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RESUMO

Goulart, Pedro Roberto, Caracterizacdo da Microestrutura de Solidificagdo de Ligas Al-Fe e
Correlagdo com Propriedades Mecanicas, Campinas: Faculdade de Engenharia Mecanica,
Universidade Estadual de Campinas, Brasil, 2010. 160 p. Tese (Doutorado).

Foram realizados estudos em estruturas de solidificacao de trés ligas hipoeutéticas Al-Fe, as quais
foram solidificadas direcionalmente sob condi¢des transitérias de extracdo de calor. Durante a
solidificacdo fora do equilibrio de fundidos, uma gama de taxas de resfriamento pode ocorrer da
superficie ao centro da peca, o que pode causar a formacdo de fases intermetélicas metaestaveis
além da fase estdvel AlsFe. Uma abordagem tedrico-experimental foi desenvolvida para
determinar quantitativamente as varidveis térmicas de solidificacdo, tais como velocidades de
deslocamento da isoterma liquidus e taxas de resfriamento ao longo da peca fundida. Os
resultados térmicos experimentais também incluem o coeficiente de transferéncia de calor na
interface metal/molde, hg, determinado através da comparacdo entre os perfis térmicos
experimentais no fundido e simulacdes da solidificagdo obtidas por um programa de diferencas
finitas. Estruturas celulares prevaleceram para todas as ligas Al-Fe analisadas. Os espacamentos
celulares (A;), medidos ao longo do comprimento dos fundidos, foram comparados com as
previsodes tedricas fornecidas por modelos de crescimento celular. De modo a investigar a
natureza dos intermetdlicos Al-Fe presentes na microestrutura, estas fases foram extraidas da
matriz rica em aluminio utilizando-se de uma técnica de dissolug¢do. Estas fases foram entdo
analisadas utilizando-se Raios-X e MEV. Resultados obtidos através de ensaios de tragdao foram
correlacionados com o espagamento celular. Verificou-se que o limite de resisténcia a tracdo, o
limite de escoamento e o alongamento especifico aumentam com o decréscimo do espagcamento
celular. Os maiores valores para o limite de resisténcia a tragdo, foram obtidos para os corpos de
prova com estruturas mais refinadas da liga Al-1,5%Fe onde uma maior densidade de fibras é
encontrada e sua distribuicdo é mais homogénea devido a espacamentos celulares menores. Por

outro lado, o alongamento especifico diminuiu com o aumento do teor de soluto da liga.

Palavras-Chave: Ligas hipoeutéticas Al-Fe; Microestrutura; Espacamento celular; Compostos
intermetdlicos; Propriedades mecanicas.
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ABSTRACT

Goulart, Pedro Roberto, Characterization of Solidification Microstructures of Al-Fe Alloys and
Correlation with Mechanical Properties, Campinas: Faculty of Mechanical Engineering,

University of Campinas, Brazil, 2010. 160 p. PhD Thesis (Doctorate).

Investigations have been made of the solidification structure of three hypoeutectic Al-Fe alloys,
which were directionally solidified under unsteady-state heat flow conditions. During the non-
equilibrium solidification of castings a range of cooling rates occur from the surface to the
casting center, and can cause the formation of metastable intermetallic phases in addition to the
stable Al;Fe phase. A combined theoretical/experimental approach was used in order to
quantitatively determine the solidification parameters: tip growth rate and cooling rate along the
castings length. The experimental thermal results also include transient metal/mold heat transfer
coefficients, hg, determined from comparisons between the experimental thermal profiles in
castings and the simulations provided by a finite difference heat flow program. A cellular
microstructure has prevailed along all the Al-Fe alloys castings. The experimental cell spacing
(A1), which was measured along the casting length, was compared with the theoretical predictions
furnished by cellular growth models. In order to investigate the nature of the Al-Fe
intermetallics, these phases were extracted from the aluminum-rich matrix by using a dissolution
technique. Such phases were then investigated by SEM and X-ray techniques. The tensile tests
results were correlated with the cell spacing. It was found that the ultimate tensile strength, the
yield strength and the maximum elongation increase with decreasing cell spacing. The higher
values for ultimate tensile strength were those obtained for the most refined Al-1.5wt%Fe alloy
samples, where a higher density of fibers is found distributed in a more homogeneous way due to
lower cell spacing value. In contrast, the maximum elongation was found to decrease when the

solute content was increased.

Keywords: Al-Fe Hypoeutectic Alloys; Microstructure; Cell Spacing; Intermetallic Compounds;

Mechanical Properties.
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Capitulo 1

1 INTRODUCAO
1.1 Consideracoes Iniciais

A fusdo de metais e consequente solidificagdo sdo etapas importantes na obten¢do dos
mais variados bens usados no nosso cotidiano. O estudo da solidificagdo de metais e ligas em
sistemas metal/molde tem como objetivo encontrar meios de aliar as melhores caracteristicas de
aplicacdo desejadas e, a0 mesmo tempo, prevenir a ocorréncia de defeitos durante o processo de

solidificagdo.

Gracas a trabalhos e estudos jé realizados, sabe-se que o controle das varidveis térmicas
de solidificacdo definira as caracteristicas do produto final através da microestrutura obtida no
material. O ponto de partida do processo de solidificacdo € a temperatura inicial do metal liquido
e, subsequentemente, as formas de transporte e dissipacdo da energia térmica a partir daquele
instante. O molde, além de conferir forma a peca, atua na absorcdo e transferéncia de calor
proveniente do metal para o ambiente, garantindo a mudanca de estado de agregacdo. Se as
condi¢des operacionais de transferéncia de calor durante o processo se alterarem, as varidveis
térmicas de solidificagdo variardo numa func¢do direta. Essas varidveis térmicas condicionam o

arranjo microestrutural.

Estudos tém mostrado que as varidveis significativas para o controle da solidificacio sdo:
velocidade da solidificacdo (Vy), gradiente térmico a frente da interface s6lido/liquido (Gy), taxa
de resfriamento (7) e a concentragdo e redistribuicdo de soluto (C,) (Garcia, 2007). Essas
varidveis podem ser correlacionadas com a microestrutura obtida, com o uso de técnicas de

metalografia.



A Figura 1 mostra a vista de uma microestrutura dendritica, forma microestrutural tipica
de ligas metdlicas, sendo que os espacamentos entre ramificacOes adjacentes permitem a

caracterizacdo quantitativa destas estruturas (espacamentos interdendriticos).

Figura 1 - Estrutura Tipicamente Dendritica — Liga Al-1,0%Fe

As microestruturas com menores espacamentos interdendriticos permitem uma
distribuicao mais homogénea de produtos segregados, de inclusdes e de poros, que nao puderam
ser completamente eliminados antes da solidificagdao. Rooy (1988), em experi€éncias com uma
liga Al-Si (A356), Quaresma (2000) com ligas Al-Cu, Osério (2002, 2003) com ligas Zn-Al e
Goulart (2006) com ligas Al-Si, demonstraram que os limites de escoamento e de resisténcia a
tracdo podem ser correlacionados com os espacamentos dendriticos e que aumentam com a

diminui¢do destes parametros estruturais.

A literatura mostra que os espacamentos celulares e dendriticos diminuem com o aumento
da velocidade de solidificacdo e da taxa de resfriamento (Hunt, 1979; Hunt e Lu 1996; Bouchard
— Kirkaldy, 1997). Portanto, sistemas de solidificagdo que favorecam essas condi¢cdes devem em

principio contribuir para a obtencdo de produtos de melhor resisténcia mecanica

2



A aplicagdo de ligas Al-Fe em processos industriais de fundi¢do e lingotamento (por
exemplo em coquilhas metdlicas, em fundi¢c@o sob pressdo, ou lingotamento continuo — processo
Properzi), ou seja, em condicdes de solidificacdo fora do equilibrio, ndo permite a ado¢do de
célculos termodinamicos confidveis para previsdo de fases e distribuicio de soluto na

microestrutura.

O conhecimento da magnitude das varidveis térmicas da solidificac¢do transitéria e de sua
correlacdo com as variagdes microestruturais, principalmente a formacdo de intermetdlicos em
diferentes posi¢cdes do lingote/peca solidificada, € fundamental, tendo em vista sua relagdo com

as carateristicas finais de aplicacdo do componente.

Os principais estudos apresentados na literatura a esse respeito, devidamente revisados
por Allen et al. (Allen, 1998), mostram que a taxa de resfriamento ou velocidades calculadas
para condigdes de solidificagdo transitoria sdo essencialmente baseadas em amostras obtidas por
lingotamento continuo de ligas Al-Fe. Essas varidveis térmicas sdo estimadas a partir de valores
dos espacamentos dendriticos secundarios (EDS) medidos em diferentes posicdes do lingote.
Essa estimativa € feita a partir de equacgdes experimentais que relacionam EDS com as varidveis

térmicas para condi¢des unidimensionais de fluxo de calor na solidificagao.

Entretanto, essa situacdo € bastante distinta da real situagdo do lingotamento continuo de
ligas de Al, no qual a solidificacdo no molde refrigerado se dd em condi¢des pelo menos bi-
dimensionais de fluxo de calor e em presenca de correntes convectivas decorrentes da
alimentacdo continua de metal liquido. Isso faz com que os célculos realizados conduzam a
varidveis térmicas muito aproximadas. A transicdo de uma fase a outra ndo necessariamente
ocorre a uma Unica taxa de resfriamento e pode também depender da velocidade de solidificacao.
Consequentemente, a determinagdo de varidveis térmicas criticas de solidificacdo, determinantes
da transi¢do de fases intermetdlicas, quando baseadas apenas nesse tipo de andlise experimental

indireta, ndo apresenta a confiabilidade necessaria (Allen, 1998).

Uma alternativa que permite a determinagdo precisa da transicdo de fases em condi¢des

mais controladas de taxa de resfriamento e velocidade de solidificacdo, é aquela baseada na

3



técnica Bridgman de crescimento unidirecional. Entretanto, estudos recentes t€m mostrado que
as condi¢des de solidificacdo do crescimento Bridgman conduzem a resultados que nio sio
necessariamente extrapoldveis as condi¢des de solidificacdo transitéria. Por exemplo, as leis de
crescimento dendriticos que sao aplicdveis a solidificacdo estaciondria tém-se mostrado

inadequadas a solidificacao transitéria (Bouchard —Kirkaldy, 1997, Peres, 2004, Rocha, 2003).

Para preencher essa lacuna entre os resultados obtidos pelo crescimento Bridgman de
amostras de ligas Al-Fe e aqueles obtidos através da microestrutura de amostras lingotadas
continuamente (solidificacdo transitéria/ resultados térmicos estimados a partir de medidas de
espacamentos dendriticos secunddrios), existe a possibilidade da utilizacdo de uma técnica de

solidificac¢do unidirecional transitoria.

Trata-se da utilizacdo de um dispositivo refrigerado a dgua em que a solidificacdo
unidirecional é realizada na forma vertical ascendente. Isso permite que a solidificacdo de
amostras de ligas Al-Fe dé-se sem presenca de correntes convectivas, ou seja, com o liquido

térmica e constitucionalmente estavel (Spinelli, 2005).

O mapeamento térmico do processo realiza-se através de uma bateria de termopares
distribuidos em diferentes posicdoes € monitorado por um sistema de aquisicdo de dados em
tempo real. Esse registro de temperaturas durante a solidificacdo permite que taxas de
resfriamento e velocidades de solidificagdo bastante precisas sejam determinadas, para posterior
correlacdo com as microestruturas e os intermetélicos formados ao longo do comprimento da

amostra.



1.2 Objetivo.

Constata-se na literatura uma escassez de trabalhos cientificos que enfatizem a
solidificacdo em condicdes transitorias de extracdo de calor, correlacionadas a parametros

das estruturas celulares e dendriticas.

O presente trabalho, além de se aprofundar no desenvolvimento microestrutural de ligas
Al-Fe, objetiva também contribuir para a compreensao das interacdes entre as varidveis térmicas

da solidificacdo transitdria, os espacamentos microestruturais gerados e propriedades mecanicas.

O objetivo € a elaboracgdo de ligas hipoeutéticas de Al-Fe, visando a obtencio de somente
o intermetdlico metaestivel AlgFe, caracterizacdo da microestrutura de solidificacdo e sua

correlacdo com as propriedades mecanicas.

