)
fizeram solubiliza¢do prolongada de uma liga Al-Si, para a obtengfo de reofundidos por FPC.
As particulas de silicio esferoidizadas servem como nucleadores de grios recristalizados,

permitindo também maiores niveis de deformacfo sem a ocorréncia de trincas.

Tratamentos termomecénicos apropriados a obtencBio de particulas dispersas de
segunda fase para incentivar a recristalizagio de lgas deformadas tem possibilitado a
obtengdo de estruturas com granulometria ultra-refinada. Estes resultados podem ser

aproveitados na reofundicdo: glébulos menores e mais homogéneos podem, potencialmente,
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ser conseguidos a partir de estruturas ultra-refinadas sem a necessidade de equipamentos de

alto custo, mas apenas tratamentos termomecanicos apropriados.

As condigbes de tamanho e espagamento interparticulas ideais sfio, em geral, dados
empiricos. A partir de um levantamento de diversos trabalhos sobre recristalizacdo
publicados, HUMPHREYS (1980) estimou que o tamanho minimo de particulas para
estimular a recristalizac@o ¢ da ordem de lum, enquanto segundo DOHERTY (1980), o

espagamento interparticulas deve ser equivalente a cinco vezes seu didmetro médio.

Materiais com tamanho de grios recristalizados da ordem de 20 um tem sido obtidos
com a realiza¢@o de tratamentos termomecénicos visando atingir estas condigdbes. DOHERTY
& MARTIN (1962) fizeram superenvelhecimento de liga Al-4%Cu, por 24 h a 465 °C,
chegando a grios recristalizados de 18 um apds 45 % de deformagio. HUMPHREYS (1977)
utilizou ligas de Al-4,5%Cu-0,5%Si e um tratamento térmico mais sofisticado: aquecimento
por 24 h a uma temperatura logo abaixo da sefvus, seguido de resfriamento a 1 °C/h até a
temperatura de recristalizagio (250 °C) obtendo grios de 20 pm, enquanto WERT et al

(1981) conseguiram griios de 10 um apéds superenvelhecimento de uma liga comercial 7075.

A deformaglio ¢ a principal etapa dos tratamentos mencionados acima, pois €
responsavel pelo aumento da energia interna do material. Neste caso, o aumento da
deformagdo favorece de maneira mais sensivel a obtencio de estruturas mais refinadas pois,
segundc HUMPHREYS & JENSEN (1986), a ocorréncia de saturagdio, isto €, o limite de
tamanho de grios obtido, em ligas superenvelhecidas pode ocorrer a partir de valores de

deformagcdo bem mais altos.

WERT et al (1981) observaram um aumento da densidade de griios em fungfo do
aumento da deformacfo real até um valor de 85 %, a partir da qual a densidade de grios
permanece constante. Sua conclusdc € que deformagbes acima de 85 % ndo conseguem
produzir deformacio localizada em volta das particulas menores presentes, ¢ que, portanto

nfio € possivel obter grios recristalizados ainda mais refinados.

Estes resultados de estudos de recristalizagiio podem ser Gteis na reofundigio:
utilizando como matéria prima material superenvelbecido, estruturas reofundidas com

reduzidos tamanhos de globulos podem ser obtidos. Este € ¢ tema do presente trabalho.
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CAPITULO 3

Procedimento experimental

3.1 - Material utilizado

O material escothido para o desenvolvimento desta pesquisa foi uma liga Al-Cu, com
outros componentes presentes na forma de impurezas. Estas ligas tém sido bastante utilizadas

em pesquisas de reofundi¢o, cujas vantagens podem ser sumarizadas abaixo:

e Ha uma vasta literatura a respeito, quanto 3 sua caracterizagio metalografica € ao
estudo do fendmeno de recristalizagdo, fundamental para o objetivo desse trabalho.
Na reofundi¢do € uma das ligas mais pesquisadas, além das ligas Al-Si e Sn-Pb.

e A linha sofvus de seu diagrama de fases € bem acentuada, e por apresentar uma
composi¢cio abaixo do limite de solubilidade do Cu no Al ¢é bastante suscetivel a
tratamentos térmicos de solubilizagfio e precipitagéo.

e Sua microestrutura é bem definida, constituida das fases primaria de Al-a € eutético
(CuAl - Al-a) lamelar, facilmente distinguiveis por microscopio §tico.

» E uma liga de médio ponto de fusio, de ampla aplicagfio industrial, principalmente na
producdo de componentes diversos da industria automobilistica.

e Apresenta uma faixa de solidificaciio relativamente ampla ¢ um coeficiente de
particiio adequados a reofundicio, possibilitando o controle da temperatura na zona

pastosa €, portanto, o controle das fragdes sélido/lquido na pasta reofundida.

3.2 - Caracterizacdo da liga para trabalho

3.2.1 - Diagrama de fases
O diagrama de fases da liga bindria Al-Cu, apresentado esquematicamente na FIGURA

3.1, pode ser utilizado para caracterizar as fases presentes em um sistema em equilibric. Para
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a porcentagem de Cu de 3,35 % espera-se a presenca, & temperatura ambiente, de uma fase
primaria, denominada o, constituida por Al com 0,5 % de Cu em solugdo, e da fase
secundaria CuAl, denominada 6, que contém 53,2 % de Cu. As proporgdes das fases o e ©

s#o, respectivamente, 94,6 % e 5.7 %, calculadas pela Regra da Alavanca.
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Figura 3.1- Diagrama parcial de fases para a iiga Al-Cu.

Fonte: MONDOLFQ, 1976, pg. 255.

3.2.2 - Andlise quimica
A andlise quimica da liga utilizada foi feita pelo método de espectrofotometria de
emissdo atdmica pela empresa Metalur Ltda. A sensibilidade do equipamento € de = 0,005 %

em peso. A TABELA 3.1 apresenta a composi¢lo quimica da liga com base nos elementos
analisados.

Tabela 3.1 - Composicso guimica da liga para o frabatho,

Eiemenio Cu Si Mg Fe Mn Zn Ni Ti Pb Sn

Teor (wi%) | 3.35 0,06 | 00051 0,08 | 0,001 | 0001 0,01 § 0,008 | 0,005 | 0,001

O baixo teor dos elementos considerados como impurezas torna adequada a utilizagio
do diagrama bindrio de fases Al-Cu para a analise microestrutural da liga, sendo pouco

significativa a formag#io de outros compostos intermetélicos além do CuAk.



3.2.3 - Analise Térmica Diferencial
Esta analise foi realizada com o objetivo de se determinar as temperaturas solidus ¢

liquidus da liga. Foi utilizado o equipamento marca Netzsch-Gerfitebau, para a obtengfo das
curvas de resfriamento e aquecimento do material a uma velocidade de 5 K/min , com base a

emissdo/absorgio de energia de uma amostra de 665,1 mg da liga em atmosfera de argdnio.
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Figura 3.2 - Anglise Térmica Diferencial da liga Al-3,35wi% Cu: a) curva de aquecimento; b) curva de
resfriamento. Os valores de temperaturas destacados referem-se as temperaturas sofidus e

fiquidus da liga.
Em funcfio das curvas obtidas, apresentadas na FIGURA 3.2, as temperaturas solidus ¢

liguidus da liga foram determinadas. Estas correspondem ao inicio da reaglo de
transformagio de fases solido/liquido durante o aquecimento (FIG. 3.2 (a)) e da reaglo
liquido/sélide durante o resfriamento (FIG. 3.2 (b)), respectivamente. Os valores encontrados

foram de 906,5 K para a temperatura solidus e de 915,1 K para a temperatura liguidus.
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3.2.4 - Microestrutura bruta de fusac

A FIGURA 3.3 mostra foto de microestrutura tipica da matéria prima no estado bruto de
fusdo, como recebida. Observa-se a estrutura dendritica da fase a (fase primdria) circundada
por uma rede de eutético grosseiro constituido por Al-a € CuAl,. Os ramos dendriticos estdo
bastante engrossados, caracteristico de solidificagio lenta na produgdo da matéria prima.
Observa-se também a presenga de poros comumente encontrados na producio de lingotes para

reprocessamento posterior,

Figura 3.3 - Microestrutura tipica da matéria prima.

3.3 - Procedimento experimental

O objetivo deste trabalho é a avaliagiio de dois processos de reofundigdio por Fusio
Parcial Controlada, envolvendo dois tipos de tratamentos termomecfinicos, © primeiro
chamado de Tratamento de Deformacdo Simples (TDS) ¢ o segundo de Tratamento de

Superenvelhecimento (TSV).
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No TDS, amostras fundidas foram deformadas por compressio a temperatura ambiente

e reofundidas 4 temperatura de 908 K, enquanto no TSV a matéria prima foi submetidas a um

tratamento térmico de solubilizacfio, a 820 K, e precipitagho prolongada, a 633 K, antes de

serem deformadas & temperatura ambiente e reofundidas a 908 K. Na FIGURA 3.4 estdo

mostrados esquemas ilustrativos dos dois tratamentos termomecanicos utilizados.

908 K

Termperatura
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Temperatura

908 K
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. 853K
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Deformagac : ! Reofundico

Solubll. Precipit. Deformagéo  Reofundigio

Figura 3.4- Esquema dos tratamentos termomecanicos utilizados: a) Tratamento de Deformac8o Simpies
(TDS); b) Tratamento de Superenvelhecimento (TSV).

Para cada ciclo de tratamento termomecénico, foram variados os seguintes parametros:

e Tamanho de griios/espacamento secundério da matéria prima (refinado e grosseiro),

e Grau de deformagio (45 % e 80 % de deformac@o real),

e Tempo de tratamento ( 0 ¢ 300 s).

A combinaciio de todos as varidveis de influéncia totalizou 16 condigdes diferentes,

apresentadas na TABELA 3.2, Para cada condicio foram ensaiadas trés réplicas.

Os parametros utilizados para andlise de resultados (varidveis de resposta) foram:

@

fator de forma,

fracfo solida,

&

]

distribuicio de Cu na fase primaria,

Tamanho médio dos glébulos da estrutura reofundida,
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Tabela 3.2 -Quadro geral dos parametros dos tratamentos termomecanicos utilizados para testes de

recfundicdo.
Tipo de tratamento Dimensdes de graos na Grau de deformacgéao Tempo de recfundigdo
matéria prima %) ()
0
45 300
refinado o
TDS 80 300
0
45 300
grosseiro 0
80 300
0
45 300
refinado 0
80 300
TSV 0
45 300
grosseiro 0
80 300

3.3.1 - Obtengéo dos corpos de prova

A liga de trabatho, adquirida na forma de lingotes tipo almofada. foi fundida em forno
aquecido por resisténcia elétrica, em cadinho de carboneto de silicio. O liquido foi vazado a
1033 X, sendo a temperatura medida com termopar Chromel-alumel, com erro de 0,1 %,
mergulhado no banho, que envia sinais para um indicador digital IDT 800 da Robertshaw,

com precisdo de 0,1 %.

Para a obtencio dos dois niveis de tamanhos de gréos optou-se por variar o material do
molde, e com isso a taxa de extracio de calor, mantendo-se constantes as temperaturas de
vazamento ¢ do molde. Para a obtenglio de amostras com grios refinados utilizou-se um
molde, cujo esquema estd mostrado na FIGURA 3.5 (a), constituido por uma chapa de ago
ABNT 1020, de dimensdes 100 x 365 x 25 mm. As paredes laterais foram formadas por
tijolos refratarios. O conjunto montado possibilitou uma cavidade de 20 mm de profundidade.

O molde para a produgdio de corpos de prova com grios grosseiros foi construido com tijolos
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refratarios, nas dimensdes de 115 x 315 x 70 mm, com cavidade do molde de 20 mm de

altura. A FIGURA 3.5 (b) apresenta o desenho esquematico.
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Figura 3.5 - Esquemas dos moldes utilizados para a obtencio das amostras com gréos refinados ¢
grosseiros: a) Molde metalico: b) Molde refratéric. Dimensbes em mm.

Os moldes foram aguecidos & temperatura de 373 K, para retirada de umidade No

momento do vazamento sua temperatura era de aproximadamente 323 K.
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Os lingotes obtidos, na forma de lingotes retangulares, foram usinados e cortados em
corpos de prova com se¢des quadradas de 15 x 15 mme alturas (h;) de 20 mm, para aqueles
que serfio submetidos & deformagio de 80 %, ¢ 14,3 mm para 0s que serfio deformados 45 %,

conforme pode ser visto na FIGURA 3.6.
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Figura 3.6 - Esquema de corte dos lingotes para obtengao de corpos de prova para os Tratamentos de
Deformagao Simpies e de Superenvethecimento. Dimensbes em mm.

3.3.2 - Solubilizagéo e precipitagéo

As amostras destinadas ao TSV foram solubilizadas por duas horas a 820 K em forno
EDG FC-1, com controlador de temperaturas EDGCON 5P. A temperatura das amostras foi
monitorada a partir de um termopar ligado a um indicador digital de temperaturas ¢ inserido
em uma amostra de controle, ja4 que ha uma defasagem entre a temperatura indicada no
controlador e a temperatura da camara do forno. Apos atingirem o tempo de solubilizagio,

foram resfriadas em &gua & temperatura ambiente.

O tratamento de precipitagfio foi feito a 653 K, em duas etapas. Primeiramente foram
feitos ensaios preliminares para se determinar os valores 6timos de tempo de tratamento. Para
isto, amostras com os dois niveis de tamanho inicial de gréos foram aquecidas & temperatura
de precipitagdio, no mesmo forne utilizado para a solubilizacdio, por tempos de 2, 4, 6. 8, 15 ¢
25 horas.

Os estudos preliminares mostraram condices de otimizagio do TSV diferentes para as

amostras com graos refinados e grosseiros, mostradas na TABELA 3.3.
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Tabela 3.3 -Parametros definidos para o tratamento térmico de superenvelhecimento.

Tratamento Térmico

Tamanho de gréo Tempo a 653 K (h)
Refinado 25
Grosseiro 6

Apbs definidas as condigGes otimas, foram feitos os tratamentos de solubilizagdio e

precipitaciio nas amostras a serem submetidas a reofundicéo.

3.3.3 - Deformacao das amostras

Os corpos de prova obtidos com microestrutura adequada para cada tipo de tratamento
termomecanico - estrutura dendritica para o TDS e estrutura precipitada para o TSV - foram
entdo submetidos a dois diferentes graus - 45 % ¢ 80 % - de deformagdo real, por

compressdo, calculados pela seguinte equagdo:

Ay
€= En(?}”) eq. 3.1

£ - quantidade de deformacéo
h; - altura inicial

by - altura final

A altura inicial foi variada de modo a se obter, apos cada grau de deformacfio, tamanhos
de corpos de prova iguais para garantir-se 0 mesmo regime de aquecimento na reofundi¢go.