O desenvolvimento do trabalho tera como etapas:

1 - Revisdo critica e atualizada da literatura no que diz respeito as teorias e trabalhos
experimentais sobre estruturas de solidificacdo e propriedades de ligas hipoeutéticas do

sistema Al-Fe;

2 - Realizacdo de experimentos de solidificacdo unidirecional vertical ascendente em
condicdes transitdrias de extragdo de calor, utilizando um dispositivo refrigerado a dgua e ligas

hipoeutéticas Al-Fe com diferentes teores de soluto;

3 - Realizacdo do mapeamento térmico de solidificacOes, estas planejadas para obtencdo de
somente o intermetdlico metaestdvel AlgFe, através do levantamento dos perfis térmicos. Estes
perfis experimentais serdo posteriormente confrontados com perfis simulados através de um

modelo numérico de solidificacao feito através do método de diferencas finitas;

4 - Do confronto entre os perfis simulados e experimentais obter-se-a0 pardmetros térmicos

da solidificagdo, tais como: o coeficiente global transitério de transferéncia de calor



metal/molde (h), velocidades experimentais de avango da isoterma liquidus (Vi) e taxas de

resfriamento (7);

5 - Caracterizacdo da macroestrutura, da microestrutura, dos intermetalicos e a medi¢do dos

espacamentos microestruturais (dendriticos e/ou celulares);

6 - O registro experimental da evolucdo desses espacamentos permitird analisar a
aplicabilidade dos principais modelos de crescimento dendritico da literatura, considerando-se

estas condicoes de solidificacdo transitdria; e

7 - O comportamento mecanico das ligas serd abordado através de ensaios mecanicos, para

sua posterior correlagdo com os espacamentos microestruturais.



Capitulo 2
2 Revisao da Literatura
2.1 Variaveis Térmicas de Solidificacao

O fluxograma da Figura 2.1 apresenta uma sequéncia dos principais fatores e eventos que

interagem durante a solidificacdo de um metal, desde o liquido até o produto solidificado.
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2.1 - Encadeamento de fatores e eventos durante a solidificacao de um metal (Garcia, 2007)



As caracteristicas do material e o processo de solidificacdo influem significativamente na
formacdo da macroestrutura, da microestrutura e na formacdo de defeitos. No aspecto
experimental, a técnica da solidificacdo unidirecional tem sido bastante utilizada em estudos de
caracterizacdo da macroestrutura, da microestrutura e de andlise da segregacdo. Esses estudos
podem ser divididos em duas categorias: aqueles que tratam da solidificacio em condi¢des
estaciondrias de fluxo de calor e os que abordam a solidificacio em regime transitério. No
primeiro caso, o gradiente de temperatura - G, e a velocidade de crescimento - Vi, sdo
controlados independentemente e mantidos constantes ao longo do experimento, como nos
experimentos com a técnica Bridgman/Stockbarger. Esta é uma técnica extremamente ttil na
determinacdo de relacdes quantitativas entre aspectos da microestrutura, ja que permite analisar a

influéncia de cada variavel de forma independente.

No caso da solidificacdo em condicdes transitérias de fluxo de calor, tanto o gradiente de
temperatura quanto a velocidade de solidificacdo variam livremente com o tempo e com a
posicao dentro do metal. Uma vez que esta classe de fluxo de calor inclui a maioria dos processos
industriais que envolvem a solidificacdo, € de fundamental importancia a avaliacdo tedrica e
experimental da influéncia das varidveis térmicas sobre os pardmetros da macroestrutura e da
microestrutura para os diversos sistemas metélicos bindrios. Para tanto, diferentes aparatos
experimentais sdo utilizados, de maneira que permitam mapear termicamente a solidificagao,
visando-se correlacionar as varidveis caracteristicas da evolucdo do processo com parametros da

estrutura obtida.

No inicio da solidificacdo, uma fina camada de metal solidifica-se junto a parede do
molde; porém, a medida que o processo avanga, forma-se um espaco fisico (gap) separando o
metal e o molde, o que cria uma resisténcia térmica a passagem do calor em dire¢do ao molde. O
inverso dessa resisténcia € conhecido como coeficiente de transferéncia de calor metal/molde (h;).
A determinacdo deste coeficiente pode ser realizada por diversos métodos: i. cinética de
solidificacdo unidirecional controlada; ii. confronto de perfis térmicos tedricos/experimentais; iii.
medidas de temperatura e vazdo em moldes refrigerados; e iv. medidas de pardmetros da

microestrutura de solidificag¢do (Garcia, 2007).



A Figura 2.2 apresenta todos os modos de transferéncia de calor que podem ocorrer ao
longo da solidificacdo: condugdo térmica no metal e no molde, transferéncia newtoniana na
interface metal/molde, convec¢do no metal liquido e na interface molde/ambiente e radiacdo

térmica do molde para o ambiente.

Interface Interface Interface
Ambiente/Molde Molde/Metal Solido/Liquido

| |
= &
N

T |

Molde Solido Liquido

=

& Condugao
() Convecgéao
T Transferéncia newtoniana
+-- Radiacao

2.2 — Modos de transferéncia de calor atuantes no sistema metal/molde

Nas operagdes de fundi¢do ou lingotamento, dependendo do tipo de molde utilizado,
alguns desses modos de transferéncia de calor podem ser desprezados na andlise da energia
térmica transferida. Como exemplo, tem-se os moldes refrigerados, onde a sua temperatura
externa € mantida constante pela a¢do do fluido de refrigeracdo e, no outro extremo, os moldes
refratarios, como os moldes de areia, que permitem a fundicdo de geometrias complexas a um

baixo custo relativo, mas que ndo sao bons absorvedores de calor.

A partir da caracterizagcdo dos perfis transitérios de h; ao longo da solidificacao, é possivel
a determinacgdo das velocidades de deslocamento das isotermas liguidus e solidus, dos gradientes
térmicos e das taxas de resfriamento ao longo do processo. Para tanto, além da determinagdo

experimental, pode-se langcar mdo de modelos analiticos e numéricos de solidificagdo,



N

adequando-se a utilizacdo de cada tipo a complexidade do sistema metal/molde e a precisdo

exigida nos célculos.

2.2 Tipos de Dispositivos para Solidificacao Unidirecional Transitoria

2.2.1 Solidificacdao Unidirecional Vertical Ascendente

Na Figura 2.3, apresenta-se um esquema do dispositivo de solidificacdo vertical
ascendente, em que o metal é fundido e, quando a temperatura do metal liquido atinge um
determinado valor, inicia-se a solidifica¢do através do acionamento da dgua de refrigeracdo na

parte inferior do molde.
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Figura 2.3 — Dispositivo de solidificacdo vertical ascendente
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Um conjunto de termopares inseridos dentro do metal em diferentes posi¢des a partir da
base permite o registro da evolugcdo térmica durante todo o processo, que serd utilizado
posteriormente para a determinacdo das varidveis térmicas da solidificacdo. Nesse tipo de
dispositivo, a solidificagdo processa-se em sentido contrdrio ao da ac¢do da gravidade e,
consequentemente, o peso proprio do lingote atua no sentido de favorecer o contato térmico com

a base refrigerada.

Um aspecto tipico desse dispositivo experimental € que, durante o processo de
solidificacdo, o soluto € rejeitado na frente de solidificagdo. Dependendo do par soluto/solvente,
pode ocorrer a formagdo de um liquido interdendritico mais denso que o restante do volume
global de metal liquido, fazendo com que a solidificagdo se processe de forma completamente
estavel sob ponto de vista de movimentacao do liquido. Como o perfil de temperaturas no liquido
€ crescente em direcdo ao topo do lingote, o liquido mais denso localiza-se junto a fronteira de
transformacdo soélido/liquido, € ndo ocorrem correntes convectivas nem por diferencas de
temperatura e nem por diferencas de concentracdo. Isso permite uma andlise experimental e
calculos tedricos isentos desse complicador, ja que a transferéncia de calor dentro do lingote é
realizada essencialmente por condugdo térmica unidimensional (Osério, 2003; Siqueira, 2002;

Rocha, 2003A).

2.2.2 Solidificacao Unidirecional Vertical Descendente

Na figura 2.4, apresenta-se um dispositivo experimental de solidificacdo vertical descendente,
que € bastante similar ao descrito na sec@o anterior, tendo porém a camara refrigerada a dgua
localizada no topo do lingote. Nessas condig¢des, a solidificagdo ocorre no mesmo sentido da acdo
da forca da gravidade, com a forca peso atuando no sentido de deslocar o lingote do contato com
a base refrigerada. Isto proporciona, mais precocemente no processo, uma situacdo de maior
resisténcia térmica a passagem de calor do lingote em direcdo ao fluido de refrigeracdo, quando

comparada com a solidificacao ascendente.

11



~

Figura 2.4 — Dispositivo de solidificacdo vertical descendente: 1 - Aquisicao via computador; 2 - Material
refratario; 3 - Resisténcias elétricas; 4 - Lingoteira; 5 - Termopares; 6 - Registrador de dados térmicos; 7 -

Camara de refrigeracio; 8 — Rotimetro; 9 — Metal liquido; 10 — Controle de poténcia do forno

Outra diferenca essencial em relacdo ao processo de solidificacdo citado anteriormente
consiste na presencga de algum movimento convectivo, ja que o perfil de temperatura do liquido é
crescente em direcdo a base do lingote, que € isolada termicamente, o que significa que ocorrera
pelo menos convecgdo por diferencas de temperatura no liquido. Obviamente que, se o soluto
rejeitado provocar um liquido interdendritico de maior massa especifica do que o liquido

nominal, ocorrerd também movimento convectivo provocado por diferencas de concentragao.

Esse tipo de dispositivo experimental € importante exatamente para andlises comparativas
com a solidificagdo ascendente, permitindo a verificacdo da influéncia de correntes convectivas
na estrutura de solidificacdo, e mostrando as diferencas entre ambas as configuracdes quando se

solidificam ligas de mesma composi¢ao.
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2.2.3 Solidificacao Unidirecional Horizontal

Na Figura 2.5, apresenta-se um dispositivo de solidifica¢do horizontal, no qual o processo
de solidificagdo pode ser conduzido de duas maneiras distintas: na primeira, a partir do
vazamento de metal liquido dentro de molde isolado termicamente, sendo o calor extraido
somente por uma das paredes, constituida de um bloco maci¢o metalico, ou de uma camara de
refrigeracdo. Nesse caso, a turbuléncia do vazamento induz correntes de conveccdo forcada que
levam algum tempo para se dissipar e agem com intensidades diferentes ao longo da seccio do

lingote.

registrador
de dados

computador

canal de vazamento

bloco em ago

material isolante

Figura 2.5 — Dispositivo de solidificacao unidirecional horizontal

Num segundo caso, o processo é conduzido por um sistema semelhante ao do primeiro,
porém que permita fundir o metal em seu interior até que uma temperatura seja alcancada, e a
partir da qual inicia-se a solidificacdo por refrigeracdo. Nessa situagcdo, garante-se, com a fusao
do metal dentro do molde, uma maior estabilidade em relacio ao movimento de metal liquido.
Entretanto, é importante ressaltar que ndo se podem garantir as mesmas varidveis térmicas de

solidificacdo ao longo de diferentes sec¢des horizontais da base ao topo do lingote, jd que
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instabilidades térmicas e diferencas de massa especifica no liquido irdo induzir correntes

convectivas, que serdo diferentes ao longo dessas seccdes.

O mapeamento térmico da evolucdo da solidificacdo deve ser feito em uma secgdo
horizontal o mais proximo possivel do local, de onde serdo retiradas as amostras para andlise da
macroestrutura ¢ da microestrutura. (Quaresma, 1999; Quaresma, 2000; Osoério, 2000; Osdrio,

2002; Osorio, 2003; Goulart, 2006).

2.3 Macroestrutura.

A solidificag@o processa-se a partir da formacgdo, no liquido, de nucleos sdlidos que, em
condig¢des termodindmicas favoraveis, crescem, dando origem aos graos cristalinos que definirdo
a macroestrutura da peca. A macroestrutura de um metal solidificado serd entdo caracterizada

pelos seus graos cristalinos, ou seja, suas dimensdes, orientagdo, forma e distribuigao.

De maneira geral, podem-se identificar trés regides macroestruturais distintas, conforme

apresenta a Figura 2.6.

T RANSI CAO COLUNAR/E QUIAXIAL

ZOMNA CRAOS CRAOS
A COQUILHADA / COLUNARE S EQUIAKXIATLS
. =
E e
i ——— - e L
SENTIDO DA SOLIDIFICACAO —-

Figura 2.6 — Macroestruturas de solidificacao
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2.3.1 Zona Coquilhada

A zona coquilhada é constituida por uma camada de grios cristalinos de orientacdes
aleatdrias, normalmente de pequenas dimensdes, localizados junto as paredes do molde, resultado
do primeiro contato do metal liquido com o molde frio no vazamento. As altas taxas de
resfriamento obtidas irdo provocar uma rdpida diminui¢do local da temperatura e favorecer uma
nucleacdo intensa de graos. Esse decréscimo de temperatura ird ocasionar um super-resfriamento
térmico; com isso, 0s primeiros graos cristalinos comecam a se desenvolver de forma e tamanho
pequenos, quase sempre uniformes, constituindo uma fina camada de grdos de crescimento
aleatdrio junto as paredes do molde. Diversos autores apresentam teorias para explicar detalhes e
mecanismos de formacdo da zona coquilhada: Bower e Flemings (Bower, 1967), Chalmers

(Chalmers, 1968), Biloni e Morando (Biloni, 1968) e Ohno (Ohno, 1976).