Os ensaios foram realizados em prensa hidraulica de 30 ton, a temperatura ambiente.

3.3.4 - Reofundigéo

A Fusdo Parcial Controlada das amostras foi feita em forne de cémara tubular vertical,
de aguecimento por elementos resistivos (Globar). Foi instalado um Controlador de
Temperaturas Digital, PID, modele Omron E3BX obtendo-se maior precis@io, estabilidade

térmica e versatilidade.
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As amostras deformadas foram cortadas nas dimensdes aproximadas de 9x8 mm e 15
mm de altura e furadas até a metade de sua altura. Cada amostra foi colocada em uma “cesta”
de arame presa a um fio de ago, ¢ um termopar foi inserido no furo. Este conjunto foi entdo
colocado na cAmara do forno por sua abertura superior, de modo que a amostra ficasse
suspensa pelo fio de ago. Assim que o tempo de tratamento (0 ou 300 s) era atingido, soltava-
se o fio para que a amostra fosse resfriada em um recipiente com dgua a temperatura
ambiente, colocado abaixo da abertura inferior da cimara. Esta montagem permitiu o controle

preciso da evolugfo da temperatura na amostra, evitando-se manté-la sob aguecimento mais

tempo que O Necessario.

Os tempos estabelecidos foram medidos a partir do momento que as amostras atingiram
a temperatura de reofundigéo utilizada em todos os ensaios, ou seja, 908 K. A taxa média de
aquecimento foi de 0,92 K/s. Uma curva tipica pode ser observada na FIGURA 3.7. O tempo
médio consumido pelas amostras até a temperatura de reofundicdo foi de 612 56 s,

enquanto o tempo médio dentro da zona pastosa, entre 906.5 K e 908 K foide 49 + 5s.

Temperatura (K)

Figura 3.7 - Curva tipica de aguecimento das amostras submetidas ao tratamento de reofundiciio a S08 K.

A temperatura de tratamento para reofundicdo, de 908 K, foi estabelecida segundo a

equacio de Scheil, para a obtengfo de fragdo liquida da ordem de 30 %.

fi=1- (C%:O}“MH) eq. 3.2

fs - fraclo sélida
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Cl - concentragfio de soluto no liquido
Co - concentracdo de soluto na liga

K - coeficiente de particio

3.3.5 - Andlise metalografica

As modificacdes estruturais na liga Al-3,35%Cu, desde a fundicdio da matéria prima até
o produto final reofundido, foram acompanhadas através de observagdo metalografica (macro
ou microestrutural). Em primeiro lugar foram analisadas os lingotes produzidos. A FIGURA

3.8 mostra o corte dos lingotes fundidos para obtengdo das amostras utilizadas na observago

da macroestrutura.

superficie observada

Figura 3.8 - Esquema de corte das chapas fundidas para preparo de amostra para andlise metalografica,

Microestruturas também foram analisadas em diferentes etapas do processo, segundo
indicado na FIGURA 3.9. Em cada caso as amostras eram cortadas de forma a propiciar uma
superficie representativa do processo ao qual eram submetidas. Os procedimentos para
preparo de amostras foram: para observagdo da macroestrutura efetuou-se lixamento até 600
mesh, seguido de ataque em solugdo propria para liga Al-5%Cu (5% HF, 1,5% HNO;, 3%
HCL, H.0), e para observagiio da microestrutura, lixamento até 1200 mesh e polimento
eletrolitico com solugfio 11 (800 mi etanol, 140 ml H;0, 60 ml HCIO,) por 17 s sob uma

corrente de 2 Aleny’.

Além da analise qualitativa, os tamanhos de grios/giobulos ¢ o espagamento dendritico
secundério médio foram medidos, sendo os primeiros pelo método da intersecdo hinear com

segmentos de 100 mm e contagem de, no mMinimo, 22 pontos por segmento, € 0 segundo com
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o auxilio de um analisador de imagens acoplado ac microscépio 6ptico. A contagem foi feita
manualmente, medindo-se pelo menos trés ramos secundarios de cada vez, paralelamente ao

ramo primario.

a) b}

Temperatura
Temperatura

Deformagéo Reofundigio Solubit.  Precipit, Defarmagaa Ruocfundicio '

Figura 3.9 - Pontos de andlise microestrutural, indicados por setas, para 0s Tratamenios Termomecanicos
estudados: a) TDS, b) TSV.

Microscopia eletrénica de varredura foi utilizada para analise quantitativa do teor de Cu
em solugio na fase priméria da liga em seus diversos estdgios, da composi¢do de contornos €
de compostos intermetdlicos. Foi utilizado microscopio tipo Stereoscan S-8, marca
Cambridge, com microssonda. As amostras foram lixadas até 1200 mesh e polidas com pasta

de diamante até 0,25 um.

2.3.6 - Fator de forma e frag3o solida

Os parametros fator de forma e fragho schida foram medidos através de programa de
analise de imagens, acoplado ao microscopio otico. O fator de forma, utilizado para
caracterizar o grau de globularizagdo da fase primaria da estrutura reofundida, ¢ definido
como 2 razdo entre a maior e menor dimensdes de cada particula analisada. O valor 1 indica
uma particula de forma esférica. A fragéo sélida ¢ fornecida diretamente pelo programa de

analise.

Para aferir os parimetros ¢ garantir a consisténcia dos resultados obtidos, foi realizada

analise estatistica apresentada no APENDICE A.




CAPITULO 4

Resultados e discussodes

Neste capitulo sdo apresentados, em primeiro lugar, os resultados obtidos no preparo de
amostras para os testes de reofundigdo: a obtengdo de estruturas fundidas com diferentes
tamanhos de griios, parte das quais sio submetidas a deformagciio a frio a partir do estado
fundido, enquanto outra parte ¢ submetida a solubiliza¢do, envelhecimento e em seguida a
deformagdo a frio. Em seguida sdo apresentados os resuitados de reofundicfio e uma andlise

comparativa dos processos estudados, TDS e TSV, na produgfo de estruturas reofundidas.

4.1 - Preparo de amostras para reofundigao por TDS

Nos ensaios de reofundicdo por TDS foram utilizadas como matéria prima estruturas
fundidas ¢ deformadas a frio. Como indicado no Capitulo 3, foram produzidas amostras a
partir de material solidificado em diferentes condicdes de extragdo de calor, para a promocio
de diferentes tamanhos de griios, seguido de deformacao a frio. Os resuitados obtidos nesta

etapa estfio apresentados a seguir.

4.1.1 - Estruturas fundidas

A FIGURA 4.1. apresenta macroestruturas tipicas produzidas pela fundi¢do em: a)
coquilha e b) molde refrataric. Pode-se observar em ambos os casos estrutura totalmente
equiaxial ¢ homogénea, com distintos tamanhos de grios em fungio do material do molde
utilizado: grios finos para a maior taxa de extragdo de calor (molde metélico) ¢ graos

grosseiros para a menor taxa (molde refratério).
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Figura 4.1 - Macroestruturas de segbes dos lingotes obtides para a preparagéo dos corpos de prova: (@)
Solidificacdo em molde metélico; b) Solidificaggo em melde refratario.
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A medida do tamanho médio dos grios forneceu os resultados apresentados na
TABELA 4.1.

Tabela 4.1 - Valores dos tamanhos de gréos das estruturas fundidas nos diferentes tipos de moldes.

Tipo de molde | Tamanho médio
de gréo (um)

Molde metalico 403 +35

Molde refratario 1290 £ 125

Quanto & microestrutura, os resultados obtidos séo apresentados na FIGURA 4.2 (a) e
(b). Em (a) sio mostradas microestruturas tipicas dos corpos de prova solidificados em molde
metélico e em (b) microestruturas de corpos de prova obtidos em molde refratario. Ambas
apresentam estrutura dendritica, com valores de espacamento dendritico secundario, medidos
para os dois tipos de estruturas, apresentados na TABELA 4.2. Como era de se esperar, estes
valores guardam estreita correlagio com os valores de tamanho de grdos correspondentes,

fornecendo um valor de espagamento menor para a estrutura mais refinada.

Tabela 4.2 - Valores dos espagamentos dendriticos secundarios das estruturas fundidas nos diferentes
tipos de moldes.

Tipo de molde Espagamento
Secundario (um)
Molde Metélico 40,1 £ 6,6
Molde Refratario 102,3 +£20.4

Pode-se observar a presenca de eutético em veios mais finos na estrutura refinada ¢
consegiiente melhor distribuicio desta fase na matriz Al-q.. Também pode ser claramente

observada microssegregagio do Cu no interior dos ramos dendriticos.
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b}

Figura 4.2 - Microestruturas da liga Al-3,35%Cu obtidas para a preparago de corpos de prova com graos
refinados e grosseiros: a) solidificada em molde metalico; b) solidificada em molde refratario
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Microanalise ao longo da regifio mais fortemente colorizada pelo reagente especifico
utilizado mostraram elevados teores de Cu em solugdo no Al-a nestas regides. A FIGURA 4.3
(a) apresenta foto obtida em MEV, da estrutura fundida com griios grosseiros, com indicacdo

das regides de analise, cujos resultados s3o apresentados na FIGURA 4.3 (b).

a)

L)

—e— Amostra 1
—&-- Amostra 2

Teor de Cu (%)

Distancia (um)

Figura 4.3 - Microandlise da liga Al-3,35%Cu fundida, com gréos grosseiros: a) foto tipica obtida em MEY
mosirando os pontos de analise da amostra 1; b) curva da variag8c do teorde Cucom &
distancia a partir do contorno dendritico (ponto 03,

A varredura partiu do interior de uma dendrita, cruzando ¢ contorno, até o interior de

outra dendrita. A crigem do eixo das abcissas coincide com o contorno. Observa-se gue no
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centro da dendrita o teor de Cu ¢ menor que o nominal, aumentando a concentracio
conforme se caminha para seus contornos. Nas regides interdendriticas, o teor chega a 33 %,

indicando a formagfio de CuAl, presente na forma de eutético lamelar fase o- CuAl.

Os valores de Cu obtidos ao longo de duas linhas de varredura sdo apresentados na

TABELA 4.3. Pode-se observar a elevagio do teor de Cu em solugdo no Al-o. em regides

proximas ao contorno interdendritico.

Tabela 4.3 - Teor de Cu na fase priméaria em fungéo da distancia de contorno interdendritico. A posigdo 0
coincide com o contorno.

Teor de Cu (%)

Posicdo (um) | -40 | -30 | 20 | -10 0 10 20 30 40 50

Varredura 1 3,66 | 4,49 5 |3652] 4,15 | 2,75 | 2,58 | 2,36

Varredura2 | 1,88 | 2,56 | 3,83 | 3,62 {3261 408 | 362 276 | 22 | 1,62

4.1.2 - Estruturas deformadas

Parte das estruturas fundidas produzidas, com diferentes tamanhos de grios, foram

submetidas 4 deformaco a frio por compressio para obtengfio de amostras para reofundigo
por TDS.

A FIGURA 4.4 mostra microestruturas tipicas de amostras deformadas 45 %, a partir
dos fundidos de granulometria refinada. Pode-se observar que as dendritas estio deformadas,
alinhando-se na direcdo perpendicular 4 diregdo de aplicacao da forga de compressdo,

mantendo os contornos dendriticos nitidos.

Nota-se uma diferenca importante entre a regido central da amostra (FIG. 4.4 (a)) e sua
regidio inferior (FIG. 4.4 (b)), apoiada sobre a base da prensa. Existe uma heterogeneidade na
distribuiciic da deformagio, favorecendo a regifio central em detrimento da inferior. Nesta
Gltima as dendritas estio pouco deformadas, guardando muita semelhanca com a
microestrutura original (FIG. 4.2 (a)), enquanto na regido central hd o rompimento do

eutético e sua redistribui¢dio como particulas menores.
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Figura 4.4 - Microestruiuras de amostras de gracs refinados submetidas 2 deformacao de compresséo de
45 %: a) regiio central da amostra; b) regido inferior.
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A FIGURA 4.5 apresenta microestruturas refinadas submetidas & deformacéo de 80 %.
A diferenca de deformagfio entre as regides central (FIG 4.5 (a)) e inferior (FIG. 4.5 (b)) da
amostra permanece, mas neste caso inclusive a regifio inferior estd bastante deformada. O
eutético segregado nos espa¢amentos interdendriticos ¢ ainda mais fragmentado, devido a
maior intensidade de deformagéio imposta sobre a amostra. Espera-se com isto uma qualidade

melhor do reofundido obtido em relagfio a amostra com deformagdo menor.

Com a maior deformacio imposta as dendritas apresentam-se mais deformadas e mais
dificeis de serem identificadas, pois seus contornos perdem a continuidade. A reduciio das
distancias entre ramos dendriticos ¢ importante para a obtengo de gréos mais refinados na
recristalizac#0, j4 que esta envolve fenémenos de migragio de discordéncias e difusdo de

atomos no estado solido.

As FIGURAS 4.6 ¢ 4.7 apresentam microestruturas tipicas das amostras para
reofundicfio, preparadas pela compressdo a frio de estruturas fundidas grosseiras, para 45 % e

80 % de deformagio, respectivamente.

As observaces feitas com relagdo 2 estrutura refinada também tém validade para a de
griios grosseiros: heterogeneidade na distribuigdo da deformacéio na dire¢fo da aplicagio da

forca e diminuico das distdncias interdendriticas na direcdo vertical.

Neste caso, porém, por serem bem mais grosseiros, os contornos dendriticos se mantém

contimuos mesmo para o maior grau de deformagfio, havendo menor grau de fragmentagdo.
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D)

Figura 4.5 - Microestruturas de amostras de grios refinados submetidas & deformacéo de compressac de
80 %: a) regi&o central da amostra; b) regido inferior.
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Figura 4.6 - Microestruturas de amostras com graos grosseiros submetidas & deformacfio de compresséo
de 45 %: a) regido central da amostra; b) regio inferior.
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b)

Figura 4.7 - Microestrutira de amostra com gréos grosseiros submetida a deformagso de compresséo de
80 %! a) regido central da amostra; b) regido inferior.
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4.2 - Preparo de amostras para reofundi¢do por TSV

4.2 .1 - Estruturas superenvelhecidas

Uma segunda parte das estruturas fundidas contendo gréos grosseiros ou refinados foi
submetida a tratamento de solubilizagdo e superenvethecimento. Os resultados do tratamento
de solubilizagio por 2 horas a 820 K mostraram total dissolugdo do eutético tanto para as
estruturas refinadas quanto grosseiras. No entanto, foram notados fases intermetalicas nio
dissolvidas, na forma de particulas ou veios em ambos tipos de estrutura. Estes intermetalicos
foram analisados com microanalise por feixe de elétrons em microscépio eletrénico de

varredura (MEV) indicando a presenca de Al, Fe ¢ Cu.

Quanto ao superenvelhecimento, foi necessario realizar uma série de ensaios
preliminares para a determinagfio do tempo mais adequado para a obtengéo de particulas
CuAl de dimensdes apropriadas ao objetivo do trabalho. Em ligas bifésicas, fases secundérias
que se apresentam como particulas na matriz da fase primaria tém um comportamento duplo
em relaglo & eficiéncia de recristalizagfio. DispersSes de particulas grandes e bem espagadas
tém o efeito de acelerar a recristalizagiio, enquanto particulas pequenas e pouco espagadas

inibem a nucleagdio, levando a urna consideravel reducfo na taxa de recristalizacdo.

Além desses requisitos geométricos, ¢ necessario que a fase secundéria seja incoerente
com a matriz e indeformavel. No caso de ligas Al-Cu isto significa a necessidade de obter-se
precipitados de segunda fase na sua forma mais estavel {fase 8), o que ¢é conseguido através

do superenvelhecimento da liga.

Para que as condigbes microestruturais mais adequadas - precipitados grandes ¢ bem
espagados - fossem alcangadas, foi necessario, portanto, realizar- se uma série de ensaios
pretiminares para determinar-se o tempo ideal do tratamento de precipitagdo. Segundo
MONDOLFO (1976), a temperatura minima de nucleacio da fase 6 em ligas de Al-Cu ¢ 500
K, enquanto que para a liga Al-3,35%Cu, a temperatura solvus € de aproximadamente 775 K.
Portanto, ¢ nesse intervalo que deve ser realizado o tratamento térmico. Quantc maior a
temperatura utilizada, menor é o tempo necessirio para a nucleagdo e crescimento da fase 9.
Por outro lado, temperaturas altas aumentam a sotubilidade de Cu no Al-a, deixandoe menos

Cu para ser precipitado na forma de CuAl.
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Optou-se pela fixagio da temperatura de tratamento em 653 K, aproximadamente o
valor médio entre as duas temperaturas limites, e estudar-se a influéncia do tempo de
tratamento sobre a morfologia das particulas precipitadas, conforme as condigbes indicadas
no capftulo 3. Os resultados obtidos para os tempos de 2 ¢ 25 horas para amostras com grios
refinados ¢ 2 e 6 horas para as estruturas originalmente grosseiras, sdo apresentados nas
FIGURAS 4.8 ¢ 4.9, respectivamente.

Pode-se observar o mesmo tipo de estrutura em todos os casos; constituida de uma
matriz homogénea recoberta por precipitados globulares, de coloracdo escura, ¢ precipitados
irregulares ou na forma de agulhas, de coloragdo acinzentada. Resultados de microandlise
caracterizaram os precipitados de coloragfio cinza como intermetalicos complexos de Al-Cu-
Fe e os precipitados globulares escuros, de pequenas dimensoes, como CuAl,. A composicdo
da matriz apresentou em média 97,06 % de Al e 2,94 % de Cu (para amostras submetidas a 6
horas de tratamento), teor superior & solubilidade do Cu em Al-a. a temperatura de tratamento

que ¢ da ordem de 1 % segundo o diagrama de fases.

Algumas amostras apresentaram precipitados globulares de grandes dimensdes, de
forma aleatdria, sem uma relagio precisa com o tempo de envelhecimento ou 0 tamanho
inicial de griios, que também foram caracterizados como CuAlb, apresentando-se geralmente
associados com intermetalicos Al-Cu-Fe. Supde-se que estes intermetalicos tenham atuado
como nucleantes de precipitados de CuAl, permitindo uma taxa de crescimento mais elevada
durante o tratamento de superenvelhecimento ou ainda como estabilizadores da fase eutética

durante o tratamento de solubilizag8o.

A FIGURA 4.10 apresenta com mais detalhe a associagio entre cOMpOStOS
intermetalicos e precipitados de CuAl, de grandes dimensdes, que sdo maiores nas estruturas
inicialmente grosseiras, com didmetro variando entre 5 e 10 um, enquanto nas amostras com
griios refinados o tamanho varia de 2 a 4 pm, o que leva a crer na possibilidade de se tratarem

de eutético nio dissolvido na solubilizagio.
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Figura 4.8 - Microestruturas de amostras com graos refinados, solubilizadas por 2 horas a 820K e
envelhecidas a 653 K. a) 2 horas; b) 25 horas.
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b)

Figura 4.9 - Microestruturas de amostras com griios grosseiros, solubilizadas por 2 horas a 820 K e
enveihecidas a 653 I a) 2 horas; b) 6 horas,
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Pode-se notar, também, pela observacio das FIGURAS 4.8 e 4.9, o aumento do
tamanho de particulas dos precipitados finos com o aumento do tempo de tratamento, o que
favorece a nucleagfo de grios recristalizados. Porém, como a taxa de crescimento de
precipitados € decrescente para valores crescentes de seu tamanho médioc (MARTIN &
DOHERTY, 1976) tempos superiores aos utilizados nfio sio compensadores. As estruturas
obtidas apos envelhecimento podem ser caracterizadas como superenvethecidas, dada a intensa
presenca de particulas de CuAl, microscopicamente visiveis, para todos os tempos de

tratamento testados.

Para a determinagBo do tempo de superenvelhecimento adequado aos objetivos do
trabalho, isto €, obtengdo de particulas precipitadas com dimensdes apropriadas a produgio de
estruturas recristalizadas de grios finos no processo de reofundigiio posterior, foram realizados
testes preliminares de recristalizagio. Assim, foram todas submetidas a deformagcio a frio de 80

% e aquecidas a 893 K para recristaliza¢io completa.

Figura 4.10 - Microestrutura de amostra com grios grosseiros, solubilizada por 2 horas a 820 K e

precipitada por 8 horas a 653 K, mostrando grandes particulas de CuAl, ligadas a
compostes intermetaiicos.
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Os resultados obtidos, em termos de tamanho de grios recristalizados, sio apresentados
na FIGURA 4.11. Pode-se observar que em todos os casos hd significativa redugdio do
tamanho de grios da estrutura recristalizada em relagfo i original. A razio de reducdio foi
muito mais acentuada na estrutura originalmente grosseira. Para as estruturas de grdos finos,
o aumento do tempo de superenvelhecimento (aumento das dimensdes das particulas
precipitadas), levou & redugfic do tamanho dos grios na estrutura recristalizada, de maneira
continua, enquanto que para amostras constituidas inicialmente de grios Zrosseiros o
tamanho de griios recristalizados ¢ reduzido com o aumento do tempo de envelhecimento até

6 h, a partir do qual passa a aumentar.

—e— Gréos grosseiros |
—e— Graos refinados |

™

[

o
E

Tam. gréos (um)

0 3 : : ' |

0 5 10 15 200 25
Tempo (h)

Figura 4.11 - Variagio do tamanho médio de graos recristalizados a 893 K em funcio do tempo de
superenvelhecimento prévio.

WERT et al (1981) chegaram a um resultado semelbante com liga Al 7075. Para tais
autores, para uma determinada distribuigdo de tamanho de particulas, fungdo do tempo de
envelhecimento, sdo obtidos grios mais refinados. Nesta distribuigdo, particulas com tamanho
mais favoravel a nucleagfio intensa aparecem em maior densidade. Além disso, seus dados

revelaram que apenas 10 % de particulas presentes nucleiam grdos recristalizados.

PAILLARD & HUMPHREYS (1996) observaram que, em condigdes controladas de
superenvelhecimento, ¢ possivel que a nucleagdo estimulada por particulas (PSN) tenha
eficiéncia méxima, de forma que cada particula presente nucleic um griio recristalizado, com
tamanho de griio da ordem de 20 pm. Os resultados de tamanhos de grios recristalizados
obtidos mostram que os tratamentos de superenvelhecimento realizados ndo conseguiram

atingir esta eficiéncia, resultando em griios da ordem de 70 a 100 um. A hiptese mais
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provavel ¢ a exisgéncia de uma estrutura “mista”, com particulas grandes que estimulam a
nucleacio, ¢ umea dispersdo de particulas pequenas, que podem precipitar durante o

aquecimento, redtazindo a taxa geral de nucleagdo.

Os resultad«os obtidos com os ensaios de recristalizagio indicam que o tempo mais
adequado para 0 superenvelhecimento das amostras com graos grosseiros ¢ o de 6 horas,
enquanto para as amostras com grios refinados serd usado o tempo de 25 horas, para a
temperatura de staperenvelhecimento utilizada de 653 K. Estas condicdes produzem a melhor
relagiio tamanho cle griios / particulas precipitadas, para a méaxima reducfio do tamanho de
griios recristalizacl os.

4.2.2 - Estrufuras superenvelhecidas e deformadas

As estruturzas superenvelhecidas nas condigdes mais apropriadas para o trabalbo foram
submetidas 4 defo>rmacio por compressio a frio para a obtencio de amostras para testes de

reofundicdo.

As microestruturas resultantes sdo apresentadas nas FIGURAS 4.12 e 4.13, para os
casos de amostrass produzidas a partir de grios grosseiros ¢ refinados, respectivamente. Pode-
se observar que em todos os casos as microestruturas das amostras superenvelhecidas e
deformadas apressentam as mesmas caracteristicas que antes da compressdo: a fase secundéria,
CuAl, sob a foxrma de particulas distribuidas aleatoriamente na matriz da fase primaria,
permanecendo cc>1n forma esférica, podendo-se avaliar que nfo sofreram deformaco durante
& compressio, requisito necessério para criar-se um campo de temsOes e atuarem COmO

nucleadoras de ne>vos grios.
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b) :

Figura 4.12 - Microestrutura de amostras com graos refinados, solubilizadas e superenvelhecidas por 25
h, e deformadas por compressdo: a) deformacao de 45 %; b} deformacéo de 80 %.
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b)

Figura 4.13 - Microestrutura de amostras com gréos grosseiros, solubilizadas e superenvelhecidas por &
h, e deformadas por compressaa a) deformacdo de 45 %; b) deformacéo de 80 %.




4.3 - Estruturas reofundidas obtidas por TDS

4.3.1 -Resuitados qualitativos
As FIGURAS 4.14 e 4.15 apresentam micrografias da liga Al1-3,35%Cu com gréos
refinados, submetida & deformaggio real de 45 % € 80 % e reofundida por TDS com tempo de

manutencio a temperatura de reofundico de 0's, respectivamente.

Pode-se observar em todos os casos estruturas globulares semelhantes. Este tipo de
estrutura ¢ tipico de estado reofundido (ZOQUI, 1995), onde, no estado semi-sélido, a fase
primaria toma a forma globular sendo circundada por liquido. No resfriamento da pasta
reofundida, o liquido presente solidifica-se como fase secundaria, no caso o eutético Al-

a+CuAl.

Para o caso de amostras previamente submetidas a 45 % de deformagio pode-se
observar estruturas globulares de reduzidas dimensdes na regido central das amostras,
enquanto a regifio inferior, com uma espessura de aproximadamente 2 mm junto base da
prensa, apresenta globulos irregulares de grandes dimensdes, conseqiiéncia do menor grau de

deformagcio nesta regido.

Heterogeneidades na distribuicio de deformacfio, comuns na conformagio pléstica,
podem, portanto, produzir estruturas reofundidas heterogéneas, comprometendo ©

desempenho da pasta reofundida na tixoconformacdo.

No caso de amostras submetidas previamente a 80 % de deformacio, 0 nivel de tensGes
produzidas na parte inferior da amostra foi suficiente para a promogic de eficiente
recristalizagdo, levando a maior homogeneidade da estrutura obtida. As microestruturas
mostram ainda a presenca de pogas de eutético e precipitados de CuAb, confirmados por
microanalise, no interior dos globulos da fase primaria, em maior nmero e tamanho na regido
periférica da amostra, submetida a menor grau de deformacio. Foi ainda detectada a presenca

de intermetalicos Al-Fe-Cu no interior dos globulos.

A camada de eutético circundando os glébulos da fase primaria € fina, em fungfo da
baixa temperatura de reofundigio, apenas 1,5 K acima da temperatura solidus, resultando,
pela equagio de Scheil (EQ. 3.2), em fracfio liquida de 30 %, o que pode incluir as supostas

pogas de liquido no interior dos giébulos (eutético na temperatura ambiente).
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As FIGURAS 4.16 e 4.17 apresentam micrografias da liga Al-3,35%Cu com gréos
grosseiros, deformada 45 % e 80 %, respectivamente, ¢ submetida a reofundi¢fio por TDS,
com tempo de tratamento de reofundigdo de 0 s. Pode-se observar que para amostras
submetidas a menor deformacio, mesmo na regifio central, a estrutura nfio apresenta a fase
priméria totalmente globularizada, tipica de reofundidos, mas na forma de ramos dendriticos
engrossados, em alguns casos com ramos separados em infcio de processo de globularizacdo.
Ao contrario da liga refinada, praticamente nfio hd pogas no interior das particulas da fase

priméria e a presenga de poros € mais notada.

Na regifio inferior da amostra, mostrada na FIGURA 4,16 (b), nfio ha formagio de
estrutura reofundida globular. A fase priméria apresenta-se na forma de dendritas
engrossadas, onde a deformacfio exercida foi insuficiente para mudar suas caracteristicas.
Como ndo hi fragmentagio de ramos, o tamanho das particulas da fase priméria resultante ¢
da mesma ordem que o das dendritas iniciais (compare com a FIG. 4.6.b). Também & visivel o

coalescimento entre ramos dendriticos, originando pogas de eutético no interior da fase .

A FIGURA 4.17 mostra micrografias das regides central e inferior da liga fundida com
grios grosseiros ¢ deformada 80 %, ap6s serem submetidas ao tratamento térmico de
reofindiciio. A estrutura da fase primdria neste caso apresenta maior grau de globularizagio
do que a obtida a partir do material deformado 45 %. Os gldbulos ndo sdo, no entanto,
totalmente esferoidizados. Algumas pogas no interior da fase primaria podem ser notadas,
embora em pequena quantidade. Pode-se notar também que a diferenca entre as estruturas na
periferia e centro das amostras € menos acentuada que no caso dos reofundidos obtidos a

partir de deformagéo de 45 %.