2.3.2 Zona Colunar

A zona colunar é constituida por graos cristalinos alongados e alinhados paralelamente a
direcdo do fluxo de calor. Inicia-se a constituicdo da zona colunar pelo crescimento de graos
formados a partir dos nicleos oriundos do répido resfriamento do liquido nos instantes iniciais da
solidificacdo, e que apresentam direcao cristalografica favordvel ao crescimento na dire¢do da
extracdo de calor. Esses nucleos tendem a crescer mais rapidamente que os outros, bloqueando o
crescimento dos demais graos coquilhados. Os graos assim formados possuem dimensdes bem
maiores que os graos da zona coquilhada, apresentando ainda dire¢des cristalograficas fortemente
orientadas. Diversos autores apresentam teorias para explicar mais detalhadamente o mecanismo
de formag¢do da zona colunar: Walton e Chalmers (Walton, 1959), Chalmers (Chalmers, 1968) e
Biloni (Biloni, 1968).
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2.3.3 Zona Equiaxial Central

A terceira zona € constituida por uma regido central de grdos cristalinos sem orientacdes
preferenciais, denominados equiaxiais, e de dimensdes relativamente grandes quando
comparados com os graos da zona coquilhada. Diferente do crescimento da zona colunar, a zona
equiaxial central € caracterizada por grdos que crescem em direcdes cristalograficas aleatorias.
Diversos autores desenvolvem estudos de mecanismos de formagdo da zona equiaxial: Chalmers
e Winegard (Chalmers, 1954), Chalmers (Chalmers, 1968), Jackson et al. (Jackson, 1966),
Southin (Southin, 1968), Ohno (Ohno, 1976), Flood et al. (Flood 1987, A e B).

2.3.4 A Transicao Colunar - Equiaxial (TCE)

Pecas fundidas ou lingotes de materiais metdlicos podem apresentar estruturas
completamente colunares ou totalmente equiaxiais, dependendo da composicdo quimica da liga e
das condic¢des de solidificacdo. Entretanto, uma estrutura mais complexa e que geralmente ocorre
na solidificacdo em moldes metalicos, apresenta os dois tipos de estrutura. Essa fronteira é

chamada de zona de transi¢do colunar-equiaxial.

Essa forma estrutural mista s6 acontece se for possivel nuclear e crescer graos equiaxiais a
frente da interface colunar de crescimento, provocando uma transi¢do entre os modos de
crescimento. Os graos equiaxiais exercem um crescimento competitivo com a frente colunar de
tal forma que, se os cristais equiaxiais forem pequenos, eles sdo absorvidos pela frente e passam a
crescer de forma colunar dendritica. Entretanto, se a zona super-resfriada a frente da interface
colunar for relativamente grande e com alta densidade de cristais, esses graos equiaxiais podem

formar uma fracdo volumétrica suficientemente alta a ponto de bloquear o crescimento colunar.

A determinacdo do ponto em que ocorre a transicdo colunar/equiaxial € importante para o

planejamento do processo e para que se possa projetar as propriedades mecanicas do produto. A
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literatura apresenta uma série de trabalhos tedricos e experimentais que revelam alguns dos

principais fatores que influenciam na transi¢do colunar equiaxial e que sao:

e superaquecimentos crescentes: quando ndo impedem completamente a formacdo de zona
equiaxial, podem retardar a transi¢do colunar/equiaxial, aumentando dessa forma o
comprimento relativo da zona colunar. O aquecimento do molde pode provocar efeito

semelhante;

e a capacidade de extracdo de calor na interface metal/molde, traduzida pelo coeficiente de
transferéncia de calor metal/molde h;, influi retardando a transi¢do para valores de h; mais

elevados;

e taxas de resfriamento mais elevadas favorecem o aumento da zona colunar;

e o0 teor de soluto na composi¢do quimica da liga atua no sentido de antecipar a transi¢do, a
medida que € aumentado até um limite em que impede completamente a presenca de zona

colunar; porém, podem ocorrer excecdes, como € o caso do teor de carbono nos acos;

e um pardmetro do sistema bindrio ligado a composi¢do da liga, e conhecido como parametro
do super-resfriamento constitucional (PSC) por estar contido na equagdo 2.1 que estabelece as

condig¢des para as quais pode ocorrer super-resfriamento constitucional, e definido por:

~m, Cy-k,)

PSC = 2.1

o

valores de PSC mais altos provocam uma transi¢cdo colunar/equiaxial mais rapida;

e fluxo de fluido natural ou for¢ado: a medida que tem sua intensidade aumentada favorece a

diminui¢do da zona colunar; e
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e tamanho do molde: a medida em que se aumenta a seccao transversal favorece-se a formacao

da zona equiaxial, j4 que o efeito do super-aquecimento é diminuido.

Diversos autores apresentam trabalhos visando explicar a transicdo colunar-equiaxial,
podendo-se citar: Hunt (Hunt, 1984), Fredriksson e Olsson (Fredriksson et al. 1986), Flood
(Flood, 1987 A), Mahapatra e Weinberg (Mahaprata et al. 1987), Ziv e Weinberg (Ziv et al.
1989), Suri et al. (Suri, 1991), Gandin (Gandin, 2000) , Ares e Schvezov (Ares er al. 2000),
(Siqueira et al. 2003).

2.4 Microestruturas

Os tipos de microestruturas presentes em uma liga estdo fortemente relacionados com a
evolucdo da forma da interface entre o sélido e o liquido (S/L) durante o processo de

solidificacao.

Pode-se passar da forma plana dos metais puros para estruturas celulares e dendriticas, em
decorréncia de alteragcdes nos parametros térmicos do sistema metal/molde durante a
solidificacdo. O soluto ou o solvente € segregado nesta interface solido-liquido, o que provoca
uma distribuicdo ndo uniforme no liquido a frente da interface, originando a sua instabilidade.
Este acimulo de teor de soluto a frente da interface s6lido/liquido promove o surgimento de um
fenomeno favordvel a nucleacdo e responsdvel por sua gradativa instabilidade, conhecido como

super-resfriamento constitucional.

Dependendo do valor do SRC, a instabilidade causada na interface sélido/liquido dé origem
a diferentes morfologias que, por ordem crescente desse valor, sdo denominadas por: planar,

celular e dendritica, conforme esquema apresentado na Figura 2.7.
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Figura 2.7 — Representacoes esquematicas da atuacao dos fatores de influéncia na formacao das estruturas de
solidificacdo: SRC — Grau de super-resfriamento; G, — Gradiente térmico a frente da interface; V;, —

Velocidade da interface; e Cy — concentracao de soluto

Quando uma liga bindria diluida € solidificada na presenga de uma pequena quantidade de super-

resfriamento constitucional, a interface sélido/liquido desenvolve, usualmente, uma morfologia

celular. [Figuras 2.8 € 2.9].

Figura 2.8 — Corte Transversal de uma estrutura celular
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Isso € possivel devido a esse super-resfriamento ser suficiente para iniciar o processo de
instabilizacdo da interface sélido/liquido, acarretando a formacdo de uma protuberancia que se
projeta a partir da interface no liquido super-resfriado, até um ponto em que o super-resfriamento

seja apenas necessario para manter a forca motriz do crescimento.

Figura 2.9 - Vista lateral de uma estrutura celular

Ao crescer, esta protuberancia rejeita soluto e a sua concentragdo lateral é maior do que
em qualquer outro ponto do liquido. Nessas condicdes, a protuberancia adquire uma forma
instavel que se estende por toda a interface, que degenera de uma situagdo plana a uma
morfologia celular. Portanto, o crescimento de células regulares da-se a velocidades baixas e
perpendicularmente a interface s6lido/liquido, e na dire¢do de extracdo do fluxo de calor, sendo

praticamente independente da orientacdo cristalografica.

Com o aumento do grau de super-resfriamento constitucional, ocorrem instabilidades de
maior ordem e a estrutura celular de forma circular passa para dendritica, na forma de cruz de
malta; com os ramos cristalograficos primdrios em direcdes cristalograficas proximas ao fluxo de

calor e com a rejeicdo de soluto, aparecem os bragos secunddrios em dire¢des cristalogréificas
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perpendiculares aos ramos primdrios (Chalmers, 1968; Flemings, 1974; Kurz e Fisher,
1984/1992; Garcia, 2007; Ding e Tewari, 2002). As distancias entre centros de células e de
ramificagdes ou bracos dendriticos sdo definidas como espacamentos intercelulares e
interdendriticos, que sdo utilizados para determinar os efeitos das varidveis de solidificacdo

sobre a microestrutura formada, conforme apresenta a Figura 2.10.

Figura 2.10 — Ramificacgoes interdendriticas primarias () e secundarias ()

2.5 Leis de Crescimento Celular e Dendritico

Os materiais, de um modo geral, contém em sua composi¢do quimica elementos solutos
ou impurezas que, ao longo da solidificacdo, sao redistribuidos internamente a partir da superficie
de resfriamento. A termodindmica do processo impde uma rejeicdo de soluto ou de solvente que
dependerd da posicdo relativa da liga em seu respectivo diagrama de fases, e que terd como
consequéncia um movimento de espécies associado a transferéncia de calor que acompanha a
transformacgao liquido/sélido. A redistribuicio de soluto ocorre a partir de uma fronteira de
solidificacdo, que pode ser considerada macroscopicamente plana quando se tratar de ligas

diluidas ou de um material com pequeno grau de impurezas, ou constituida por uma regiao
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confinada entre as isotermas solidus e liquidus, quando se trata da solidificacdo de ligas mais
concentradas. Em ambos os casos, a forma através da qual o soluto e/ou impurezas sio
distribuidos é fundamental para as propriedades finais da estrutura bruta de solidificacdo (Garcia,

2007).

A variacdo de composi¢do quimica que ocorre dentro dos limites dos contornos de grao,
ou seja, entre ramificacdes celulares ou dendriticas, é conhecida como microsegregacdo e tem
motivado investigagdes no sentido do desenvolvimento de ferramentas para sua quantificacao
(Dons, 1999; Martorano, 2000A e 2000B). Entre os fatores que mais contribuem para a
dificuldade de quantificacdo da microsegregacdo, podem-se citar: o modo de solidificacdo
colunar ou equiaxial, a complexidade da morfologia das ramificacdes dendriticas, o efeito de
diferentes solutos, o engrossamento e refusdo de ramos dendriticos, 0 movimento de soluto no
liquido e de retorno no sélido e a inter-relacdo do coeficiente de difusdo com a concentracdo e a

temperatura.

Para avaliar o perfil de concentracdo de soluto apds a solidificac@o e, consequentemente,
permitir a determinacdo do indice de microsegregacdo, faz-se uma varredura com uso de
microsonda entre dois bracos dendriticos primdrios adjacentes, passando por toda a regido
interdendritica, ou utilizando-se de um braco secundério para uma avaliagdo mais localizada
(Garcia, 2007). A evolugdo do perfil de soluto durante a solidificacdo na interface sélido/liquido
¢ comumente abordada por modelos existentes na literatura como, por exemplo, a equacdo de

Scheil.

A literatura mostra que esses modelos de ndo-equilibrio conseguem fazer uma previsao
bastante razodvel do perfil de soluto para taxas moderadas de resfriamento. Por outro lado, t€m

sido observados alguns desvios para outras condi¢des de solidificacdo (Su, 1998).

Pecas formadas com estruturas completamente dendriticas apresentam parametros
estruturais denominados espacamentos interdendriticos primérios e secunddrios que, juntamente
com produtos segregados, porosidade e contornos de grdo, constituem-se em um arranjo

estrutural responsavel pelas caracteristicas mecanicas resultantes.
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Os espacamentos dendriticos dependem das condi¢des térmicas durante o processo de
solidificacdo, dai a importancia de se poder contar com uma forma quantitativa que permita
expressar essa interdependéncia. A taxa de resfriamento pode ser correlacionada com as varidveis
térmicas da solidificacdo, como velocidades de deslocamento de isotermas caracteristicas (Vi) e
gradientes térmicos (Gr), que, por sua vez, estdo relacionados com parametros operacionais como
temperatura de vazamento (Ty) e coeficientes de transferéncia de calor nas interfaces metal/molde

(h;) e molde/ambiente (hamp).

A literatura mostra que os espacamentos dendriticos diminuem com o aumento da
velocidade de solidificacdo e da taxa de resfriamento. Dessa forma, sistemas de solidificacdao que
favorecam essas condi¢des contribuem para a obten¢do de produtos de melhor resisténcia
mecanica. E por esse motivo que pesquisadores procuram desenvolver modelos matemdticos que
permitam prever a microestrutura. Como exemplo, espacamentos intercelulares e interdendriticos
menores apresentam uma distribuicdo mais uniforme da segregacdo entre as ramificagdes
celulares ou dendriticas, enquanto espacamentos maiores podem exigir tratamentos térmicos
especificos mais demorados e muito bem elaborados para a homogeneizacdo da composi¢ao
quimica. Como é fato conhecido que o tempo exigido a homogeneizacio em tratamentos
térmicos € reduzido com a diminui¢do desses parametros micro-estruturais, € preferivel a adocao
de sistemas de solidificacdo com condicdes de resfriamento mais eficazes, que permitem a
obtencdo de materiais com espacamentos menores. Nesse sentido, € fundamental a determinacao
correta das condicdes que controlam o desenvolvimento desses espacamentos durante a

solidificacao.