Na primeira séric de ensaios, as amostras foram aquecidas até a temperatura de
tratamento, de 908 K, ¢ entfio imediatamente resfriadas. O tempo de manutengio na zona
pastosa foi apenas o necessario para cada amostra ir da temperatura solidus até a temperatura
de tratamento. Numa segunda série de experimentos efetuou-se tratamento isotérmico, apds
as amostras atingirem a temperatura de reofundicfo, de 300 s, para analise do efeito da

manutencio & temperatura de reofundic@o na estrutura obtida.




66

b}

Figura 4.14 - Microestrutura de amostra com graos refinados, deformada 45 % e reofundida a 808 K a)
regi&o ceniral da amostra; b) regido inferior.
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b)

Figura 4.15 - Microestruturas de amostra com gréos refinados, deformada 80 % e recfundida @ 808 K a]
regido central da amostra; b) regido inferior.
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b}

Figura 4.16 - Microestruturas de amostra com gréos grosseiros, deformada 45 % e reofundida a 908 K a}
regifio central da amostra; b) regifo inferior.
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b}

Figura 4.17 - Microestruturas de amostra com graos grosseiros, deformada 80 % e reofundida a 808 K &)
regido central da amostra; b) regido inferior,
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A FIGURA 4.18 mostra micrografias representativas das estruturas reofundidas
produzidas por TDS, com tempo de manutencéo 4 temperatura de reofundicéo de 300 s. As
principais tendéncias verificadas aqui sdo comuns a todas as outras amostras reofundidas a

partir de diferentes condigdes iniciais.

Em 4.18 (a) ¢ apresentado resultado obtido a partir de estrutura ja globular no tempo
de manutencdo de 0 s (no caso, a regifio central de liga com graos inicialmente refinados,
deformada 45 %), enquanto em 4.18.b & apresentado resultado obtido a partir de estrutura
nfio globularizada quando no tempo de manutengo de 0 s (regifio inferior de liga com gréos

inicialmente grosseiros, deformada 45 %).

Comparando-se estas estruturas com as apresentadas nas FIGURAS 4.14 (a) e 4.16(b),
respectivamente, pode-se observar que o efeito do tempo de manutengdo & temperatura de
reofundicdio é essencialmente promover a melhor globularizagdo da fase priméria ou ©
aumento de tamanho dos gidbulos j& formados. Também pode ser notado um aumento na
quantidade de liquido presente nos dois casos: 0 aumento de tempo de tratamento possibilita
a aproximagcdo das condigdes de equilibrio, com a continuidade de fusdo de solido rico em Cu
presente na periferia dos globulos. Assim, o aumento do tempo 2 temperatura de 908 K tende

a aproximar a fragéo solida a prevista pela equaciio de Scheil.

4.3.2 - Resultados quantitativos

As estruturas das pastas reofundidas por FPC a partir de estruturas fundidas e
deformadas foram avaliadas quanto ao tamanho médio de globulos, fator de forma ¢ fragio
solida, para efetuar-se uma comparagdo de resultados das diferentes condiges de processo a
que foram submetidas. Como ha heterogeneidade nas amostras, devido ao perfil assimétrico
da distribuigio de deformagfio durante a compressdo, foram levadas em conta, para medi¢do
do diametro de globulos, somente as regibes centrais das amostras, onde a deformagao
corresponde mais aproximadamente a teoricamente imposta nos ensaios. As TABELAS 44 ¢
4.5 apresentam o didmetro médio dos giobulos, o fator de forma ¢ a fragdo solida para cada

condicio de ensaio, nos tempos de manutengdo 2 temperatura de reofundiciio de 0 e 300 s,

respectivamente.
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b}

Figura 4.18 - Microestruiras de pasta reofundida por TDS, por 300 s, da liga Al-3,35 %Cu, a partir das
condicoes: a) liga fundida com gréos refinados, deformada 45 %, regi&o central da amostra;
b} liga fundida comn graos grosseiros, deformada 45 %, regio inferior da amostra,
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Tabela 4.4 - Diametro médio de gitbulos, fator de forma e frac8io solida dos reofundidos obtidos por TDS,
em fungio das condigdes de ensaio, para o-tempo de manutenciio a temperatura de
recfundicio de 0 s.

Tamanho inicial Grau de Diametro médio| Fator de forma | Fracfio sélida no
de gréos deformacéo dos giobulos do reofundido reofundido
(um) (%) (um)
403 + 35 45 756 171086 0,75+ 0,02
403 +35 80 74+5 16+£07 0,76 + 0,02
1290 + 125 45 126+ 9 28105 0,75+ 0,03
1290 + 125 80 117+ 8 20106 0,77 £ 0,02

Tabela 4.5 - Diametro médio de gl6bulos, fator de forma e fragao sélida dos reofundidos obtidos por TDS,
em fungao das condigdes de ensaio, para o tempo de manutenco a temperatura de

reofundicdo de 300 s.
Tamanhe inicial Grau de Didmetro médio | Fator de forma | Fragio sélida no
de gréos deformagéo dos globulos do reofundido reofundido
(pm) (%) (um)
403 £ 35 45 116 + 15 1,7+03 0,73+ 0,03
403 £35 80 105+13 1,704 0,721 0,03
1290 + 125 45 157 £ 19 1,8+ 05 071002
1290 + 125 80 142 + 18 1,8+03 0,72+0,03

A andlise da TABELA 4.4 mostra, para reofundidos obtidos por TDS com tempo de

manutengio a temperatura de recfundigfo de 0 s, que:

= Quanto ao didmetro médio de giobulos reofundidos - os resultados mostram a
drastica redugfio do tamanho de graos/giobulos na estrutura da liga, pelo tratamento
de reofundicfio, indicando eficiente recristalizagio em todos os casos. Pode-se
observar que as dimensdes nos grios reofundidos obtidos a partir de estruturas
previamente refinadas nfio dependem do grau de deformagdo imposto, de 45 e 80 %,
e sio de menor valor do que os obtidos para os reofundidos a partir de estruturas

originalmente grosseiras. Neste caso, o maior grau de deformacdio do material leva &
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producdo de gldbulos ligeiramente menores, com uma diferenga ndo significativa do

ponto de vista estatistico,

=> quanto ao fator de forma nas estruturas reofundidas - o fator de forma reflete o grau
de globularizagio atingido, podendo-se observar menores valores para as estruturas
reofundidas obtidas a partir da liga refinada, em relagéio a liga com gréos Zrosseiros,
Da mesma maneira que o comportamento do didmetro médio dos globulos, o fator
de forma ndo parece depender do grau de deformagdo imposio, no caso de
reofundidos produzidos a partir do material refinado. O maior valor do fator de
forma para os reofundidos obtidos a partir de fundidos grosseiros indica menor grau
de globularizacdo da estrutura, confirmando a observagdo das microestruturas. Neste
caso, a maior deformagdo prévia leva a redugo do fator de forma, ou 4 maior

globularizagiio da estrutura, conforme também observado qualitativamente,

=>quanto a fragio solida presente na pasta reofundida - os valores obtidos sdo
semelhantes em todos os casos, como era de s esperar, uma vez que a temperatura
de tratamento térmico para FPC foi mantida constante em todos 0s casos. Os valores
obtidos estiio em razoavel concordéncia com os calculados pela equagio de Scheil; a
utilizacfio de condigdes de equilibrio na deduco da equacio de Scheil explica a

divergéncia entre valores calculados e medidos.

A analise da TABELA 4.5, com os resultados obtidos para estruturas reofundidas por

TDS apos 300 s de manutencdo na temperatura de reofundic8o, mostra que:

= Quanto ao didmetro médio de globulos reofundidos - os resultados obtidos apés
manutencio na temperatura de reofundico por 300 s mostram o aumento do
dismetro médio, em relagiio ao tempo de tratamento de 0 s € um aumento de maior
proporgdo nos valores do desvie padrdo, indicando um espalhamento da curva de
distribuicsio do valor médio, isto €, indicando maior heterogeneidade nas dimensbes
dos globulos. As dimensdes dos glébulos reofundidos obtidos a partir de estruturas
previamente refinadas sfio de menor valor que dos reofundidos a partir de estruturas
otiginalmente grosseiras e ambas ndo dependem do grau de deformacfio imposto,
pois, embora as diferencas entre os valores médios dos didmetros dos globulos

tenham aumentado, os desvios padr@es também aumentaram, tornando  estas
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diferencas estatisticamente nfio significativas. O aumento do tempo tende a tornar

semelhantes as estruturas produzidas a partir de diferentes graus de deformagdo,

=>quanto ao fator de forma nas estruturas reofundidas - © efeito do tempo de
manutencio do material na temperatura de reofundicdo € a maior esferoidizagdo da
fase primaria. Este fato pode ser comprovado pela comparagio dos valores de fator
de forma obtidos nas quatro condigBes de ensaio, praticamente idénticos,

comprovando as observagdes microestruturais,

= quanto a fragio solida presente na pasta reofundida - os valores obtidos mantém-se
semelhantes em todos os casos, ja que a temperatura de tratamento térmico para
FPC continuou constante em todos os casos. No entanto, 0s valores sdo menores
que os medidos para o tempo de 0 s, indicando uma condigio mais proxima ao

equilibrio, prevista pela equagio de Scheil, devido ao maior tempo envolvido.

As estruturas reofundidas obtidas foram também caracterizadas quantitativamente em
termos do perfil de distribuigio de Cu presente na fase primaria globular. Nas microestruturas
apresentadas pode-se notar a inexisténcia de microssegregagio, verificada qualitativamente
pela auséncia da mudanca de tonalidade no interior da fase a.. A FIGURA 4.19 mostra detalhe
de um globulo tipico, onde se percebe a homogeneidade de coloragdo no seu interior,
indicando a auséncia de gradiente de Cu. A periferia muito proxima ao contorno, no entanto,

apresenta uma tonalidade mais escura, indicando um enriquecimento de Cu nesta regiao.

A presenca deste halo enriquecido em Cu permanece ainda sem explicagdo precisa no
campo do estudo dos fundamentos da reofundicfo, mas tem sido atribuido & incorporagéo de
liquido enriquecido em soluto ao glébulo da fase primaria, durante a solidificacfo da pasta

recfundida.




Figura 4.19 - Microestrutura tipica de amostra reofundida, mostrando a auséncia de gradiente de Cu no
interior do gldbulo.
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A TABELA 4.6 ¢ a FIGURA 4.20 apresentam resultados tipicos de microanélise para o

levantamento do perfil de distribui¢iio de Cu ao longo de glébulos da estrutura reofundida.

Observa-se a auséncia de microssegregac¢do, com a apresentacdo de um perfil plano de teores

de soluto no interior dos gldbulos, e a elevagdo desses teores nas regiGes interglobulares.

Tabeia 4.6 - Teor de Cu na fase priméria de reofundido obtido por TDS em fungéo da distancia de

contorno. A posicao § coincide com o contorno.

Teor de Cu (%)

Posicdo (um) -40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40
Varredura 1 1,6 1.8 1.6 1.4 336 1.3 1,5 1.2 1.2
Varredura 2 1,7 1,3 1,1 1,6 32,9 2,5 1,7 1.8 1,4
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Figura 4.20 - Perfil do teor de Cu na fase primaria presente em reofundidos obtidos por TDS. A origem do
eixo das abcissas coincide com o contorno entre dois gidbulos.

Ao contrario do observado no interior de dendritas da liga fundida, onde a rejeicéo do
soluto durante a solidificacio provoca o surgimento de microssegregacio acentuada de Cu
(vide FIG. 4.3), a estrutura reofundida apresenta grande homogeneizagio no interior dos
glébulos. O teor de Cu em solugfo na fase primaria ¢ menor do que na estrutura bruta de

fustio dada a presenca, na pasta reofundida, de cerca de 30 % de liquido, onde a solubilidade

de Cu é mais elevada que no solido.

As pogas no interior dos globulos também foram analisadas, apresentando composi¢&o
em torno de 50 %, proxima & do CuAb, que contém 53,2 % de Cu em peso. Teores de Fe da
ordem de 1 % foram detectados na microandlise destas pogas, contra um valor praticamente
nulo no interior dos glébulos, indicando que estas podem ter se formado a partir de

segmentos de contornos dendriticos originais.

4.3.3 - Influéncia dos parametros de processo na estrutura reofundida

A. Tamanho inicial de gréos

Os resultados da TABELA 4.4 mostram uma grande influéncia do tamanho inicial de
gros, nos niveis utilizados, sobre o didmetro dos gidébulos da pasta reofundida obtida por
TDS. Para um aumento de 220 % no tamanho inicial de grios, ocorreu um aumento médio de
63 % do didmetro dos glébulos do reofundido. Como somente foram pesquisados dois niveis,

neste e nos testes seguintes, ndo ha condicdes de se estabelecer relagdes matematicas entre as
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variaveis envolvidas, de forma que as linhas entre os pontos nos graficos tém a fungdo apenas

de facilitar a visualizagdo.

O grafico da FIGURA 4.21 apresenta a variacfio do didmetro equivalente dos globulos
em funcdio do tamanho inicial dos grios, para os dois niveis de deformagéio utilizados. Para a
lign deformada 45 %, a variagdo do didmetro globular foi de 68 %, enquanto a liga com
deformacdo de 80 % sofreu um aumento no didmetro dos glébulos de 58 %, quando se passa
da estrutura com gros refinados para a de grios grosseiros. Portanto, a liga mais deformada

¢é menos sensivel & variagdio do tamanho inicial de gréos.