Uma forma de estudar o crescimento de células e dendritas em pecgas fundidas € através da
andlise de estruturas brutas obtidas a partir de sistemas de solidificacdo unidirecional. Modelos
tedricos, fundamentados nesses sistemas de solidificacdo (Okamoto-Kishitake, 1975; Hunt,
1979; Kurz-Fisher, 1981 /1984 /1986 /1989 /1992; Trivedi, 1984; Hunt-Lu, 1996; Bouchard-
Kirkaldy, 1997), foram desenvolvidos para examinar a influéncia das varidveis térmicas sobre os

espacamentos celulares e dendriticos primérios e secunddrios.
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Para espacamentos interdendriticos primarios, somente os modelos de Hunt-Lu e
Bouchard-Kirkaldy s@o elaborados para condi¢des de solidificagdo em regime transitério de
extracdo de calor; os demais sdo para regime estaciondrio. Esses estudos estabelecem relacdes
entre parametros estruturais e as varidveis térmicas de solidificacdo na forma generalizada pela

Equacdo (2.2):

(hew A1, A) = C(GL, VLT ) (2.2)

(P2

em que C ¢ uma constante que depende do tipo de liga e “a” é um expoente que tem sido
determinado experimentalmente na literatura para uma série de ligas (Horwath e Mondolfo, 1962;
Coulthard e Elliott, 1967; Spittle e Lloyd, 1979; McCartney e Hunt, 1981; Billia ef al. 1981;
Tunca e Smith, 1988; Kirkaldy, Liu e Kroupa, 1995; Ding et al. 1996; Bouchard-Kirkaldy, 1997;
Rios e Caram, 1997; Lapin et al. 1997; Lee et al. 1998; Chen e Kattamis, 1998; Li et al. 1998; Li
e Beckermann, 1999, Lima e Goldenstein, 2000; O’Dell, Ding e Tewari, 1999; Li, Mori e
Iwasaki, 1999; Feng et al. 1999; Cardili e Giindiiz, 2000; Drevet et al. 2000; Quaresma et al.
2000; Hengzhi et al. 2001; Osério e Garcia, 2002; Giindiiz e Cardili, 2002; Rocha et al. 2002 e
2003B;), Ac, A1 € Ay, sdo respectivamente, os espacamentos celulares e dendriticos primarios e

secundérios, Gi, é o gradiente de temperatura frente a isoterma liguidus, Vi € a velocidade de

deslocamento da isoterma liquidus e T € a taxa de resfriamento. A seguir s@o descritos alguns

dos principais modelos tedricos para crescimento dendritico.

2.5.1 Modelos de Crescimento Celulares e Dendriticos Primarios

E de se esperar que os espacamentos celulares e primdrios dependam de varidveis

térmicas de solidificacdo: Gi e Vi, ou do produto do gradiente pela velocidade de crescimento,

ou seja, da taxa de resfriamento (7 =d7T/dt). De fato, os inimeros trabalhos na literatura
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apontam para este sentido, com A; sendo correlacionado com estas varidveis, tanto para situagoes

de solidificacdo em condicdes transitrias quanto estaciondrias de fluxo de calor.

As investigacdes experimentais com compostos organicos (Tewari e Chopra, 1992;
Kirkaldy er al. 1995; Bouchard-Kirkaldy, 1996; Gandin et al. 1996; Ding et al. 1997; Cardili et
al. 2000; Kauerauf et al. 2001; Trivedi, 2001; Ding e Tewari, 2002) demonstram que a forca
motriz para o ajuste dos espacamentos dendriticos € o super-resfriamento constitucional entre
duas ramificacdes adjacentes, as quais possuem a versatilidade de ramificar o necessdrio para
reduzir esse super-resfriamento, até mesmo utilizando-se de um brago tercidrio que passa a

crescer como primério, exatamente para reduzir os espacamentos de primeira ordem.

2.5.1(a) Modelo de Okamoto e Kishitake

E um modelo simplificado que correlaciona os espacamentos celulares e dendriticos
primérios com os parametros térmicos de solidificacdo. Okamoto e Kishitake (Okamoto et al.
1975) consideram o crescimento dos bragos dendriticos secundédrios como placas que se tornam
espessas com o decorrer da solidificacdo, e que ndo existe difusdo no sélido. O modelo em

questdao é mostrado pela seguinte equagao:

D,C,(1-k,)]""
xlzzg{'mL L=0% "% } (2.3)

VL GL
em que:

A, € o espacamento dendritico primdrio;
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€ é uma constante utilizada para corrigir o modelo que € menor que a unidade;
my € a inclinacdo da linha liguidus;

Dy, € a difusividade de soluto no liquido;

Cy € a composic¢ao de soluto da liga;

ko € o coeficiente de parti¢ao de soluto;

VL € a velocidade de deslocamento da isoterma liquidus; €

Gy € o gradiente de temperatura frente a isoterma liquidus.

Baseados em resultados experimentais com ligas bindrias de aluminio (Al-Si, Al-Cu, Al-
Ni e Al-Ag ), estanho ( Sn-Sb e Sn-Pb ) e zinco ( Zn-Sn ), Okamoto e Kishitake fundamentaram
uma correlacdo experimental entre os espacamentos celulares e dendriticos primérios com a taxa

de resfriamento, dada pela seguinte expressao:

M =————77 (2.4)

em que os valores de A sdo determinados, para todas as ligas investigadas, pelas inclinacdes das

curvas experimentais obtidas pelos autores, variando linearmente com a raiz quadrada do teor de
soluto, ou seja, A / Cé/ * = constante. Nessas condi¢des, Okamoto e Kishitake encontram valores

bem préximos entre as equacdes (2.3) e (2.4) e concluem que o valor de A experimental poderia

ser expresso segundo a Equagdo (2.5):

_ } _ 1/2
A=2¢[-m, D, C,(1-k,)] 2.5)
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2.5.1( b) Modelo de Hunt

O modelo de Hunt (Hunt, 1979) foi o primeiro modelo desenvolvido para previsdo tedrica
de espacamentos celulares e dendriticos primdrios. Esse modelo descreve satisfatoriamente uma
variagdo complexa da temperatura na ponta da célula ou dendrita em funcdo da velocidade de
crescimento (Vy) e taxa de resfriamento (T). Varias simplificacdes de natureza fisica e
matematica sdo levadas em consideracdo durante a elaboragdo do modelo: solidificagdo em
regime de extracdo de calor estaciondrio; as dendritas crescem com a morfologia regular lisa no
formato de uma elipse, assumida em trabalho anterior por Burden e Hunt (Burden, 1976),
conforme apresenta a Figura 2.11, bem como considera a forma de crescimento das células ou
dendritas conforme esquema mostrado pela Figura 2.12, onde sugere que, durante o seu
crescimento, a composicao no liquido € homogénea na direcdo r, assim como a composi¢ao

média no liquido € considerada a composi¢ao junto a interface sélido/liquido.

raiz ponta
Zona Pastosa
(S/L)

Figura 2.11 - Representacio esquematica da dendrita mostrando a linha do formato liso assumido pelo
modelo de Hunt, (Hunt, 1979)
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Figura 2.12 - Vista esquematica do crescimento celular ou dendritico mostrando o formato hipotético esférico
da ponta da dendrita assumido por Hunt (Hunt, 1979)

Assim sendo, a expressao mostrada pela Equacdo (2.6) define o modelo tedrico de Hunt,
que correlaciona os espacamentos celulares e dendriticos primarios com os parametros térmicos

de solidificacdo, ou seja:

Acouh, =2,83['m, C,(1-k,)D, |V* G, "? v, " (2.6)

Este modelo foi objeto de expressiva comprovacdo experimental (Lapin et al, 1997; Cardili e
Giindiiz, 2000; Giindiiz e Cardili, 2002) e apresenta, pela primeira vez, que ao contrario do que se
admitia até entdo, que os espacamentos dendriticos primdrios ndo sdo afetados na mesma
propor¢ao por G, e Vi.. A Equacdo (2.6) mostra que A, € mais sensivel as mudancas no gradiente

do que na velocidade ou composic¢ao.
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2.5.1 (¢) Modelo de Kurz — Fisher

Kurz — Fisher (Kurz et al. 1981/1984/1986/1989/1992) também desenvolveram um
modelo tedrico que permite quantificar os espacamentos celulares e dendriticos primarios em
funcdo dos parametros térmicos da solidificacdo. Para formular essa correlacdo, os autores,
igualmente a Hunt, imaginaram que as dendritas crescem com morfologia semelhante a uma

elipse, conforme esquema apresentado pela Figura 2.13.

O raio de curvatura (R) da elipse € dado pela seguinte expressao:

R=—
a 2.7

O semi-eixo “b” € proporcional ao espacamento dendritico ( A ), onde o fator 0,58 ¢é

uma constante de proporcionalidade determinada pela relagdo do formato hexagonal do tronco da

dendrita, assumido pelos autores

O comprimento do semi-eixo “a*“ ¢ dado pela razdo entre a diferenga das temperaturas da
ponta (T") e raiz (Tg) da dendrita pelo gradiente de temperatura frente a isoterma liguidus, ou

seja:

G, G, (2.8)

onde, devido a microsegregagio, T, é sempre igual & temperatura do eutético (Tg), representada

na Figura 2.13.
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AT a=AT/G

b=0,58 &,

Figura 2.13 - Condic6es assumidas por Kurz — Fisher para determinacio dos espacamentos celulares e

dendriticos primarios (Kurz et al. 1984 / 1986 / 1989 / 1992)

Substituindo-se os valores de “a*“ e “b *“ na Equacao (2.7), resulta em:

N ET 09)
GL

O valor de R, determinado durante o desenvolvimento do modelo em questdo, € dado por:

DT
R=2n |—L (2.10)
ATk, V,

Os mesmos autores assumem que, na faixa de velocidades de transicdo planar-celular a

dendrita-planar, o valor de AT & igual a AT. Assim, substituindo-se o valor de R, dado pela
30



Equacdo (2.10) na Equagdo (2.9), resulta na expressdo final do modelo tedrico elaborado por
Kurz — Fisher que, igualmente ao modelo de Hunt, correlaciona os espagamentos celulares e
dendriticos primdrios com os parametros térmicos da solidificacdo, com os mesmos expoentes

para VL e G, conforme a Equacdo (2.11).

1/4

I'ATD

A ouxcz4’3[k—LJ G2y (2.11)
0

O modelo em questdo foi comparado recentemente com dados experimentais obtidos para
condic¢des de solidificacdo em regime estaciondrio para ligas Pb—Sn (Cardili et al. 2000), Al-Cu
(Giindiiz et al. 2002) e os resultados experimentais obtidos superestimam e subestimam,

respectivamente, os dados tedricos calculados a partir do referido modelo.

2.5.1(d) Modelo de Trivedi

O modelo de Trivedi (Trivedi, 1984) foi desenvolvido baseado nas consideragdes
assumidas por Hunt. Portanto, o resultado do modelo em questdo é o modelo de Hunt modificado
por uma constante L, que depende das perturbacdes harmodnicas do sistema, cujo valor, assumido

pelo autor, € igual a 28. O modelo de Trivedi encontra-se apresentado na Equacdo (2.12), ou seja:

2.12
X1=2\/§[LFmLCO(1-kO )DL ]1/4GL1/2VL'1/4 ( )
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O referido modelo foi comprovado para condi¢des de solidificacdo em regime
estaciondrio (Cardili e Giindiiz, 2000, para ligas Sn-Pb e Giindiiz e Cardili, 2002, para ligas Al-

Cu), nos quais os autores apontam boas aproximagdes entre os dados tedricos e experimentais.

Os modelos de Hunt e Kurz—Fisher tém sido aplicados também para correlacionar o raio

(R) da ponta da dendrita com os parametros Vi, Gr e Cy, conforme mostram as equagdes abaixo:

Modelo de Hunt:

0,5
R:[—”DL } RO 2.13)
mL(kO'l)

Modelo de Kurz-Fisher

0,5
R=2n{ 2I'D, )} LG v (2.14)

mL(kO-l

C
Substituindo-se o valor de AT =m ( k, - 1). k—o na Equacdo (2.10), resulta na Equacdo (2.14).
0

Como pode ser visto pelas Equacdes (2.13) e (2.14), os modelos tedricos de R sdo muito
similares, diferenciando-se somente por uma constante. Giindiiz e Cardili (Giindiiz et al. 2002),
investigaram a influéncia dos parametros térmicos nos valores de R para ligas Al-Cu
solidificadas em regime estaciondrio de extracdo de calor. Os valores tedricos obtidos

apresentam-se subestimados quando comparados aos dados experimentais.
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2.5.1(e) Modelo de Hunt-Lu

Hunt e Lu (Hunt er al. 1996) desenvolveram um modelo numérico para predizer os
espacamentos celulares e dendriticos primdrios para regimes estaciondrio e transitério de extracao
de calor. Consideracdes de naturezas fisicas e matemdticas mais préximas da realidade foram
levadas em consideragdo, como: a transferéncia de calor € assumida em um campo de
temperatura linear movel; a energia de superficie na interface sdlido/liquido € incluida no

sistema, e: os autores resolvem o problema de transporte de soluto no liquido utilizando um

método de diferencas finitas dependente do tempo, sendo desprezada a difusdo no sélido.