Resultados obtidos por ZOQUI (1995), em liga de Al-4,5 %Cu deformada 40 % e
estruturas originais bem mais refinadas, mostram que a redugéo do didmetro de glébulos para
ligas com tamanho inicial de grios de 39 pm foi de 143 %, enquanto para ligas com gréo
inicial de 125 pm, a redugfio foi de 400 %. Os dados obtidos neste trabalho mostram uma
reducéio de 440 % no difmetro de globulos em relagdo aos gréos de 403 um e de 960 % em
relacdio aos grios de 1290 um, mostrando uma tendéncia de aumento da relagio [tamanho

inicial de griios /didmetro de giébulos] com o aumento do tamanho inicial de gréos.
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Figura 4.21 - Variaggo do didmetro médio dos glébulos de pastas reofundidas da liga Al-3,35%Cu, obtidas
por TDS, em fungiio do tamanho de gréos inicial. Tempo de manutengao a temperatura de
reofundicde: 0 s.
O tamanho inicial de griios tem clara influéncia sobre o fator de forma, nos niveis
estudados. Para liga fundida com grios refinados, o fator de forma dos reofundidos obtidos
por TDS ¢ de 1,7, independente do grau de deformagdo, enquanto para iga fundida com

grios grosseiros este valor sobe para 2,4 em média, considerando-se um tempo de

manutencio 4 temperatura de reofundigio de 0 s. Como j4 havia sido notado na andlise de
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microestruturas, ligas com grios grosseiros niio sofrem recristalizacéo completa, resuitando

em glébulos da fase priméria menos globularizados e, por conseqiiéncia, em valores maiores

de fator de forma.

Quanto 2 fragio sélida, como ja foi assinalado, ndo sofre influéncia do tamanho inicial

de gros, ja que depende apenas da temperatura de reofundicgo.

B - Grau de deformacao

A variagio do grau de deformagfio, nos niveis estudados, exerce uma influéncia
pequena sobre o diimetro final dos globulos. A redugédo média do didmetro globular, em
funcio do aumento da deformagfio, foi de apenas 5 %. A liga com graos grosseiros exerceu
mais influéneia sobre este valor que a liga com grios refinados. Enquanto em liga refinada o
aumento de deformagfio ndio exerceu qualquer influéncia no didmetro dos giobulos, houve
uma reducdo de 7.1 % no caso de estruturas inicialmente grosseiras, quando se passou de um
grau de deformagfio de 45 para 80 %. Esta diferenca, no entanto, ndo ¢ significativa do ponto
de vista estatistico, conforme mostra a comparagio entre médias realizada (APENDICE A).
O grafico da FIGURA 4.22 apresenta a variagdo do diametro de globulos da estrutura

reofundida em fungdo do grau de deformagdo imposto previamente & matéria prima..
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Figura 4.22 - Variacio do didmetro médio de globuios de pasias reofundidas obtidas por TDS em fungdo
da deformagao prévia na matéria prims,
Estes resultados estdo de acordo com agueles obtidos por LOUE & SUERY (1995) ¢
ROBERT (1989) com ligas de Al-Si, que nfio encontraram variagdo significativa do tamanho
final de globulos em fun¢lo do aumento da deformacio, guando esta estd acima de um

patamar minimo necessario para causar recristalizaggo completa dos grios.
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O grau de deformac8io nos niveis testados exerce influéneia sobre o fator de forma, que
passa do valor médio de 2,2, obtido para a liga deformada 45 %, para 1,8, obtido para liga
deformada 80 %. Esta variagio, no entanto, deve-se exclusivamente as ligas com graos
originalmente grosseiros, cujo fator de forma sofreu redugéo de 29 % em fungdo do aumento
do grau de deformagdo. Estes resultados mostram comportamentos diferentes durante

globularizagfo de ligas refinadas e grosseiras.

C. Tempo de manutengéo a temperatura de reofundigao

A comparagdo enire os resultados mostrados nas TABELAS 4.4 e 4.5 permite
estabelecer o efeito do tempo de manutengfio & temperatura de reofundi¢dio sobre estruturas
reofundidas, em termos de tamanho de glébulos, fator de forma e fragdo solida na pasta. A
FIGURA 4.23 mostra estes resultados de forma grafica.

O aumento do tempo causa aumento do difimetro médio de globulos no reofundido.
Este aumento depende das condicdes da matéria prima. As estruturas com globulos menores
no tempo igual a zero, isto ¢, produzidas a partir de liga refinada, tiveram um crescimento
médio (48 %) maior que aquelas com tamanho inicial de globulos maior {23 %). Este
resultado € coerente com a cinética de crescimento de particulas dispersas em meio solido por
difusfio, regida pela equagio de Gibbs-Thompson, que prevé uma taxa de crescimento maior

para particulas inicialmente menores.
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Figura 4.23 - Variagdo do didmetro globular, fator de forma e fragao sélida em fungio do tempo de
manutencio & temperatura de reofundicdo de amostras produzidas por TDS; onde LR indica
liga refinada e LG liga grosseira.

Estes resultados sfo compativeis com pesquisas anteriores de ROBERT (1989} ¢
GABATHULER (1992), que observaram taxas de crescimento de globulos reofundidos para

ligas de Al-Si da mesma ordem de grandeza.
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Pode-se notar também uma pequena reducio dos valores médios do fator de forma e da
fragio solida com o aumento do tempo de reofundicio. No caso do fator de forma, esta
redugiio deveu-se exclusivamente & variagéo dos valores relativos as estruturas reofundidas
obtidas de liga com grios grosseiros. Como estes materiais reofundidos nfio estavam
totalmente globularizados, o tempo de manuten¢Bo a temperatura de reofundicdo foi
fundamental para que a atuagfo dos mecanismos de engrossamento promovessem uma maior
globularizagio de modo que, apos 300 s, em todas as condicBes de testes, os fatores de forma

fossem equivalentes.

Quanto a fragio s6lida, a redugdo de seu valor com o aumento do tempo deveu-se a
fusdio de liga rica em soluto, presente na periferia dos glébulos. Com a manutengdo por mais
300 s na zona pastosa os valores de fragfio solida obtidos aproximaram-se mais daquele

calculado pela equagio de Scheil, refletindo uma situagio mais proxima do equilibrio.

4.3.4 - Mecanismos de reofundicdo por TDS

Como se pdde verificar, diferentes morfologias da fase primaria de materiais
reofundidos por TDS foram obtidas, em fungfo das diferentes condigdes de tamanho de gros
inicial e deformacfio a que foram submetidas as amostras durante a produgdo das pastas.
Basicamente, dois mecanismos estdo envolvidos na formacio das estruturas reofundidas
apresentadas: o de globularizacdo por engrossamento dendritico e o de recristalizac@o ¢

separacio de grios recristalizados por penetragio de liquido em seus contornos.

A globularizagio por engrossamenio OCOITe preferencialmente em  estruturas
deformadas abaixo do nivel necessério para provocar recristalizacdo de grios: as regides
inferiores de amostras deformadas 45 %, apresentadas na FIGURA 4.14 (b) para reofundidos
a partir de liga refinada, onde se percebe a fase priméria com morfologia de blocos irregulares
e nas estruturas grosseiras, também na regido inferior das amostras, conforme apresentado na
FIGURA 4.16 (b). No caso das estruturas grosseiras o mecanismo ¢ mais lento, levando a
uma condico de pior globularizagdo, para o mesmo tempo de traiamento de reofundicio. A
diferenca de morfologia entre elas, portanto, € fungéio dos diferentes tamanhos de gréos

iniciais, mas envolvem os mesmos mecanismos de globularizacgo.

Em relagiio & liga inicialmente refinada, a comparacio entre a estrutura reofundida

(FIG. 4.14 (b)) ¢ a estrutura dendritica da matéria prima, apresentada na FIGURA 4.2 (a),
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mostra que os contornos dos blocos foram formados a partir dos contornos de grios
originais, pois tém dimensdes equivalentes. Esta estrutura ¢ bastante semelhante a obtida
por ZOQUI (1995) a partir de uma liga Al-4,5%Cu sem deformagfo. Estes fatos sugerem
que as regides inferiores das amostras deformadas 45 % nfo receberam energia suficiente
para sofrer recristalizagdo, envolvendo fundamentalmente globularizagdo por
engrossamento dendritico, na forma de um arredondamento incipiente dos contornos de
gridos iniciais e uma homogeneizaciio no seu interior. Contornos interdendriticos,
aprisionados no interior da fase primaria sfo fundidos, originando as pogas de liquido

eutético observados no interior dos globulos.

Na liga com gros grosseiros, os mesmos mecanismos de engrossamento dendritico
estio presentes na regifio inferior da amostra, menos deformada, porém a cinética de
globularizag8o ¢ mais lenta, j4 que distdncias maiores estfo envolvidas. A fase primaria
esta engrossada, podendo-se observar a presenca de muitos ramos secunddrios em processo
de coalescimento, com evolugdes similares as propostas por YOUNG & KIRKWOOD
(1975) e por GENDA et al (1987). O esquema da FIGURA 4.24 identifica algumas destas
ocorréncias. O numero de pogas no interior da fase primaria € menor que o verificado nas
estruturas reofundidas a partir de grios refinados, devido, provavelmente, & pior
distribui¢o da fase secunddria na estrutura grosseira, gerando menor numero de pogas.

com dimensfes maiores.

Figura 4.24 - Desenho ilustrative, obtido da figura 4.16, identificando diferentes tipos de coalescimento
presentes.
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Em regides de amostras que sofreram deformacao suficiente para provocar
recristalizacio de grios, o mecanismo preferencial de globularizagio foi o de separagdo de
gros recristalizados. Neste caso, a formac&o da estrutura reofundida nfio passou por estagios

morfoldgicos intermediarios de engrossamento.

O reofundido obtido de liga com griios refinados e submetidos a elevadas deformacOes
(regido central da amostra deformada 45 %, apresentada na FIGURA 4.14 {a), e amostra
deformadas 80 %, apresentada na FIGURA 4.15) apresentam fase primaria globularizada de
pequenas dimensdes. Pode-se observar a menor presenga de pogas de eutético no interior dos
glébulos com o aumento do grau de deformacfio imposto & matéria prima. A presenca destas
pogas pode indicar a atuacio de mecanismos de engrossamento, embora ndo preferenciais,
como também podem ser resultado de contornos dendriticos fragmentados e nfo dissolvidos.
O estudo da origem ¢ evolugdio destas pogas permanece um Campo aberto na area de

reofundigéo.

O material reofundido a partir de ligas com grios grosseiros submetidas & maior
deformago, apresentado nas FIGURAS 4.16 (a) ¢ 4.17 apresenta estrutura globularizada
parcialmente por recristalizagéio, com ramos dobrados da dendrita original separados entre si
por contornos espessos, € divididos em partes menores, separadas por contornos finos, ou,
em alguns casos, com separacio incompleta. As pog¢as no interior da fase priméria
apresentam-se em menor quantidade, levando & suposicio de que processos de
engrossamento de ramos ou fragmentacfio de contornos dendriticos originais, a partir dos

quais as pogas fossem formadas, ndo sejam fregilentes.

O mecanismo mais atuante em estruturas mais fortemente deformadas foi o de
recristalizagio de novos gréos e o “molhamento” dos contornos de alto angulo formados,
dando origem a grios separados pelo liquido presente. A FIGURA 4.25 mostra esta
seqtiéncia: (1) a deformagio imposta & estrutura dendritica provoca a flexdo de ramos; (2) a
migracio de discordncias para acomodar a diferenca de orientagio entre duas regides resulta
em contornos de alto angulo; (3) estes contornos sdo penetrados pelo liquido formado na
zona pastosa; (4) ocorre a fragmentagdo dos ramos € sua substituigio por particulas isoladas.
Como ja foi exposto no capitulo 2, este mecanismo tem como forca motriz a redugfo da
energia interna do material, pois a formag8o de duas interfaces solido/liquide pode reduzir a

energia associada ao contorno de gréos formado.
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1)

2)

3)

4)

Figura 4,25 - Esquermna de formacéo da estrutura reofundida per recristalizaggio e separacdo de graos:

1} deformagéo de ramos dendriticos; 2) formac#io de contornos de aito angulo por
recristalizac&o; 3) molhamento dos contornos pelo liquido formado em contornos
originais; 4) separagdio das particulas e formacio da nova estrutura.




Quando a deformagfio imposta ¢ insuficiente para causar uma desorientacdo entre duas
regides, contornos de baixa energia sdo formados, com uma situagdo energética mais
favoravel 4 sua manutencdo, e nfio & formago de duas interfaces solido/liquido. Neste caso, a

fase solida ndo é separada pelo liquido presente, impedindo o surgimento de globulos.
A partir das observagdes feitas acima, pode-se concluir de forma resumida que:

e existe um nivel critico de deformagfo abaixo da qual a energia interna armazenada
pelo material ¢ insuficiente para causar recristalizagdo. Neste caso, o mecanismo de
globulariza¢io da pasta reofundida atuante é o engrossamento dendritico. Acima
desse nivel critico, o mecanismo prefrencial € o de recristalizagio e separacdo de
grios, proposto por VOGEL (1979),

e © tamanho inicial dos griios ndo determina o tipo de mecanismo atuante, mas a sua
cinética. Estruturas grosseiras necessitam maior tempo para globularizago completa
ou maior deformagio para acelerar a recristalizagao,

e se o mecanismo preferencial de globularizaggo for a recristalizacfio, as pastas obtidas

apresentam globulos mais esféricos, menores e homogéneos.

4.4 - Estruturas reofundidas obtidas por TSV

4.4.1 - Resultados quaiitativos
As FIGURAS 4.26 e 4.27 apresentam micrografias da liga Al-3,35 %Cu, reofundida
por TSV, com tempo de manutencio 4 temperatura de reofundig8o de 0 s, a partir de material

refinado e submetida 3 deformagdo real de 45 % e 80 %, respectivamente.

Pode-se observar em todos os casos estruturas semelhantes, com fase priméria globular
rodeada por eutético proveniente do resfriamento do liquido presente na liga no estado
pastoso. No caso de amostras submetidas a 80 % de deformagfio, a fase primaria apresenta

globulos menores ¢ distribuicio mais homogénea que a liga deformada 45 %.

Da mesma forma que nos reofundidos obtidos por TDS, a deformacfio na regifio
nferior é menos acentuada, mas numa faixa muito estreita, da ordem de alguns globulos.
Nesta regifio a estrutura também estd globularizada, com um pequeno aumento no tamanho

dos globulos com relagdo a estrutura na regido central. Verifica-se a presenca de uma
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distribuiciio de precipitados finos no interior da fase priméria, com excegdo das regibes
vizinhas aos contornos. Estes precipitados podem ser o resultado de precipitagdo durante o
aquecimento para reofundicio, uma vez que a fase o na matéria prima superenvelhecida
apresentava teor de Cu acima do limite de solubilidade, ou podem se tratar de particulas de

CuAl, que nfo foram solubilizadas no aquecimento.

Fxistem também algumas pogas de eutético no interior dos globulos, provavelmente
originadas dos grandes precipitados observados na liga superenvelhecida, mostrada no item
4.2 (FIG. 4.8 (a)) ou resultado de mecanismos de coalescéncia. Novamente estas pogas se
apresentam com mais freqiiéncia no caso de amostras ou regides submetidas a menor grau de

deformacg&o.

A FIGURA 4.28 mostra detalhe de glébulo da fase priméria de um reofundido obtido a
partir de amostra com grios refinados, superenvelhecida e deformada 80 %. Notam-se os
contornos intergiobulares, formados pelo eutético Al-CuAl, e a presenca de precipitados
CuAl,, onde os maiores apresentam um anel de Cu em volta, indicando, provavelmente, o
inicio de sua solubilizacio na matriz, ou sua precipitagio a partir de regides localizadas ricas

em Cu. A microssegregaciio € pequena, restrita a drea proxima aos contornos.
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b)

Figura 4.26 - Microestruturas de amostra com graos refinados, superenveihecida, deformada 45 % e
reofundida a 908 K: &) regiéio central da amostra; b) regi&o inferior,
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Figura 4.27 - Microestruturas de liga com gréos refinados, superenvelhecida, deformada 80 % e
recfundida a 808 K a} regifio central da amostra; b) regi&o inferior.
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Figura 4.28 - Detalhe da microestrutura de amostra com graos refinados, deformada 80 %, oblida por
T8V. Pode-se notar os precipitados no interior dos gidbulos da fase primaria e os contornos
com fase secundéria de composig8o eutética.

As FIGURAS 4.29 e 4 30 mostram as estruturas reofundidas a partir da liga com graos
grosseiros e submetidas a 45 % e 80 %, respectivamente. Apresentam morfologias simtlares,
tanto nas regides centrais quanto nas inferiores. Nas centrais (FIG. 432 (a) e 433 (a)), a
estrutura é globular, mas com alguma irregularidade na forma ¢ de tamanho médio maior que
as obtidas de amostras com grios refinados. Novamente hé grande ocorréncia de precipitados
CuAl; no interior da fase primaria, com tendéncia a deixar um halo livre de precipitados junto
a periferia dos glébulos. Também aqui se observa menor grau de globulariza¢do nas regides

periféricas da amostra, submetidas a menor grau de deformacéo.

A diferenca de morfologias estruturais entre regides central e inferior de amostras €, no
entanto, menor que no caso de reofundidos obtidos por TDS. Pode-se observar também que,
de um modo geral, as estruturas originalmente grosseiras produziram reofundidos com

tamanho de gldbulos maiores que as estruturas originalmente refinadas.
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Figura 4.29 - Microestruturas de amostra com graos grosseiros, superenvelhecida, deformada 45 % e
reofundida a 908 K. a) regidc central da amostra; b} regide inferior.
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Figura 4.30 - Microestruturas de amostra com gréos grosseiros, superenvethecida, deformada 80 % e
reofundida a 908 K a) regifio central da arnostra; b) regido inferior.




o1

Na segunda série de experimentos, efetuou-se tratamento isotérmico, apos as amostras
atingirem a temperatura de reofundicfio, de 300 s, para analise do efeito da manutengio @
temperatura de reofundicio sobre a estrutura obtida. A FIGURA 4.31 mostra micrografias
representativas das estruturas reofundidas produzidas por TSV, ap6s 300 s de manutengio na
temperatura de reofundi¢fio. As principais tendéncias verificadas aqui siio comuns a todas as
outras condi¢des a que o material foi submetido. Pode-se observar o aumento da fragio
liquida na pasta e das dimensdes dos globulos com o aumento do tempo de manutengfo.
Observa-se, também, o aumento de dimensdes de precipitados no interior dos globulos,
provavelmente devido a fendmenos de coalescéncia, ja que seu ndmero parece diminuir

(comparar FIG. 4.31 (a) com FIG. 4.29 (2) ¢ FIG. 4.31 (B)FIG. 4.30(b).

O coalescimento dos precipitados presentes no interior dos glébulos ndo ¢ favoravel a
tixoconformacdo, pois, para uma mesma fragdo solida, reduz a quantidade de liquido

interglobular, aumentando o atrito entre as particulas da fase primaria durante o escoamento.

Nota-se com mais clareza, devido ao coalescimento, a existéncia de faixa no interior
dos globulos, ao redor dos contornos, sem a presenca de precipitados, acentuando a
tendéncia ja verificada nas micrografias da liga reofundida e imediatamente resfriada (tempo
de reofundicdo igual a zero).

4.4 2 - Resultados quantitativos

As estruturas das pastas reofundidas obtidas por TSV foram avaliadas quanto aos
mesmos pardmetros utilizados na andlise dos reofundidos obtidos por TDS: tamanho médio
de globulos, fator de forma e fragho sélida. As TABELAS 4.6 ¢ 4.7 apresentam os resultados
obtidos para cada condi¢do de ensaio, para os tempos de manutengdo a temperatura de

reofundigfio de 0 e 300 s, respectivamente.
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Figura 4.31 - Microestruturas de pastas reofundidas obtidos por TSV, apbs 300 s de manutencao a
temperatura de reofundicéo: a} liga refinada, deformada 45 %, regiac central da amostra; b)
liga grosseira, deformada 45 %, regi&o inferior,
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Tabela 4.7 - Diametro médio de glébuios, fator de forma e fracéo sélida dos reofundidos obtidos por TSV,
em fungéo das condigbes de ensaio, para ¢ tempo de manutencao & temperatura de

reofundi¢@o de 0 s,
Tamanho inicial Grau de Diametro médic| Fator de forma | Fragdo solida no
de gréos deformacéo dos globulos do reofundido reofundido
(um) (%) (um)
403 45 775 1,705 0,77 £ 0,02
80 63+ 4 1,705 0,76 0,03
1290 45 98 £ 5 20+08 0,75+ 0,02
80 874 1,9+08 0,75+ 0,03

Tabela 4.8 - Diametro médio de globulos, fator de forma e frago sélida dos reofundidos obtidos por TSV,
em funcio das condigbes de ensaio, para o tempo de manutencio a temperatura de

reofundigéo de 300 s.
Tamanho inicial Grau de Diametro médio| Fator de forma | Fragfo sélida no
de grios deformacéio dos giébulos do reofundido reofundido
(pm) (o) (um)
403 45 112+ 11 1,8+04 0,72£0,01
80 108 + 14 16+£05 0,70+ 0,03
1290 45 128+13 1,7+0,3 0,70+ 0,02
80 122+ 15 1,704 0,70 £ 0,03

A analise da TABELA 4.7 mostra, para reofundidos obtidos por TSV com tempo de

manutenco 4 temperatura de reofundigdo de 0 s, que:

= Quanto ao didmetro médio de globulos reofundidos - © tamanho de grios/globulos

na estrutura da liga reofundida sofreu grande redugio em relagdo ao tamanho inicial

de griios, indicando eficiente recristalizacio em todos os casos. Esta reducfo foi de

988 % em média, sendo de 476 % para a liga inicialmente refinada e 1295 % para a

liga grosseira, mostrando a mesma tendéncia, ja verificada para TDS, de aumento da

raziio de reducdo do didmetro dos glébulos com o aumento do tamanho inicial de

griios. No caso de reofundidos obtidos por TSV, ha uma dependéncia das dimensdes

nos globulos reofundidos ao tamanho inicial de gréos ¢ ao grau de deformacio, tanto
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para ligas refinadas quanto para grosseiras. Tamanho inicial de grios menor € maior

grau de deformagfo imposto ao material levam a producdio de globulos menores,

= quanto ao fator de forma nas estruturas reofundidas - pode-se observar valores
ligeiramente menores para as estruturas reofundidas obtidas a partir da liga refinada,
em relagdo a liga com griios grosseiros, mas parece nio depender do grau de
deformacio imposto, para um mesmo tamanho inicial de grios. Estes resultados
refletem a observacio feita na analise microestrutural, de que em todas as condi¢Bes
de testes ocorreu recristalizagio dos grdos, com a obtengdo de reofundidos
globularizados. A recristalizagio parece menos eficiente, no entanto, nas estruturas

originalmente grosseiras,

—> quanto & fragfio solida presente na pasta reofundida - de maneira semelhante aos
reofundidos obtidos por TDS, a fragdo solida obtida em todos os casos ¢

praticamente a mesma, ja que a temperatura de reofundico foi constante.

A analise da TABELA 4.8, com os resultados obtidos para estruturas reofundidas por

TDS ap6s 300 s de manutengdo na temperatura de reofundi¢fio, mostra que:

= Quanto ao didmetro médio de glébulos reofundidos - os resultados obtidos apds
manutengio na temperatura de reofundiciio por 300 s mostram as mesmas tendéncias
verificadas em relagfio as amostras obtidas por TDS: o aumento do didmetro médio,
em relagiic ao tempo de tratamento de 0 s ¢ um aumento de maior propor¢do nos
valores do desvio padrfio, observando-se um espathamento da curva de distribuic8o,
indicando a atuacfio preferencial de mecanismos de coalescimento no crescimento

dos gldbulos,

= quantc ao fator de forma - o aumenic do tempo de reofundigio leva 2
homogeneizacio do fator de forma, isto €, & complementacfo da globularizagio da
estrutura,

=>quanto & fragfo solida presente na pasta reofundida - pode-se observar que ©
aumento do tempo de manutencdo 4 temperatura de reofundi¢do produz uma
reducdo na fracio solida da pasta, aproximando-se s condicdes de equilibrio, onde €

previsto um valor de 0,30.
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As estruturas reofundidas por TSV foram caracterizadas quantitativamente em termos
do perfil de distribuigio de Cu presente na fase priméria globular. Nas microestruturas
apresentadas (vide FIG. 4.28) pode-se notar a homogeneidade de coloragfo no interior da

fase, indicando a auséncia de gradiente de Cu.

A FIGURA 4.32 e a TABELA 4.9 apresentam resultados tipicos de microanalise para o
levantamento do perfil de distribuigio de Cu ao longo de glbbulos da estrutura reofundida por
TSV. Observa-se a auséncia de microssegregagio, com a apresentagio de um perfil plano de

teores de soluto no interior dos globulos, e a elevagdo desses teores nas regides

interglobulares.
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Figura 4.32 - Perfil do teor de Cu na fase priméria presente em reofundidos obfidos por TSV. A origem do
eix0 das abcissas coincide com o contorno entre dois gldbulos.

Tabela 4.9 - Teor de Cu na fase priméria de reofundidos obtidos por TSV em fungio da distancia de
contorno. A posiglo O coincide com ¢ contorno.

Teor de Cu (%)

Posigdo (um) -30 -20 -10 G 10 20 340 40

Varredura 1 205 | 203 | 219 | 2004 | 2,34 | 1,94 | 1,80 | 1,89

Varredura 2 1,51 | 212 15 12982! 148 | 1,76 | 223 | 1,79

A origem das abeissas coincide com o contorno interglobular, notando-s¢ o perfil plano
do teor de Cu no interior dos glébulos, revelando a auséncia de microssegregacao. Este teor é

menor gue na estrutura bruta de fusfio, porém maior, em média, que nas amostras obtidas por




98

TDS, pois parte do Cu esté contido nas particulas da segunda fase presentes na matriz de Al-

. Como conseqiiéncia, o teor de Cu presente em contornos interglobulares de reofundidos

obtidos por TSV diminui.

Os precipitados maiores presentes no interior dos globulos foram analisados,
apresentando teores altos de Cu e forte presenca de ferro, com composi¢io tipica de 56 % de
Al 41 % de Cu e 3 % de Fe. Séo provenientes, provavelmente, dos grandes precipitados
encontrados em algumas amostras envethecidas, que sempre estavam acompanhados por

intermetalicos com presenga de Fe.

4.4.3 - Influéncia dos parametros de processo na estrutura reofundida

A. Tamanho inicial de gréos

A infludneia do tamanho inicial de grios sobre o diimetro médio equivalente da
estrutura reofundida por um tempo de 0 s estd mostrada graficamente na FIGURA 4.33. A
variagio do didmetro médio dos globulos em fungfo do aumento do tamanho inicial de grios
foi de 31 %. As amostras deformadas 45 % sofreram uma variacio de 27 %, enquanto as
amostras deformadas 80 % variaram 36 %, mostrando que a liga mais deformada ¢ mais
sensivel a variaciio do tamanho inicial de griios. Os resultados indicam que o tamanho prévio

de grios interfere também na recristalizagic, mesmo com a matéria prima no estado

superenvelhecido.

No caso de reofundidos por T8V, o tamanho inicial de grios tem pequena influéncia
sobre o fator de forma, como ja foi notado. Para reofundidos obtidos a partir de matéria
prima com grios refinados, o fator de forma médio é de 1,7, enquanto reofundidos
produzidos a partir da liga grosseira apresentam valor médio de 1,95, considerando-se um
tempo de manutencdo & temperatura de reofundicio de 0 s. Esta pequena diferenca deve-se as

regides dos reofundidos a partir de liga grosseira onde a recristalizacdo nfio foi completa.

Quanto 2 fragfio solida, como ja foi assinalado, nfo sofre influéncia do tamanho de

gréios inicial, j& que depende apenas da temperatura de reofundigio.
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Figura 4.33 - Variagdo do diametro médio dos globulos de pastas recfundidas obtidas por TSV em funglo
do tamanho inicial dos graos da matéria prima, para tempo de 0 s.

B - Grau de deformacao

A FIGURA 4.34 mostra a variagiio do didmetro médio dos globulos dos reofundidos
produzidos por TSV em fungio dos graus de deformaciio utilizados, para tempos de
tratamento de 0 s. O aumento do grau de deformagfio resultou numa redugdo média do
didmetro de globulos em 14 %. A variagho do didmetro de globulos no reofundido obtido a
partir de material refinado foi de 17 %, e no reofundido obtido a partir da liga com grédos
grosseiros foi de 11 %. As estruturas reofundidas por TSV mostram, portanto, dependéncia
do grau de deformac¢io a que as amostras sao submetidas. Estes resultados estdo de acordo
com pesquisas na area de recristalizacio de gréos de ligas com particulas dispersas de
segunda fase. Segundo WERT (1981), a densidade de grios recristalizados em liga 7075

passa a apresentar satura¢do apenas para reducdes por laminacdo majores que 85 %.