O presente modelo € representado por duas equagdes analiticas simplificadas, as quais sd@o
os resultados de um ajuste do modelo numérico e representam o raio da ponta da célula ou
dendrita. Portanto, para que os valores calculados a partir das respectivas equagdes possam ser
comparados com resultados experimentais, tais valores precisam ser multiplicados por duas ou
quatro vezes, esses novos fatores representam os minimos € méximos de uma faixa de valores de
espacamentos. As expressdes do modelo tedrico de Hunt-Lu, para espacamentos celulares e
dendriticos primdrios, encontram-se apresentadas, respectivamente, nas Equacdes de (2.15) e

(2.16).

r 0,41
Ae =4,09 k(;‘”“( E] D/ v " (2.15)

Para espacamento celular:
(2.16)

Ay =0,07798 V' (07 (y'.G")"" .G 00"
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Para espagamento dendritico primdrio, onde

a=-1,131-0,15551og,, (G" )-0,007589 [ log,, (G ) |’ 2.17)
€
A AT G, Tk Vv, T'k
A =——,G'=——", e V=20 (2.18)
rk, AT D, AT

Virios estudos experimentais descritos na literatura comparam seus resultados com o
presente modelo sob condicdes de crescimento em regime estaciondrio de extracdo de calor para
ligas de diferentes sistemas: Pb—Sb (Yu ef al. 1999; O’ Dell et al. 1999), Succionitrila-acetona
(Wan et al. 1997; Ding et al. 1997), Al-Zn (Lin et al. 1999; Feng et al. 1999), Al-Cu (Giindiiz e
Cardili. 2002; Trivedi et al. 2001; Quaresma et al. 2000), Cu-Sn (Tiedje, 1996), Al-Si-Cu (Rios e
Caram, 1997) e com boas concordancias entre os dados experimentais e tedricos. Entretanto,
Giindiiz e Cardili (Giindiiz et al. 2002) verificaram que, para ligas de Al-Cu, a concordancia boa é
restrita a valores intermedidrios de velocidade, sendo que, abaixo e acima de uma certa faixa de
velocidades, o modelo ndo representa bem os resultados experimentais. Rosa et al. (Rosa, 2006)
analisaram os espacamentos celulares para ligas Pb-Sb e constataram que os resultados
experimentais superestimam os valores previstos pelo modelo de Hunt-Lu. Em outro trabalho,
Rocha et al. (Rocha, 2003A), ficou constatado que, para ligas do sistema Sn-Pb, os valores
experimentais para o espacamento celular também superestimaram os valores previstos pelo
referido modelo. Para o crescimento dendritico primario, Rocha et al. (Rocha, 2003B)
verificaram, para ligas Sn-Pb, que os valores experimentais apresentaram-se inferiores aos
valores obtidos pelo modelo de Hunt-Lu; ja para ligas hipoeutéticas Al-Si, Peres et al. (Peres,
2004). verificou que os resultados experimentais mostraram concordancia com os valores

previstos pelo modelo de Hunt-Lu.
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2.5.1(f) Modelo de Bouchard — Kirkaldy

Bouchard e  Kirkaldy (Bouchard et al. 1997) desenvolveram um modelo que
denominaram de semi-empirico, correlacionando o espacamento dendritico primdrio com os
parametros térmicos de solidificacdo para condicdes de extracdo de calor em regime transitorio,
que incorpora a racionalidade e os parametros constitutivos dos modelos tedricos desenvolvidos
para condig¢Oes estaciondrias de fluxo de calor. O respectivo modelo é apresentado pela seguinte

expressao:

16Cc’>G erD, 17
lza{ o S } 2.19)

(1'k0 )mL GL VL

onde, Gy € é um parimetro caracteristico = 600 x 6 K cm ', valor definido para compostos
organicos (Bouchard et al. 1997), e a; € o fator de calibracdo utilizado para corrigir o modelo em

questao.

Esse modelo foi comprovado experimentalmente para ligas Al-Cu (Quaresma et al. 2000)
solidificadas em regime transitério de extracdo de calor. O respectivo modelo apresenta-se
superestimado em relacdo aos dados experimentais quando utilizado o mesmo valor de a;
sugerido por Bouchard — Kirkaldy (Bouchard et al. 1997). Peres et al. (Peres, 2004) constatou
que os valores experimentais de espagcamentos dendriticos primdrios, para ligas hipoeutéticas Al-
Si solidificadas em condic¢Oes estaciondrias, estdo abaixo dos previstos pelo modelo BK. J4 para
ligas do sistema Sn-Pb, os resultados experimentais apresentaram uma boa concordancia com o
dado modelo, para os valores experimentais de espacamento primério, nas condi¢des transitdrias

de solidifica¢do (Rocha, 2003B).

Quanto ao efeito do teor de soluto sobre os valores de A,, existem controvérsias na

literatura, que nao vem acompanhada de propostas de mecanismos que expliquem o respectivo
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comportamento. Edvanderson (Edvanderson et al. 1976), Spittle e Lloyd (Spittle ez al. 1979), por

exemplo, afirmam que A, diminui com o aumento do teor de soluto. Outros afirmam justamente
o contrdrio, como é o caso de Flemings (Flemings, 1974), Young e Kirkwood (Young et al.
1975), Okamoto e Kishitake([Okamoto et al. 1975), Bouchard e Kirkaldy (Bouchard et al. 1997).
A maioria dos trabalhos para condi¢des estaciondrias de extracdo de calor afirma que o valor de
A, aumenta quando Cy é aumentado. McCartney e Hunt (McCartney et al. 1981), por exemplo,
encontraram experimentalmente uma equagdo de A, diretamente proporcional ao teor de silicio,

conforme mostra a Equacao (2.20):

A =272(GL )™ (v) " .(c, )™ (2.20)

onde, Cy € o teor de Si na liga AlI-Mg—Si.

2.5.2 Modelos de crescimento dendritico secundario

Da mesma forma como foi verificado para os espacamentos celulares e dendriticos
primdrios, os secunddrios sdo também influenciados fortemente pelas condi¢des térmicas e
constitucionais, isto €, através da literatura todos sdo concordantes de que os mesmo diminuem
com o aumento da taxa de resfriamento (T ) e aumentam com o tempo local de solidificacdo (tsy).
Ao contrdario do espacamento primdrio, onde existem controvérsias a respeito do efeito da
concentracdo de soluto no valor do espacamento dendritico primério, o secundario diminui com o
aumento do teor de soluto para ligas hipoeutéticas. De maneira geral pode-se representar o

espacamento dendritico secunddrio através da Equacgao (2.21) e pela seguinte expressao:

A2 =C (ts)" (2.21)
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A Tabela 2.1 mostra algumas Equacdes (experimentais) (2.22) a (2.25) relativas ao
crescimento dendritico secunddrio, indicando inclusive o valor da constante C, que ¢é

exclusivamente dependente da composicdo quimica da liga.

No que se refere aos modelos tedricos de crescimento dendritico secunddrio, a literatura,
conforme sintetizado na Tabela 2.2, destaca algumas Equacdes (2.26) a (2.29) desses modelos. A
maioria dos modelos apresentados pela Tabela 2.2 é para condi¢Oes de extracdo de calor em
regime estaciondrio, exceto o modelo mais recente proposto por Bouchard-Kirkaldy (Bouchard et
al. 1997), que faz uma abordagem tedrica envolvendo condi¢des estaciondrias e transitérias para
a solidificacdo. Além disso, esse ultimo modelo € o Unico que ndo considera o fendmeno do
engrossamento do bragco secunddrio assim como independe do gradiente térmico, apresentando
como unica variavel do controle do crescimento secundario a velocidade de crescimento da ponta

da dendrita, definida na equacdo do modelo por V.

Tabela 2.1. Equacdes experimentais dos espacamentos dendriticos secundarios (EDS)

indicando o fator exponencial e o valor da constante C para diversas ligas metalicas

(Garcia, 2007)
Ligas (% em peso) Equacdes Experimentais A, [pm]; tsg, [s]; T [K/s]
Al- 4,5%Cu =75 (ts)™  (Bower et al. 1967) (2.22)
Al-Si M=C (ts)"™ (C=11,52153) (Garcia, 2007)  (2.23)
Fe-0,62%C =158 (ts)™™  (Jacobi er al. 1975/1976) (2.24)
Fe-C (0,14 a 0,88%C) A= 146(T )03 (Garcia, 2007) (2.25)
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Tabela 2.2 Modelos tedricos de crescimento dendriticos secundarios (EDS)

Autor Modelo
Kurz e Fisher (1984; 1992) L, =55Mtg )"’ (2.26)
Feurer (1977) A, =4,36(Mty )"’ (2.27)
Mortensen (1991) L, =C, (tSL)“3 (2.28)

4 D 2 1/3
c

Ki A, =2ma,| ——3 | & 2.29
Bouchard-Kirkaldy (1997) 2 2[ C.0—k, Ly (VLJ } (2.29)

Os valores de M e Cj, indicados nas equagdes citadas na Tabela 2.2 sdo determinados,

respectivamente, para cada modelo, a partir das expressoes:

I'D
M[Kurz & Fisher] = - ln[ € ] (2.30)
(I-ky)m, (Cy—C, ..) C,
M [Feurer]= 20,1, h{ € J (2.31)
L(~ky)m, (Cy—C, ..) C,

38



1/3

27ID,

C, =
4C, m, (1-k)fs(1—f5) (2.32)

onde, Crm.x € a concentracdo méxima do liquido interdendritico que, em muitos sistemas
bindrios de interesse, coincide com a concentragao do eutético (Cg), os.. € a tensdo superficial
da interface S/L, oy, a difusividade térmica do liquido, fs € a fracdo de solido calculada a partir
da equagao de Scheil (Poirier et al. 1987; Jong e Hwang, 1992; Voller e Swaminathan, 1991;
Quaresma, 1999; Pilling e Hellawel, 1999; Osério, 2000; Santos, 1997) e L o calor latente de

fusdo. A equacdo de Scheil € definida pela seguinte expressao:

T.-T (ﬁ]
LSS

T - T, (2.33)

No caso do modelo proposto por Bouchard-Kirkaldy, Ly é o calor latente na base
volumétrica e a, € um fator de calibracdo que corrige as incertezas devido as simplificacdes da
difusividade térmica e do engrossamento das ramificacdes secunddrias, podendo variar de 1

até 11.

2.5.3 Modelos de crescimento dendritico Terciario

Nio existem modelos tedricos, bem como sdo escassos na literatura estudos
experimentais que visam a caracterizacdo e quantificacdo dos espacamentos dendriticos
tercidrios (A3) que, igualmente aos primadrios e secunddrios, exercem uma forte influéncia nas

propriedades dos materiais fundidos, tendo em vista sua importancia sobre as propriedades
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finais dos mesmos. Contudo, em trabalho recente Sa (Sa et al. 2002, 2004), utilizando um
sistema de solidificacdo unidirecional refrigerado a 4gua em regime transitério de extracdo de
calor, obteve, para ligas dos sistemas Sn-Pb e Al-Cu, expressdes experimentais para A3 em
fun¢do dos parametros térmicos de solidificacdo. Os resultados obtidos pelo autor permitiram
concluir que pode existir uma correlacdo entre a composi¢ao quimica e os parametros térmicos
(VL e T) capaz de explicar o mecanismo de surgimento das ramificacdes tercidrias em uma
estrutura dendritica. Grugel (Grugel, 1993), utilizando um sistema de solidificagdo Bridgman
para regime estaciondrio de extracdo de calor, em ligas Al-Si, encontrou uma expressao
experimental de A3 em fun¢do do tempo local de solidificacdo . As equacdes experimentais
para os sistemas Sn-Pb e Al-Cu, encontradas por S4 et al., e as obtidas por Grugel para o

sistema de ligas hipoeutéticas do sistema Al- Si, sdo:

Ligas hipoeutéticas Sn —Pb

A3=13 (T) para 15, 20 e 25% Pb (2.34)

A3= 4,4 (T )" para 30% Pb (2.35)

Ligas hipoeutéticas Al-Cu:

=13 (T )" (2.36)

Ligas hipoeutéticas Al-Si:

A= 10( tg ) (2.37)

em que A3 [um] ; T [K/s] e tsp [s].
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2.6 Correntes Convectivas e Estrutura Dendritica

A conveccdo do metal liquido atua principalmente quando o metal é vazado no interior do
molde, ocorrendo a dissipacdo desse movimento forcado ainda antes do progresso significativo
da solidificacdo. Essa agitacdo do liquido pode ter consequéncias, tais como aprisionamento de
gases, formacdo de 6xidos, erosdao do molde e pode ter influéncia significativa sobre a estrutura

bruta de solidificacao (Garcia, 2007).