O fato da liga previamente refinada produzir reofundidos com variacio no difmetro
globular proporcionalmente maior que a liga grosseira, quando hd aumento de deformacao,
mostra que ha influéncia tanto do grau de deformacdo quanto do tamanho inicial de gréos nos
mecanismos de globularizagio. E provével que o fendmeno de “nucleagio estimulada por
particulas™ (PSN) tenha ocorrido com maior intensidade para o caso da liga refinada e com

maior deformacdo, provocando uma redu¢lio mais acentuada do didmetro equivalente dos

glébulos.

O grau de deformacfo ndio exerce influéneia sobre o fator de forma, confirmande a boa

globularizagfio ocorrida para os dois niveis de deformagciio aplicados.
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Figura 4.34 - Variagao do didmetro médio de globulos de pastas reofundidas obtidas por TSV em fungdo
da deformacao prévia na matéria prima. Tempo de tratamento de G s.

C. Tempo de manutencdo & temperatura de reofundigao

A comparagiio enire os resultados mostrados nas TABELAS 4.6 ¢ 4.7 permite
estabelecer o efeito do tempo de manutengio 2 temperatura de reofundicéo sobre estruturas

reofundidas. A FIGURA 4.35 mostra estes resultados de forma gréfica.
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Figura 4.35 - Variag8o do didmetro globuiar, fator de forma e fracéo sélida em fung&o do tempo de
manutencao & temperatura de reofundigo de liga produzida por TSV; onde LR indica liga
refinada e LG liga grosseira.

Quanto ao tamanho de globulos, observa-se um aumento médio de 57 % nos
reofundidos produzidos de liga refinada, enquanto nos reofundidos a partir de liga grosseira o
crescimento foi de 35 % em média. Observa-se, novamente, taxa de crescimento maior para

os reofundidos produzidos a partir de estruturas inicialmente refinadas, isto é, estruturas que

produziram, com 0 s, 0s menores gldbulos.

Quanto ao fator de forma, o efeitc do tempo de manutencio 4 temperatura de
reofundicio € o de convergir para o valor médio de 1.7, mostrando que, apos 300 s de
tratamento térmico na temperatura de reofundicdo, a fase primaria estd homogeneamente

globularizada.
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Quanto a fragio sélida, ocorreu uma redugio devido a contimuidade de fusfo de solido
rico em soluto, presente na periferia dos globulos. Com a manutengdo por mais 300 s na zona
pastosa os valores de fragio sélida obtidos aproximaram-se mais daquele calculado pela

equagdo de Scheil, refletindo uma situagdo mais proxima do equilibrio.

4.4.4 - Mecanismos de reofundigéo por TSV
Neste item serfio discutidos os possiveis mecanismos, ou etapas de um mecanismo, que
dio origem a pastas reofundidas com estrutura globular a partir de ligas que sofrem

tratamento térmico de solubilizagio e superenvelhecimento.

As estruturas reofundidas obtidas em todas condi¢Bes testadas, ja globulares e com
dimensdes de glébulos significativamente inferiores aos tamanhos iniciais de gros da matéria
prima, leva 4 suposicio de que o mecanismo fundamental na formagdo de estruturas
reofundidas ¢ a recristalizagio e separagfo de grdos, dando origem aos globulos na pasta
reofundida. Os ensaios preliminares de recristalizagio, sem fase liquida, mostraram que ocorre
formagio de novos grios nas amostras envelhecidas, provavelmente nucleados pelas
particulas dispersas de precipitados, compostos intermetalicos presentes, contornos de grios

remanescentes € outros substratos.

Na temperatura de recristalizagio, cerca de 573 K para a liga Al-Cu, as fases . € ©
estio presentes. Com o aquecimento da estrutura superenvelhecida para reofundi¢do, ao
atravessar a linha solvus a fase O ndo & solubilizada devido ao aquecimento répido. Este
sistema de equilibrio instavel tem alta energia, € com a manutencio do aquecimento além da
temperatura solidus, onde o estado de equilibrio do sistema ¢é fase o + liquido, o Cu presente
nas particulas precipitadas mais préximas aos contornos provavelmente difunde rapidamente
para eles, formando lquido rico em Cu, abaixando a energia interna do sistema e resultando
em regides livres de precipitados junto aos contornos. Com a formacio de uma fase liquida,
os grios recristalizados se separam, constituindo-se nos globulos da fase primdria, obtendo-se

assim uma pasta com estrutura reofundida tipica.

A principal observagiio que dé apoio a esta sugestdo ¢ a existéncia de faixa na fase
priméria, ao longo de contornos, sem a presenca de particulas precipitadas. Os ensaios de
recristalizacfio a 893 K, isto &, sem a formagdio de liquido, resultaram em estruturas de gréos

recristalizados sem a presenca dessas faixas. Como estes ensaios sfo ferfos a temperaturas
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inferiores A solidus, uma explicagio razoavel para o surgimento de regibes com auséncia de
precipitados nos reofundidos € a difuséo de Cu para os contornos, quando a liga esta na zona
pastosa, com a conseqgiiente formagdo da fase liquida. Os anéis em torno de precipitados no
interior de globulos da estrutura reofundida (FIG. 4.28) mostram a ocorréncia de difusfo de

Cu na matriz, a partir dos precipitados, durante a reofundicgo.

A nucleagdo de grios recristalizados deve ocorrer em regides com alta deformacéo
localizada devido a presenga de precipitados incoerentes na matriz submetida a deformagéo,
sendo responsaveis por alta taxa de nucleagfo. Graos nucleados nestas regides tendem a
crescer até se encontrarem e coalescer, se a distincia interparticulas for pequena, levando &
incorporagdo de precipitados no seu interior antes da formacio de fase liquida. Com a
presenca de liquido em contornos, difusdo de Cu pode ocorrer nesta diregdo, segundo
descrigdio anterior, levando & formagéo da estrutura reofundida observada. A FIGURA 4.36

apresenia esquematicamente este mecanismo proposto.

4.5 - Analise comparativa entre os processos de reofundicado por TDS e TSV

A seguir é feita uma andlise comparativa entre os dois processos de reofundigéo
testados neste trabalho: por tratamento simples de estruturas deformadas a frio e o proposto

tratamento de estruturas superenvelhecidas e deformadas.

Em primeiro lugar, as microestruturas apresentadas anteriormente mostraram, de
maneira geral, que por TDS de ligas refinadas podem ser obtidos reofundidos globulares para
gualquer grau de deformac@o, enquanto que O uso de matéria prima com gros grosseiros

pode nio promover a globularizagdo da estrutura.

Estruturas refinadas produzem glébulos de pequenas dimensdes mesmo para 45 % de
deformacdo prévia na matéria prima; enquanto para matéria prima com grios grosseiros, o
dismetro de globulos obtido é dependente do grau de deformagdo aplicado. Este resultado

leva a obtenciio de estruturas reofundidas heterogéneas em diferentes regides do produto.

Estes resultados podem ser atribuidos a dois diferentes mecanismos de globularizagio:
recristalizagio ¢ engrossamento dendritico. No caso de prevalecer engrossamento. estruturas

grosseiras e nfio globulares sio produzidas.




101
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4)

Regitio deformada ao redor da parficulg

Formacéo de subgrio

Gréos recristalizados. Pfectpztados ocupam toda area interna dos gréos.

Figura 4.36 - Esquema ilustrative do mecanismo propesto de formagfio de pastas reofundidas a partir de

ligas envelhecidas: 1) recristalizaciio a partir de precipitados; 2) formagdo de gléhules por

coalescimento de grios recristalizados; 3) fusfie dos contornes, separaciio dos grios e difusdo
de Cu para os contornos; 4) pasta reofundida obtida.
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As microestruturas reofundidas obtidas a partir de TSV, por sua vez, apresentaram, €m
todas as condicdes, estruturas globulares e de menores tamanhos de giobulos que os obtidos
por TDS. Além disso, microestruturas mais homogéneas em todas as regides do produto sfo

obtidas.

Estes resultados indicam a praticamente exclusiva atuagio de mecanismos de
recristalizaciio na formagdo da estrutura reofundida. Neste caso, as melhores condigbes de
reofundicdo (menor tamanho de glébulo na pasta) foram obtidas para a situagdo de maior
estimulo 2 recristalizagdo: maior deformagio prévia, menor tamanho de gréo original ¢ maior

dimenséo de precipitados.

Uma outra diferenca entre estruturas reofundidas por TDS e TSV ¢ a presenca de
precipitados CuAl no interior da fase globular da pasta. Sua influéneia nas propriedades de

escoamento ¢ propriedades mecénicas finais do reofundido precisa ser determinada.

Algumas analises quantitativas comparativas entre reofundidos por TDS e TSV sdo
feitas a seguir. O grafico da FIGURA 4.37 apresenta esquematicamente o efeito do tipo de
processo de reofundigiio no didmetro médio de globulos obtido na pasta reofundida. Para as
amostras deformadas 45 %, o TSV provocou uma redugio média de 13 % no didmetro médio
da estrutura reofundida, em relacfo ao TDS; para as amostras deformadas 80 %, a reducdo
média foi de 21 %.
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Figura 4.37 - Efeito de tipo de tratamento termomecanico sobre o diametro meédio de gidhulos de
reofundidos obtidos por TDS (1) e TSV (2), para cada grau de deformacao utilizado.
O efeito do tratamento termomecanico, levando-se em conta a variagiio do tamanho
inicial de griios, pode ser verificado na FIGURA 4.38. Enquanto que para reofundidos

obtidos a partir de ligas refinadas nfio ha variacio significativa do didmetro dos globulos com
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a mudanga de tratamento termomecanico, as ligas com grios grosseiros produziram, por
TSV, reofundidos com didmetro de glébulos 24 % menor em média. Isto &, o TSV exerce
uma influéncia bem maior no reofundido obtido quando o tamanho inicial de grdos ¢ maior.
Este resultado novamente mostra o papel fundamental da recristalizagiio na promogéo de

estruturas reofundidas de boa qualidade, com globulos de pequenas dimensdes.
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Figura 4.38 - Efeito do tratamento termomecanico sobre o diametro médio de glébuios de recfundidos
obtidos por TDS (1) e TSV (2), para cada tamanho inicial de gréos utilizado.
A influéncia de cada condiglio de teste sobre o didmetro equivalente dos globulos das
estruturas reofundidas obtidas, em fungdo dos tipos de tratamentos termomecénicos
utilizados, estd mostrada graficamente na FIGURA 4.39, onde LR refere-se as ligas com

grios refinados e LG as ligas com grios grosseiros.

Pode-se notar resultados em geral mais favoraveis as amostras envelhecidas. O teste
estatistico de comparagdo entre médias, mostrou que as diferengas entre os resultados obtidos
nos dois tratamentos termomecanicos em cada condigio de ensaio sdo significativas, com
exceclio da condigio de grios refinados e deformados 45 %, onde os resultados s@o

equivalentes.

A TABELA 4.10 apresenta as variacdes do didmetro médio ( ©)) relativas a cada
condico de ensalo, tendo como base o tratamento TDS. Os resultados mostram que o maior
efeito da variagio de tratamento termomecénico ocorreu nos reofundidos obtidos a partir de
matéria prima com estrutura grosseira. Nestes, a redugdo do didmetro ¢ atribuida
exclusivamente ao efeito do tratamento, ja que o efeito da deformagao € igual nos dois casos,

isto &, as retas [LG, 45%] e [LG, 80%] sdo praticamente paralelas.
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Figura 4.39 - Efeito do tratamento termomecénico sobre o didmetro médio de glébutos de reofundidos
obtidos por TDS (1) e TSV (2), para todas condi¢bes de ensaio. LR refere-se a liga refinada
e LG a liga grosseira.

A variagdio de tratamento niio exerceu efeito sobre o reofundido obtido a partir de liga
refinada deformada 45 %. Segundo HUMPHREYS (1977), uma deformagio minima de 65 %
deve ser aplicada para que o efeito da nucleagiio estimulada por particulas seja eficiente,
resultando em griios recristalizados menores. O melhor resultado absoluto foi obtido com a
liga de grios refinados, envelhecida ¢ deformada 80 %, que forneceu reofundidos com
diametro de glébulos de 63 um. Como ja foi notado, esta foi, provavelmente, a condi¢io de
ensaio mais favoravel 2 nucleagio estimulada por particulas de segunda fase, propiciada pelo
elevado grau de deformagfo. Por outro lado, o pior resultado absoluto, isto é, a maior
dimensiio de globulos, foi obtido no reofundido obtido por TDS, produzido a partir de ligas

com grios grosseiros e reduzida deformagio.

Tabela 4.10 - Variagso do didmetro médio de gidbulos das estruturas reofundidas por TSV em relagdo ao
diametro médio de giébulos das estruturas reofundidas por TDS.

Condigao de ensaio Variacéo do diametro médio
( 92-01) x1007 @1 (%)
LG, 45% 22
LG, 80 % 26
LR, 45 % -3
LR, 80 % 15

O fator de forma medido mostra situagdes equivalentes entre os reofundidos obtidos da

liga fundida e da liga envelhecida, com exce¢o daquele obtido a partir de hga com gréos
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grosseiros e deformada 45 %. Neste caso, o fator de forma medido nos reofundidos a partir
da liga no estado fundido € 2.8, enquanto o valor para o reofundido da liga envelhecida € 2,0.
Esta diferenca & atribuida ao fato de que no primeiro a recristalizacfio foi parcial, com muitos
glébulos formados a partir do engrossamento de dendritas, diminuindo sua esfericidade. Nos
demais casos, a recristalizaciio de griios a partir de estruturas deformadas proporcionou a
formagao de globulos mais esféricos nos dois tratamentos utilizados, independentemente do

nivel de deformac#o aplicado.

Como resultado geral, pode-se dizer que a rota alternativa TSV proposta pode trazer
significativas vantagens sobre a reofundicio por simples tratamento térmico de estruturas
deformadas: estruturas mais esferoidizadas e com globulos de menores dimenses podem ser

produzidos.
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CAPITULO 5

Conclusodes e sugestdes

5.1 - Sobre os processos de obtengao de reofundidos utilizados

e Os resultados obtidos neste trabalho mostram a viabilidade da utilizago de
tratamentos termomecénicos para a obtengdio de estruturas reofundidas por Fusdo Parcial
Controlada. Tanto o tratamento de deformacdo de estruturas fundidas (TDS), ja conhecido,
quanto o tratamento de solubilizagio e envelhecimento de ligas dendriticas seguido por
deformagdo (TSV), proposto neste trabalho, produziram reofundidos com fase primarna

globularizada e de pequenas dimensdes.

e TSV acarreta, de modo geral, estruturas reofundidas com globulos mais esféricos e de
menores dimensdes que os obtidos por TDS. Foram conseguidas redugdes médias, em relagdo
ao tamanho inicial de gréios, de 764 % no didmetro de globulos de reofundidos obtidos por
TDS e 988 % quando obtidos por TSV. Esta redugdo & mais acentuada, nos dois ¢asos,

quando parte-se de estruturas dendriticas grosseiras.

e Embora o tratamento proposto (TSV) produza reofundidos com fase primaria mais
globular e refinada quando comparado com TDS, apresenta, em relagdo a este, a desvantagem
de ser necessaria uma operacio adicional, acarretando aumento de custo de processo. Um

balance entre vantagens e desvantagens apresentadas deve ser feito em cada caso especifico.