Conceitualmente, podem ser definidos dois tipos de fluxos convectivos: i.) fluxo térmico —
um elemento do fluido perto da regido quente ird aumentar seu volume e, por conseguinte,
diminuir sua massa especifica. Da mesma forma, um elemento na regido fria terd seu volume
diminuido e sua massa especifica aumentada; e ii.) fluxo constitucional — fluxos similares aos
térmicos sdo causados por diferengas na composicao do fluido. A massa especifica de um liquido
depende da quantidade de material que € nele dissolvido. As diferentes massas especificas dentro

de um liquido resultardo em forcas que produzirdo um fluxo convectivo constitucional.

Existem estudos que analisam os efeitos da conveccdo interdendritica, bem como a
influéncia da dire¢do de crescimento nos espacamentos dendriticos (Hui, 2002; Burden, 1976;
Dupouy, 1989; Li e Beckermann, 1999). Para investigar os efeitos do fluxo de soluto e da direcao
de solidificac¢do no crescimento dos espacamentos dendriticos primdrios, Burden (1976) conduziu
experimentos com um sistema de cloreto de amonia (solvente) e dgua (soluto). No caso do
crescimento descendente, o liquido, mais leve e rico em 4gua, tende a fluir ascendentemente e
preencher os espagos interdendriticos. J4 no caso de crescimento ascendente, o liquido

interdendritico tende a fluir para a regido liquida da amostra.

Os espacamentos primdrios para o crescimento descendente apresentaram valores maiores
que aqueles observados no caso do crescimento ascendente. Hui (2002), por sua vez, relata um
decréscimo da média dos espagcamentos dendriticos primarios, bem como um maior desarranjo da

estrutura dendritica final, justificado pela convec¢do interdendritica durante a solidificacio
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direcional de ligas de Pb-Sb (Hui, 2002). Nesses trabalhos, a solidificagdo foi conduzida em

condi¢Oes estaciondrias de fluxo de calor.

Dupoy (1993) obteve resultados experimentais para ligas de Al-Cu, solidificadas em
condi¢des de auséncia de gravidade, ou seja, as amostras foram solidificadas no espaco em
ambiente livre de convecc¢do. Os espacamentos primdrios obtidos foram de 2 a 5 vezes maiores

que aqueles observados em amostras solidificadas na terra, na presenga de conveccdo natural.

Cahoon (1998) também avalia as modificagdes microestruturais durante a solidificacdo da
liga Al 4%Cu em ambiente de microgravidade. Em concordancia com os demais trabalhos
existentes, os lingotes solidificados no espaco apresentaram espacamentos dendriticos primarios

40% maiores que aqueles solidificados sob a ac¢do da gravidade.

Diversos estudos foram realizados por meio da utilizacdo de um dispositivo de solidificacio
unidirecional vertical descendente para a solidificacdo de ligas Al-Cu, Al-Si e Sn-Pb (Spinelli,
2004A; Spinelli, 2004B; Spinelli, 2005). Nessa condicdo de solidificagdo ocorrem correntes
convectivas, tanto por diferencas de temperatura no liquido quanto por diferencas de
concentracdo no liquido interdendritico. Apds a determinacdo das equagdes experimentais de
crescimento para a solidificagdo descendente, realizou-se uma anélise comparativa dos resultados
com aqueles obtidos para solidificacdo vertical ascendente de ligas de mesma composicdo. A
comparacdo das condi¢des opostas mostra que o efeito convectivo € o responsdvel por uma

sensivel reducdo dos espagcamentos dendriticos primarios, da ordem de 2 a 3 vezes.
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Capitulo 3

3 LIGAS Al-Fe

O ferro € normalmente considerado como uma impureza em ligas de aluminio, e sua
solubilidade ¢ muito baixa cerca de 0.03-0,05% em peso, na temperatura eutética (Mondolfo,
1976). Ele esta sempre presente nas ligas de aluminio comerciais ou mais puras, devido a
contaminagdo pelo uso de ferramentas de aco durante a sua fabricacdo e também pela sua

presenca em sucata ou materiais utilizados na fusdo. (Wang, 1995).

No entanto, o ferro é adicionado deliberadamente em algumas ligas de aluminio para
aumentar as propriedades mecénicas a alta temperatura (Mondolfo, 1976), no caso de fundicdo
em moldes de aco (Die Casting), o teor de ferro € mantido acima de 1% para melhorar a vida dos
moldes através da reducdo do ataque do aluminio a superficie dos mesmos e também usado
como elemento de liga para alguns produtos especiais, tais como: chapas para estampagem

profunda, folhas para protecdo de alimentos, condutores elétricos (Zeigler, 1974), etc.

Nestes casos as propriedades finais resultam do modo como o ferro estd presente no
material. A quantidade de Fe em solucdo sdlida resultante das condicdes de resfriamento €
importante, pois as propriedades dependem desta e das fases precipitadas durante a solidificacdo

(Lakner, 1990).

O teor de Fe em solugdo sdlida cresce com o aumento da taxa de resfriamento e o
aumento do conteido de ferro nas ligas de aluminio, porém ele ndo excede consideravelmente a
solubilidade em equilibrio. Isto significa que o Fe em sua maior parte pode ser encontrado nas

fases intermetélicas (Griger, 1990).
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Para as ligas de Al com teores de Fe de até 40% em peso, em condicdes de solidificacao
em equilibrio e taxas de resfriamento (T) < 0,015 °C/s, todo o ferro presente na liga além do seu
limite de solubilidade, forma um eutético simples com a fase intermetdlica estavel AlsFe (4,5 %
em volume de intermetdlico a aproximadamente 1,8 % em peso de Fe e em torno de 652°C),

conforme mostra o diagrama parcial Al-Fe da Figura 3.1.
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Figura 3.1 — Diagrama de equilibrio parcial Al-Fe

Com um resfriamento mais intenso, T > 1 °C/s esse eutético € substituido pelo eutético

metaestavel Al-AlgFe, que ocorre a 2.8% em peso de Fe e com uma propor¢ao de intermetalico

de 20% em volume.

A literatura (Griger, 1990, Allen, 1998, Allen, 2001) registra ainda a ocorréncia de trés
outros intermetdlicos bindrios na forma de precipitados bindrios interdendriticos e que surgem
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fruto de condi¢des localizadas de composi¢cdo quimica e taxas de resfriamento: AlFe (x =5,0 a

5,8), AlgFe; , e Al Fe (m=4,0a4,4).

A solubilidade do Fe no Al em condicdes de equilibrio € muito baixa de apenas 0,05%,
enquanto que em condi¢des metaestdveis pode atingir até 8% sob elevadas taxas de resfriamento,

como as observadas em operagdes de solidificacio réapida (Gremaud, 1990).

Em condicdes de solidificagdo fora do equilibrio (solidificacdo transitdria), pode ocorrer
uma ampla faixa de fases Al-Fe termodinamicamente metaestdveis, em fun¢do de apresentarem
menores valores de super-resfriamento do que a fase AlsFe nas etapas de nucleacdo e
crescimento. Consequentemente, em pecgas fundidas/lingotadas de ligas Al-Fe a combinacao de
taxa de resfriamento e composicdo quimica local pode levar a obtencdo de regides com
diferentes arranjos microestruturais, constituidas por fases de equilibrio e intermetdlicos

metaestaveis (Keong, 1979, Ahravci, 1998).

O tipo, o tamanho e a distribuicdo de intermetdlicos secundérios ou terndrios [Figura 3.2 ]
tém influéncia critica nas propriedades de ligas Al-Fe, incluindo resisténcia mecanica,
tenacidade, plasticidade, resisténcia a fadiga e resisténcia a corrosao (Hatch,1984, Wang, 1995,

Allen, 1998, Hasenclever, J, 2004, Ambat, 2006).
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Figura 3.2 — Detalhe da influéncia da taxa de resfriamento na redistribuicio de intermetalicos. A
micrografia mostra uma liga Al-1,5%Fe cuja superficie foi refundida por Laser. A parte inferior constitui as

células do material base

A conformagdo de ligas de Al-Fe é prejudicada quando temos particulas grosseiras de
AlsFe, pois elas tendem a trincar, produzindo fissuras e reduzindo a formabilidade, enquanto que

1sso nao ocorre em presenga de AlgFe finamente disperso. (Mondolfo, 1976).

Liang e Jones (Liang, 1995) utilizando o processo Bridgman para solidificacio em
condi¢des estaciondrias de fluxo de calor mostraram, para ligas préximas da composi¢ao
eutética, que a reacdo eutética de equilibrio (Al-AlsFe) ocorre para velocidades de crescimento
menores que 7mm/min, enquanto que o eutético metaestavel (Al-AlgFe) ocorre para velocidades

maiores que 7 mm/min.

Mostrou-se também que, para ligas hipereutéticas contendo até 9% em peso de Fe , o
aumento na taxa de resfriamento suprime primeiramente a formacdo da fase estivel AlsFe
(40,7% Fe, densidade 3,896g/cm3), que ¢ substituida pela AlgFe (25,6% Fe, densidade
3,45g/cm3) e que, finalmente, com taxas de resfriamento muito elevadas como as verificadas em

processos por refusdo com laser, a microestrutura € constituida unicamente de dendritas de uma
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solucdo solida de Fe em Al (fase o) com pequenos espacamentos interdendriticos primarios

(Gremaud, 1990).

Em um estudo abordando apenas ligas hipoeutéticas Al-Fe e desenvolvido também para
solidificacdo estaciondria (processo Bridgman), Thomas et al. (Thomas, 1997) mostraram que o
eutético Al-Al;Fe predomina nas regides interdendriticas da microestrutura para velocidades de
crescimento inferiores a 15 mm/min. Para velocidades entre 15 ¢ 30 mm/min predomina uma
mistura dos dois intermetalicos (AlsFe e AlgFe), enquanto que para velocidades maiores que 30

mm/min prevalece a fase metaestdvel AlgFe.

Miki et al. (Miki, 1975), em trabalhos experimentais com ligas hipoeutéticas, sugeriram
faixas de valores de taxas de resfriamento para a estabilidade dos diferentes intermetélicos:
AlsFe para taxas menores que 1°C/s; AlgFe de 1°C/s a 10°C/s e Al,Fe para taxas maiores que
10°C/s. Esses autores relatam também a necessidade de maiores taxas de resfriamento para a
estabilidade da fase metaestdvel a medida que o teor de Fe na liga ¢ aumentado.Valores
semelhantes foram relatados por Young e Clyne (Young, 1981) na solidificacdo controlada de
uma liga Al-1%Fe. Griger et al. (Griger, 1990) mediram o valor de “m” do intermetalico Al,Fe

e sugeriram que possa ser fixado em 4,0, ou seja AlsFe.

Ligas com microestruturas em que predomina a fase AlgFe podem apresentar resisténcias
mecanicas significativamente mais elevadas do que ligas com a condi¢do microestrutural de
equilibrio, embora com ductilidade baixa (Keong, 1979). Os autores relatam resultados de
ensaios de tracdo em amostras solidificadas unidirecionalmente pela técnica Bridgman e
apontam uma faixa de valores entre 300 e 500 MPa para o limite de resisténcia a tragcdo, sendo
os maiores valores obtidos para ligas com maiores teores de Fe. Naturalmente que esses

resultados ndo podem ser atribuidos isoladamente a fase metaestdvel.
A resisténcia mecénica decorre da interacdo das duas fases ou seja, a fase oAl na forma

dendritica e do eutético com o intermetalico metaestdvel nas regides interdendriticas. Dependera,

portanto, da distribui¢do desse intermetdlico ou, mais precisamente, dos espacamentos da rede
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dendritica, como mostrado em trabalhos recentes com outras ligas bindrias a base de aluminio (

Quaresma, 2000, Goulart, 2006, Osério, 2006).

Allen et al. (Allen, 1998) realizaram um excelente trabalho de revisdo em que abordam
extensivamente a formacdo das fases intermetdlicas na solidificacdo de ligas Al-Fe, onde
apresentam resultados tanto de trabalhos desenvolvidos em condigdes estaciondrias de
solidificacdo, através da técnica Bridgman de crescimento, quanto de trabalhos baseados em
resultados principalmente obtidos no lingotamento continuo de ligas Al-Fe isto é, em condi¢des
de solidificacdo transitéria. Esse trabalho de revisdo evidencia a existéncia de uma correlacdo
entre as varidveis térmicas do processo de solidificacdo e a ocorréncia de fases de equilibrio ou

de fases metaestaveis.

As Figuras 3.3 e 3.4 mostram esse tipo de correlacdo para resultados obtidos a partir do
crescimento Bridgman de amostras de ligas Al-Fe, evidenciando a existéncia de valores criticos
de taxa de resfriamento (Figura 3.3), ou de velocidade de crescimento (Figura 3.4), que atuariam
como divisores do campo de estabilidade de fases. Entretanto, a literatura até o momento ndo €
taxativa quanto a real varidvel térmica critica como sendo efetivamente responsdvel pela

transicao.
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Figura 3.3 — Variacio da temperatura de crescimento eutético para Fe Al; e FeAls com a raiz quadrada da
taxa de resfriamento ( adaptado de Allen ef al. 1998)
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Figura 3. 4 — Variacao da temperatura de crescimento eutético para Fe Al;; e FeAl; com a raiz quadrada da
velocidade de crescimento ( adaptado de Liang e Jones, 1992)

Conforme ja relatado, vé-se que também as correlacOes entre as varidveis térmicas de
solidificacdo (velocidade de crescimento e taxa de resfriamento) e os correspondentes
intermetdlicos para ligas Al-Fe foram quase sempre obtidos em condicdes de solidificacao
estaciondria (crescimento Bridgman). Nado consta na literatura a existéncia de trabalhos
consistentes em condi¢des de solidificacdo transitéria que analisem a influéncia das varidveis
térmicas de solidificacdo nessa alteracdo microestrutural. Também sdo inexistentes leis de
crescimento dendritico que correlacionem espacamentos primérios e secunddrios com taxas de
resfriamento e velocidades do processo de solidificacdo transitdria para ligas Al-Fe. Os trabalhos
existentes restringem-se a andlises de casos particulares de solidificagdo em regime permanente

em equipamentos tipo Bridgman.

As varidveis térmicas envolvidas no processo de solidificagdo tém sido o ponto principal
de vérios trabalhos de pesquisa na comunidade cientifica da metalurgia de transformacao.
Parametros como a taxa de resfriamento (T), velocidade de solidificacdo (Vy), gradiente térmico

(GL) e o coeficiente de transferéncia de calor na interface metal/molde (h;), interferem
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significativamente na formacdo da estrutura resultante do material, causando um efeito

significativo nas suas propriedades mecanicas. (Garcia, 2007).

Tanto a macroestrutura quanto a microestrutura podem influenciar no comportamento
mecanico do material, mas atualmente se reconhece que a microestrutura, através dos
espacamentos celulares ou dendriticos, tem uma correlacdo muito mais imediata com o

comportamento mecanico do material (Rooy, 1988).

Trabalhos recentes (Osoério, 2006) tém constatado que a microestrutura nao influencia
somente as propriedades mecanicas do material, mas também a resisténcia a corrosdo de ligas
nao-ferrosas. Nesses trabalhos constatou-se que, tanto o espacamento dendritico quanto a

segregacdo de soluto, influenciam na resisténcia a corrosio de ligas de Al.

A relagdo entre os parametros da microestrutura, tais como espacamentos dendriticos ou
celulares, e as varidveis térmicas atuantes durante o processo de solidificacdo, gerou o
desenvolvimento de modelos que permitem correlacionar varidveis térmicas com parametros da
microestrutura de solidificacdo. Tais modelos se resumem em relacdes matemadticas que
descrevem a relacdo entre espacamentos dendriticos ou celulares e varidveis térmicas,
possibilitando a pré-determinacdo dos parametros microestruturais com base nas condicdes de

solidificacao.

Na literatura (Peres, 2004) apresentam-se muitos trabalhos nesta dire¢do, que basicamente
se agrupam em dois tipos de modelo: os de natureza tedrica e os de natureza experimental. Em
trabalho recente, constatou-se que ligas hipoeutéticas Al-Si t€m as relagdes experimentais entre
espacamentos dendriticos secunddrios e varidveis térmicas, concordando tanto com o modelo de

Bouchard-Kirkaldy [A,=f(V})] quanto com o de Kirkwood [ A,=f(ts.)] .
A relag@o entre microestrutura e propriedade mecanica ja € estudada desde a década de
50, quando surgiu a relacdo proposta por Hall-Petch. Estes pesquisadores propuseram uma

equacgdo que relaciona o didmetro do grao com o limite de escoamento, relagdo essa que prediz a
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correlacdo linear entre a tensdo de escoamento e o reciproco da raiz quadrada do tamanho de
grao (d).
o,=0,+kd"?, 31

onde:
ol - interse¢do da curva com o eixo (ce);

K - coeficiente angular da reta; e

o. — Tensao de Escoamento

Alguns trabalhos experimentais (Quaresma, 2000) com as ligas Al-4,5%Cu e Al-15%Cu
solidificadas unidirecionalmente em moldes de aco carbono, obtiveram equagdes que relacionam
espagamento dendritico secunddrio (A;) com limite de resisténcia a tracdo e alongamento (G, €
d). Tais resultados experimentais permitiram o estabelecimento de expressdes especificas para as
ligas Al-4,5% e 15%Cu, que correlacionam espacamento dendritico com propriedades
mecanicas, possibilitando a introdu¢do de uma forma de programar propriedades em funcio da

estrutura de solidificacao.

Para a liga Al-4,5%Cu, tem-se:

1
o, =46+795- - 0 =0,03437+0,17928 7

2 2

Em trabalho recente (Goulart, 2006), obtiveram-se equacdes que relacionaram o limite de
resisténcia a tracdo com espacamento secunddrio e varidveis térmicas para duas ligas
hipoeutéticas Al-Si (5 e 9% Si) contribuindo ainda mais em direcdo a possibilidade de pré-
programacdo das propriedades mecanicas de lingotes obtidos por processos de fundicdo com
base nas varidveis térmicas e parametros da microestrutura de solidificacao.

Para a liga Al-5%Si, tem-se:

Vs
o, =93+45. [ZJ -
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Capitulo 4

4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Planejamento Experimental
Na sequéncia, descrevem-se as etapas experimentais deste trabalho:
Obtencao das ligas do sistema binario Al-Fe;

Obtencao de lingotes solidificados unidirecionalmente;

Registro das curvas de resfriamento das ligas;

.

Determinacio do tempo de passagem das isotermas liguidus por posicoes
especificas;

Analise da macroestrutura;

Anadlise da microestrutura e mediciao dos espacamentos celulares (A; ) ;
Analise de intermetalicos;

Ensaios de resisténcia a tracao;

o ® 2w

Determinacio das equacoes experimentais de (A; ) =f ( posicao );

10. Determinacdo dos coeficientes de transferéncia de calor h;

11. Ensaio de tracido para determinacio da relacio entre limite de resisténcia a
tracao ( Omsx. ), limite de escoamento ( o, ) e espacamentos celulares; e

12. Determinacao das variaveis térmicas experimentais de solidificacdo, como:

taxas de resfriamento, velocidade das isotermas liguidus, para cada liga.

O fluxograma representativo destas etapas € apresentado na Figura 4.1.
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Figura 4.1 - Fluxograma dos procedimentos experimentais
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4.2 Aparato Experimental de Uso Comum

4.2.1 Acessorios e Equipamentos para Obtencao das Ligas

Balanca Digital modelo AS 5000, carga maxima 5000g e carga minima 0,25 g, utilizada para a

pesagem dos materiais usados na fabricagdo das ligas.

Cadinho de Carbeto de Silicio modelo AS 6 da Carbosil, revestido internamente com camada
de suspensdo a base de alumina, na especificacio Carborundum modelo QF — 320, para evitar

contaminagdo do banho de metal liquido.

Forno Tipo Mufla marca Brasimet, temperatura maxima 1300 °C, com interior revestido de

placas refratarias e controle processado de temperatura.

Lingoteira bipartida [Figura 4.2 ], em aco inoxidavel AISI 310, com didmetro interno de 60
mm, altura de 157 mm e espessura de parede de 5 mm, e a base (chapa molde) em aco ao
carbono AISI 1020 com espessura de 3 mm. A lingoteira tem na sua lateral nove furos de 1,6 mm
de didmetro para a passagem dos termopares utilizados para registro da evolucdo das
temperaturas no metal a ser solidificado. A extra¢do de calor do metal liquido € realizada pela
base da lingoteira através da chapa molde refrigerada a dgua, a qual é proporcionado acabamento

até lixa com granulometria de 1200 mesh.
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(a) (b)
Figura 4.2 - (a) lingoteira e (b) chapa molde

Dispositivo de Solidificacdo Vertical Ascendente [Figura 4.3]: projetado com o objetivo de
permitir a realizacdo de um processo de solidificagdo unidirecional vertical no sentido
ascendente, possibilitando a obtencdo de uma faixa de taxas de resfriamento e espacamentos
microestruturais em um mesmo lingote. O equipamento € um forno, com uma carcaga externa
em aco no formato cilindrico, e possui uma camada interna de massa refratdria seguida de
suportes refratdrios para as resisténcias elétricas. As resisténcias tém sua poténcia controlada em
duas zonas de aquecimento, através de sensores digitais de temperatura. No espaco interno aos
suportes das resisténcias, coloca-se a lingoteira para vazamento do metal fundido. O sistema de
refrigeracdo do dispositivo € formado por um duto, que se localiza na parte inferior do espago
onde fica a lingoteira, possibilitando ao fluido de refrigeracdo atingir a lingoteira na parte

inferior, promovendo a extragdo de calor unidirecional e a solidificacao.
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Suporte para as
resisténcias

Lingoteira dentro
do dispositivo

Controlador Dispositivo
digital de utilizado no
poténcias das experimento

resisténcias

Figura 4.3 — Vistas do Dispositivo de Solidificacdo Ascendente

4.2.2 Acessorios e Equipamentos Para Controle das Temperaturas

Termopares: os tipos de termopares usados sdo identificados por letras segundo a I.S.A
(Instrument Society of América) e adotados como padrdo americano na ANSI C96 — 1964. As
temperaturas foram registradas com o auxilio de termopares tipo K de diametro 1,6 mm.

Tipo K: Chromel (+) — Alumel (-)

Faixa de utiliza¢do: ( 0 a 1260 ) °C = (0,000 a 50,990 ) mV

Poténcia termoelétrica: ( 4,04 mV / 100 °C)

Equipamento de Aquisicao de Dados: as variacdes de temperatura no metal desde o enchimento
do molde até o final da solidificacdo foram registradas em um sistema de aquisicdo de dados
fabricacdo Lynx de 12 bits de resolugdo, acoplado a um microcomputador. O sistema de

aquisicdo possui duas placas uma para 16 termopares tipo K e outra para 16 termopares tipo J,
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sendo o primeiro canal da placa K reservado para medir a temperatura do ambiente (junta fria).

O equipamento foi programado para a obten¢do de 10 leituras de temperatura por segundo.

4.2.3 Utensilios Operacionais

Haste em aco inoxidavel, revestida com suspensdo a base de alumina para homogeneizagao do

banho por agitagao.

Espatula em aco, revestida com suspensdo a base de alumina para retirada, antes do vazamento,

da camada de 6xido formada na superficie livre do banho.

Garra metalica, utilizada para introduzir e/ou retirar os cadinhos de dentro do forno durante as

operacoes de fusdo e vazamento do metal.

Massa refrataria QF-180 da Carborundum, basicamente uma suspensdo a base de alumina
utilizada para revestimento interno dos cadinhos, haste, espatula e placas isolantes, com o

objetivo de evitar contaminacdo das ligas em elaboragao.

4.3 Resumo dos Experimentos Realizados

Foram realizados no total quarenta experimentos, sendo 0s oito primeiros com o objetivo
de definir as condi¢des dos ensaios ou seja, material e rugosidade da chapa molde, e outras
condi¢des operacionais. Foram também feitos alguns experimentos com um sistema de chapa
molde intercambidvel no lugar da chapa macica [Figura 4.4], normalmente utilizada, com o
objetivo de diminui¢do de custos de usinagem, porém a vedacdo com alumina revelou-se

inadequada, pois, por vezes, foi verificada a infiltracdo de dgua de refrigeracao na lingoteira.
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Figura 4.4 — Chapas Molde (a) Intercambiavel e (b) Macica

Foi realizado um teste com junta de motor que, porém ndo resistiu e queimou.
Atualmente passamos a utilizar chapa de grafite com a qual podem ser confeccionados anéis de
vedagdo, alguns testes foram feitos utilizando-se esses anéis entre a base da lingoteira e a chapa
molde. Tais testes apresentaram resultados bastante positivos. Deve-se portanto, realizar novos
ensaios com a chapa molde intercambidvel, pois além de mais barata, seu emprego cria a
oportunidade de utilizacdo de chapas moldes de uma gama mais abrangente de materiais e

espessuras.

Com o objetivo de se obter a transicdo colunar/equiaxial, foram realizadas trés
experiéncias, sendo uma com lingote longo, ou seja, comprimento de 300mm portanto quase o
dobro do utilizado normalmente que ¢ de 157mm, outra com chapa molde de aco inoxidavel e
outra ainda com chapa molde revestida com alumina, porém nessas trés experi€ncias, a transi¢ao

nao foi conseguida.