5.2 - Efeito dos pardmetros de processamento

» Quanto a0 tamanho inicial de gréos da matéria prima; a redugo do tamanho inicial de

griios leva a redugio do tamanho de giébulos obtido na pasta reofundida. A razio de redugdo,
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no entanto, depende do tipo de tratamento utilizado. No TDS a redugiio ¢ de 39 %, enquanto

no TSV este valor € de 24 %, quando se reduz ¢ tamanho inicial de grios em 69 %.

e Quanto ao grau de deformagdo prévio da matéria prima: Os reofundidos obtidos por
TDS nio sofreram alteragio no didmetro de globulos em fungfo do aumento da deformagio de
45 % para 80 %, enquanto reofundidos produzidos por TSV mostraram-se dependentes da
variagiio do grau de deformagio: A reduciio média do didmetro de globulos em fungdo do
aumento de deformagio foi de 14 %. Portanto, na produgdo de reofundidos da liga Al-
3,35wt%Cu por TDS ndo ¢ interessante a utilizagio de graus de deformagdo acima do nivel
minimo estudado, enquanto no caso de reofundidos produzidos por TSV pode-se aumentar o
grau de deformagfio além destes niveis, para se conseguir didmetros de globulos ainda

menores.

e Quanto a influéncia do tipo de tratamento termomecdnico aplicado as amostras;
observou-se que em todas as condigdes testadas os didmetros de globuios dos reofundidos
obtidos por TSV foram menores, com excegdo para a condigdo de liga refinada e deformada
45 %, com resultados equivalentes. A redugiio média do didmetro de globulos dos reofundidos

obtidos por TSV, em relagfio aos obtidos por TDS, foi de 17 %.

e Quanto ao tempo de tratamento de reofundigdo. O aumento do tempo de
reofundiciio, de O para 300 s, resulta no crescimento dos globulos por mecanismos de
coalescimento para os dois tratamentos testados, da ordem de 38 %; e numa redugio do fator

de forma da ordem de 10,5 %, indicando maior globulariza¢@io da fase primaria.

e A fracio solida apresentou resultados equivalentes em todas as condigbes testadas,
visto que a temperatura de reofundigdo foi mantida constante, porém sofreu uma reducdo com
o aumento do tempo de reofundicdo, aproximando-se da condi¢do de equilibrio, calculada pela

equacdo de Scheil (0,7).

e Pode-se concluir, de maneira geral, que a aplicagio do tratamento termomecanico
alternativo proposto, TSV, ¢ mais vantajosa que o TDS nas condigbes de ligas com grdos
grosseiros € quando podem ser aplicados altos graus de deformacio, produzindo-se

reofundidos com gldbulos mais esféricos e refinados.




108

5.3 - Mecanismos envoividos

e Nos reofundidos obtidos por TDS, houve atuagio de dois tipos de mecanismos de
globularizagdo da fase priméria; por engrossamento dendritico e por recristalizagdo e
separacdo de grios. O primeiro foi preponderante nas amostras e regides submetidas a baixos
graus de deformacdo, insuficientes para fornecer a energia interna necesséria para a ocorréncia
de recristalizaciio; e o segundo foi preponderante nas amostras e regides onde a deformagio

aplicada foi suficiente para que ocorresse recristalizagdo de graos.

e Nos reofundidos obtidos por TSV, o mecanismo preponderante foi, em todos os
casos, o de recristaliza¢do de grios e sua separagdo pela fase liquida formada na zona pastosa,
resultando em reofundido mais homogéneo ¢ totalmente globularizado, com dimensdes de

globulos menores.

5.4 - Sugestdes para trabalhos posteriores

o Estudo da influéncia da composicdo de liga, envolvendo teores maiores de Cu ¢ ligas

de Al-Si, sobre a intensidade de recristalizagdo dos materiais submetidos a TSV.

s Estudo do efeito do aumento do grau de deformagdo sobre as dimensoes dos globulos

de ligas reofundidas por TSV.

e Estudo da influéncia de outros pardmetros de processo, como taxa de aquecimento na
reofundiciio ¢ modos de deformagiio (laminacZo e forjamento), sobre reofundidos obtidos por

Fusio Parcial Controlada.

¢ Ensaios comparativos de tixoconformagio entre reofundidos obtidos por TSV e pelos

Processos CONvencionais.

e Estudo da influéncia da microestrutura de ligas reofundidas por TSV sobre as

propriedades mecanicas do produto obtido.
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Apéndice A

Analise estatistica

Abaixo estdo mostrados os procedimentos estatisticos realizados para se fazer a analise
dos resultados obtidos. O planejamento experimental utilizado envolveu a aleatorizagdo
completa das amostras, tanto na escolha das réplicas, quanto na seqiéncia de ensaios. Para
garantir a validade dos resultados, dentro do intervalo de confianga estabelecido, foi aplicado o
teste # de comparagio entre médias obtidas, e a analise fatorial para se verificar o efeito das
variaveis de influéncia (tamanho de griios inicial, deformagdo e tipo de tratamento) sobre a

variavel de resposta (didmetro médio dos glébulos) ¢ a existéncia de interagdo entre elas.

A. Comparacdo entre médias
A TABELA 1 mostra os resultados do teste 7 de comparacdo entre as médias obtidas nas
diversas condicdes de ensaio a que as amostras foram submetidas. Os pressupostos para

utiliza¢@o da distribuicio 7 sdo:

e Intervalo de confianga de 95 % (o = 0,005),

.

Graus de liberdade igual a 4 (n; +n; - 2), onden € o tamanho da amostra,
Looasia = 2,776

L

(ﬁl ~ I)Sf +(f¢z —~ 1}.5'22
Ao, 2

e Variancia estimada - § =

b3

;;__
i = *“;—"’H_—_W
CSJyn +in,
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Tabela 1 - Valores obtidos para a distribuicdo 15, onde: coluna A refere-se & comparaco entre médias
dentro de cada tratamento, com variag8o apenas do tamanho inicial de graos; coluna B refere-
se @& comparacdc entre médias dentro de cada tratamento, com variagdo apenas da
deformacéo; coluna C refere-se a comparacio de médias entre tratamentos, com as demais
condigbes de ensaio iguais. Valores em negrito quando to < toorsa.

Tratamento Tamapho de | Deformacio| Didmetro Desvio A B C
graos médio padrao
um % pm pm to 1o o
TDE (0 5) 1290 45 126 9 8.168 1.295 4711
TDS (G s) 1290 80 117 8 7.886 5.811
TDS (0 s) 403 45 75 6 0.222 0.444
TDS 0 s) 403 80 74 5 2.976
TSV (0 s) 1290 45 98 L 5.145 2.976
TSV (0 5) 1290 80 87 4 7.350
TSV (0 s5) 403 45 77 5 3.788
TSV (0 5) 403 80 63 4
TDS(300 s) 1290 45 157 19 2.834 0.993 2.182
TDS(300 s) 1290 80 142 18 2.887 1.479
TDS(300 s) 403 45 116 15 0.960 0.372
TDS(300 s) 403 80 105 13 -£.272
TSV(300 5) 1280 45 128 13 1.628 0.524
TSV(300 s} 1290 80 122 15 1.182
TSV(300 s) 403 45 112 11 0.389
TSV(300 s) 403 80 108 14

Os valores de t, obtidos mostram se as diferencas entre as médias anahisadas slo
significantes. Assim, por exemplo, o primeiro valor da coluna A (8,168) mostra que os
resultados médios da amostra obtida por TDS, com 45 % de deformagio e tamanho de graos
de 1290 pm e da amostra obtida pelo mesmo tratamento e deformagio, mas com tamanho de
grios de 403 um, tém uma diferenca significante. Por outro lado, o primeiro valor da coluna B
(1,295) indica que ndo ha diferenca significante entre o resultado médio das amostras obtidas
por TDS, 45 % de deformagiio e tamanho inicial de grios de 1290 pm e das amostras obtidas
por TDS e mesmo tamanho inicial de grios, mas com deformaco de 80 %. A comparagéo
entre tratamentos (coluna C) apés 0 segundos na temperatura de reofundicdo mostra que
apenas na condigio de amostras com tamanho inicial de griios de 403 pm e deformadas 45 %

nfo ha diferenca significativa entre os resultados obtidos (1, = -0,444).
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B. Anélise fatorial

A analise fatorial € a mais adequada para este trabalho, pois envolve varas variaveis de
influéncia e apenas dois niveis de ensaic. Fol dividida em trés etapas: Nas duas primeiras,
verificou-se o efeito da variagdo do tamanho de gros inicial e da deformag@o e sua interagio
sobre o didmetro médio dos globulos em cada tratamento e na terceira verificou-se o efeito dos

tratamentos efetuados sobre o didmetro médio dos globulos para cada condigdo de ensaio.

A TABELA 2 mostra um quadro dos resultados obtidos na reofundigdo por TDS,

adequado para a analise fatorial.

Tabela 2 - Valores de didmetro de gidbulos em funcio das condicbes de ensaio para amoesiras obtidas por
TDS, para cada réplica utilizada.

Tam. grdos | Deformacgdo | Réplica 1 | Réplica 2 | Réplica 3 Soma
linhas
pm % um um um
403 45 72.5 78.4 74.5 2254
403 80 71.3 73.4 71.5 222.2
1280 45 132.8 117.0 128.3 378.1
1290 80 115.2 122.7 113.4 3513
Soma 391.8 391.5 393.7 1177.0
colunas

A TABELA 3 mostra os resultados das somas dos quadrados efetuadas, para analisar-se
os efeitos das varidveis de influéneia e suas interagdes sobre os resultados obtidos, conforme

procedimento indicado por MILLER & FREUND (1977).

Tabela 3 - Valores das somas dos quadrados, quadrados médios e do teste F para os reofundidos obtidos
por TDS, onde: replicacso & o efeito das réplicas; efeito A é o efeito do tamanho de graos inicial;
efeito B & o efeito da deformacfo e interacio é o efeito das duas variéveis.

Fonte de Graus de Soma de Media de feste F
variagao liberdade | quadrados | quadrados
Replicacio 2 0.72 0.36 0.01
Efeito A 1 6622.03 6622.03 182.08
Efeiio B 1 74.66 74 .66 2.05
interacéo i 46.49 46 .49 1.28
Erro & 218.21 36.37
Total 11 6962.12
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Os valores obtidos da distribui¢do F, para um intervalo de confianca de 95 % e 1 ¢ 2
graus de liberdade sdo 5,99 e 5,14 respectivamente, mostrando que apenas a variagdo do
tamanho de grios inicial exerce um efeito sobre o didmetro médio dos gidbulos das amostras
obtidas por TDS.

As TABELAS 4 e 5 mostram os resultados para as amostras obtidas por TSV.

Tabela 4 - Valores de di@metro de glébulos em fungdo das condigbes de ensaio para amostras obtidas por
TSV, para cada réplica utilizada.

Tam. gréos | Deformagdio| Réplica 1 Réplica 2 Réplica3 | Soma linhas

um % Hm um um
403 45 74.0 73.5 834 230.9
403 80 60.2 86.4 82.5 189.1
1290 45 93.4 95.6 104.9 293.9
1290 80 82.1 84.3 846 261.0
Soma 319.7 319.8 3354 974.9

colunas

Tabela 5 - Valores das somas dos quadrados, quadrados médios e do teste F para os reofundidos obtidos
por TSV, onde: replicacéo é o efeito das réplicas; efeito A é o efeito do tamanho de graocs inicial,
efeito B & o efeito da deformacho ¢ InteracBo é o efeito das duas variaveis.

Fonte Graus de Soma de Média de teste F

variagao liberdade | quadrados | quadrados
Replicacdo 2 40.57 20.28 0.78

Efeito A 1 1526.99 1526.99 59.11
Efeito B 1 47617 47617 18.43
Interacéo 1 -16.41 -16.41 -0.63

Erro 8 154.99 25.83

Total 11 2182.31

Os resultados do teste F mostram que, no caso de ligas reofundidas obtidas por TSV, as
duas variaveis de influéneia, tamanho de grios inicial e deformacdio, exercem efeito sobre o

didmetro médio dos globulos, mas que ndo ha interagio entre elas.

Os resuliados da analise fatorial levando-se em conta a variacio de tratamentos estao

mostrados na TABELA 6. Nela o efeito C diz respeito ao efeito do tratamento termomecanico.
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Tabela 6 - Valores das somas dos quadrados, quadrados médios e do teste F para os reofundidos obtidos,
onde: replicacdo é o efeito das réplicas; efeito A é o efeito do tratamento termomecanico; efeito B
& o efeito do tamanho de gracs inicial; efeito C é ¢ efeito da deformac&o e interacdo é o efeito
conjunto das variaveis indicadas.

Fonte de Graus de Soma de Média de {este F
variagio iiberdade | quadrados | quadrados
Replicagdo 2 26.03 13.1 0.47
Efeito A 1 1702.99 1702.69 61.37
Efeito B 1 7235.37 7235.37 260.75
Efeito C 1 456.51 456.51 16.45
interagdo AB 1 801.31 901.31 32.48
interagdo AC 1 83.65 83.85 aMm
Interacio BC 1 8.03 9.03 0.33
interagio ABC 1 44.07 44.07 1.58
Erro 14 388.47 2775
Total 23 10847.43

Neste caso os valores da distribuicsio F sio alterados para 4,6 e 3,74, para 1 ¢ 2 graus de
liberdade respectivamente, em fungio da mudanga do nimero de graus de liberdade do Erro
para 14 Verifica-se que as trés variaveis (tamanho de graos inicial, deformagio ¢ tratamento
termomecénico) exercem influéncia sobre o didmetro médio dos globulos dos reofundidos
obtidos por TDS e TSV, bem como a interagio entre o tratamento termomecanico e 0 tamanho

inicial de gréos (efeito AB).