Outros trés experimentos foram realizados, em condi¢des de equilibrio (T = 0,010/0,015
°C/s), com a finalidade de obten¢do do intermetédlico AlsFe e sua posterior visualizacdo. A tabela

41 mostra um resumo de todos os ensaios  experimentais realizados.
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Tabela 4.1. Ensaios experimentais realizados para as ligas do sistema Al-Fe

Condicoes do Experimento

. Fase .
Ensalo exp. Liga Chapa Rugosidade '!'ubo ) Observagio
mesh Refrigeracao

1 Teste Al-1,0%Fe-x aco 600 cheio Fuga lateral
2 Teste Al-1,0%Fe-a aco 600 cheio Direcional
3 Teste Al-1,5%Fe-a cobre 600 cheio Base oxidada
4 Teste Al-1,5%Fe-b cobre 600 cheio Direcional
5 Teste Al-1,5%Fe-c aco 600 cheio Direcional
6 Teste Al-0,5%Fe-a aco 600 cheio Direcional
7 Teste Al-1,0%Fe-b aco 600 cheio Fuga lateral
8 Teste Al-2,0%Fe-a acgo 1.200 cheio Fuga lateral
9 Analisado | Al-1,0%Fe-c aco 1.200 vazio Direcional
10 Analisado | Al-1,5%Fe-d aco 1.200 vazio Direcional
11 Teste Al-2,0%Fe-b aco 1.200 vazio Direcional
12 Analisado | Al-0,5%Fe-b aco 1.200 vazio Direcional
13 Teste Al-3,4%Fe-a acgo 1.200 vazio Perdida
14 Analisado Al-0,5%Fe-c aco 1.200 vazio Direcional
15 Teste Al-3,4%Fe-b aco 1.200 vazio Perdida
16 Analisada | Al-0,5%Fe-d aco 1.200 vazio Direcional
17 Teste Al-1,0%Fe-d aco 1.200 vazio Direcional
18 Analisada Al-1,0%Fe-e aco 1.200 vazio Direcional
19 Analisada | Al-1,5%Fe-e aco 1.200 vazio Direcional
20 Teste Al-1,5%Fe-f aco 1.200 vazio Perda dados
21 Teste Al-1,5%Fe-x aco 1.200 vazio Infiltracao agua
22 Analisada Al-1,5%Fe-g aco 1.200 vazio Direcional
23 Analisada Al-1,0%Fe-f aco 1.200 vazio Direcional
24 Analisada | Al-1,0%Fe-g aco 1.200 vazio Direcional
25 Teste Al-1,5%Fe-h aco 1.200 vazio Defeito base
26 Teste Al-1,0%Fe-h aco 1.200 vazio Macro ruim
27 Analisada Al-1,5%Fe-i aco 1.200 vazio Direcional
28 Analisada Al-1,8%Fe-a aco 1.200 vazio Direcional
29 Analisada | Al-0,5%Fe-e aco 1.200 vazio Direcional
30 Analisada Al-1,5%Fe-j aco 1.200 vazio Direcional
31 Analisada | Al-1,0%Fe-D aco 1.200 vazio Descend/Direc.
32 Analisada | Al-1,0%Fe-L cobre 400 vazio Lingote longo
33 Analisada | Al-1,0%Fe-M aco alumina vazio Direcional
34 Analisada Al-Puro A aco 1.200 vazio Direcional
35 Analisada Al-Puro B aco 1.200 vazio Direcional
36 Analisada Al-1,5%Fe-k aco 1.200 vazio Direcional
37 Analisada Al-0,5%Fe-f indx 1.200 vazio Direcional
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Condicoes do Experimento

. Fase .
Ensaio exp. Liga Chapa Rugosidade Tubo Observacio
P mesh Refrigeracao ¢
38 Analisada | Al-1,0%Fe-eq aco 400 - Equilibrio
39 Analisada | Al-1,8%Fe-eq aco 400 - Equilibrio
40 Analisada | Al-3,0%Fe-eq aco 400 - Equilibrio

4.4 Elaboracao das Ligas em Estudo

Para a elaboragdo das ligas de Al-0,5%Fe, Al-1,0%Fe e Al-1,5%Fe conforme indicacdo no

diagrama de equilibrio parcial [Figura 4.5], foram utilizadas matérias-primas consideradas

comercialmente puras, sendo os resultados das andlises quimicas do aluminio e do ferro

apresentados na Tabela 4.2.

o
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Figura 4.5 — Diagrama de equilibrio parcial Al-Fe
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Tabela 4.2 - Analise quimica dos materiais utilizados na preparacao das ligas Al-Fe

Metal Composicao Quimica [% em peso]
Al Fe Ni Si P Cu
Al Balango| 0,09 0,03 | 0,06 - 0,06
Fe - Balanco 0,01 0,01 - 0,01

O objetivo do experimento foi obter as ligas Al-Fe com o intermetélico metaestavel AlcFe

em lugar do intermetélico de equilibrio AlsFe, para isto sendo necessério obter T > 1°C/s. Para
dar inicio aos experimentos, baseados em dados obtidos através da bibliografia disponivel, foram
realizados oito experimentos de cardter preliminar, onde foram testadas chapas molde em ago e
cobre [Figura 4.6], e com polimento variando entre 600 a 1200 mesh. Foram também testados
reagentes quimicos para revelar macrografias e micrografias. A partir das taxas de resfriamento
obtidas experimentalmente, foi fixado como padrdo a ser adotado em todos os experimentos o

uso da chapa molde em aco SAE 1020 polida até lixa 1200 mesh.

11 L] —m— chapa-molde de ago 1020
1 —e— chapa-molde de Cu

. 91 Al-1,5%Fe
0 ]

o 8- T, = 666°C
2 7]

c

S ]

E 64

.© ]

B 54

<4 ]

g 41

: | \

s 31

|— B

100

Posigao (mm)

Figura 4.6 — Comparacao Entre Taxas de Resfriamento Obtidas com Chapas Molde de Aco e de Cobre
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A seguir, sdo descritas as etapas sequenciais para a obtencdo das ligas:

. pesagem dos materiais (Al e Fe) para a composicao das ligas;
. revestimento do cadinho de carbeto de silicio com suspensdo a base de alumina;
. revestimento da lingoteira com suspensdo a base de alumina, montagem dos

termopares, montagem da chapa molde na lingoteira;
. vedacdo das emendas da lingoteira interna e externamente, bem como juncao com a

chapa molde com suspensio de alumina [Figura 4.7];

Figura 4.7 — Lingoteira preparada para o experimento

. secagem do conjunto em mufla para eliminar umidade;

. montagem da lingoteira no dispositivo de solidificacao [Figura 4.8];
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Figura 4.8 — Montagem da Lingoteira no Dispositivo de Solidificacao

limpeza interna da lingoteira com jato de ar comprimido;

conexao dos termopares ao sistema de aquisicao de dados;

fusdo da massa de aluminio em forno mufla de resisténcia;

adicao do ferro puro, na forma de cavacos, previamente preparados por usinagem e
isentos de 6leo de corte;

agitacdo do banho, retorno ao forno;

manuten¢do no forno por aproximadamente uma hora;

retirada e verificacdo por agitacdo se todos os cavacos foram dissolvidos, caso
contrario retornar ao forno;

desgaseificacdo com sopro de argdnio por 2 minutos, com auxilio de tubo de aco
inoxidavel, revestido com alumina;

remocao da escoria da superficie do banho;

homogeneizacdo do metal liquido e obtengdo de amostra para andlise quimica;
vazamento na lingoteira, j4 montada no dispositivo de solidificagdo ascendente;
isolamento do topo da lingoteira com o auxilio de isolante para evitar perda de
calor;

iniciagdo do fornecimento de poténcia ao dispositivo de solidificagdo para
reaquecimento da liga, desligando-se a poténcia quando a temperatura ultrapassar

20 °C a temperatura de inicio do experimento;
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. quando a temperatura da liga comegar a diminuir e chegar a 10 °C acima da
temperatura de inicio de experimento, ligar o sistema de aquisicao de dados;

. acionamento da refrigeracdo por dgua quando a temperatura do metal atingir a
temperatura de inicio de ensaio;

. manuten¢do da refrigeracdo até o metal ficar s6lido e ndo mais passivel de
transformagdes estruturais;

o retirada da lingoteira do dispositivo de solidificacdo e desmoldagem do lingote

[Figura 4.9];

Figura 4.9 —Lingote desmoldado

4.4.1 Confirmacao da Concentracio de Fe nas Ligas Hipoeutéticas Al — Fe

As composicdes quimicas das ligas foram verificadas por meio da andlise quimica segundo a
técnica de espectrometria de fluorescéncia de raios X, permitindo uma afericio da composi¢ao final
das ligas produzidas [Tabela 4.3]. O equipamento, utilizado para a realizacdo da espectrometria de

fluorescéncia de raios X, € de modelo Rigaku RIX3100.
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Tabela 4.3 - Analise quimica das ligas de Al-Fe

Liga Corrida/Teor Ferro [% em peso]
Al-0,5%Fe| B/0,59 | C/0,64 | D/0,62 |E/0,63
Al-1,0%Fe| C/1,15 | E/1,16 | F/0,99 |G/1,02
Al-1,5%Fe| D/1,59 | E/1,48 | G/1,47 | J/1,45

4.5 Procedimento Experimental para a Obtencao dos Tempos de Passagem da Isoterma

Liquidus por Posicoes Especificas

Nesta etapa, objetiva-se determinar o tempo de passagem das isotermas liquidus pelas
posicdes especificas do sistema experimental construido. A isoterma liquidus corresponde ao
conjunto de pontos onde se localizam, num determinado instante, as pontas das células

formadas no metal liquido devido a instabilidade criada na interface solido/liquido [Figura

4.10].

Isoterma Liquidus
(Pontas das células)

VL /

Liquidd

Molde Sélido

Figura 4.10 - Ilustraciao esquematica da isoterma liquidus em deslocamento, onde

VL, = velocidade de deslocamento da isoterma liquidus
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A determinacdo das varidveis térmicas de solidificacdo é baseada no mapeamento
térmico dos lingotes obtidos no aparato experimental de solidificacdo, descrito
anteriormente. Em todos os experimentos no minimo quatro por liga, foram monitoradas
temperaturas no metal em oito posicdes, respectivamente a 4, 8, 12, 17, 38, 53, 68 e 88 mm
a partir da interface metal/molde, possibilitando-se o levantamento das curvas de

resfriamento. Os procedimentos operacionais sdo descritos a seguir:

e montagem do sistema experimental e posicionamento dos termopares, sendo importante
mencionar que, antes de todos os experimentos, as superficies da chapa molde foram
sempre lixadas até lixa com granulometria de 1200 mesh para garantir a mesma
rugosidade superficial. E importante ressaltar que os termopares colocados no metal
foram posicionados de maneira que ndo ficassem colineares longitudinalmente, com o

objetivo de influir o menos possivel na dire¢ao do fluxo de calor [Figura 4.11];

Figura 4.11 - Vista de topo da lingoteira montada mostrando o posicionamento dos termopares
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Tabela 4.4 - Temperaturas eutética, liguidus , e de inicio de ensaio das ligas estudadas

Ligas Tliquidus (°C) | Teutética(°C) | Tinicio(°C)
Al-0,5%Fe 656 652 666
Al-1,0%Fe 655 652 665
Al-1,5%Fe 654 652 664

e 20 atingir a temperatura de inicio de ensaio [Tabela 4.4] acima, ou seja 10°C acima da

temperatura liquidus, € ligada a refrigeracdo a agua e as ligas sao solidificadas, obtendo-

se lingotes, conforme mostrado na Figura 4.9; e

a partir dos registros de dados, obtiveram-se as curvas de resfriamento de cada liga.

4.6 Procedimentos Experimentais para Caracterizacao das Estruturas de Solidificacao

4.6.1 Analise Macrografica

Para verificacdo da existéncia e quantificagdo da extensdo da regido colunar induzida pelas

condi¢des de solidificacdo, foram realizadas macrografias, conforme procedimento descrito a

seguir:

um lingote por liga foi secionado, conforme se pode observar na Figura 4.12, sendo a
metade integra lixada com lixas de granulacdo 100, 220, 320 e 400 mesh. O ataque
quimico foi feito com o reagente de Poulton, que é composto de uma solu¢do 5 ml HF,

30 ml HNOs, 60 ml HCl e 5 ml H,O.
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Figura 4.12 - Lingote retalhado para macro e micrografia

4.6.2 Analise Micrografica - Determinacao dos Espacamentos Celulares

De lingotes obtidos conforme descrito anteriormente, um por liga estudada, foram extraidas

amostras da parte central, para andlise microestrutural, conforme mostrado na Figura 4.13.

INRRRERE

(a) (b)

Figura 4.13 - (a) retirada da amostra para micrografia; e (b) amostra retalhada para embutimento
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As amostras foram mapeadas e devidamente identificadas conforme as posi¢coes
dentro do lingote a partir da interface metal/molde, sendo a seguir retalhadas [Figura 4.14],
embutidas, lixadas com lixas de granulacdo de 100 a 1200 mesh; foi aplicado polimento
com pasta de diamante até 0,25 pm e feito posterior ataque quimico para revelar a

microestrutura com solucao de 0,5% de HF.
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Figura 4.14 - Representacao esquematica da retirada das amostras da regiao central adotada para analise (a)

secionamento transversal e (b) secionamento longitudinal
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E importante ressaltar que, por ser esta uma liga de aluminio com dureza relativamente
baixa, o polimento pode ser feito saltando-se etapas ou seja, ndo € necessdrio seguir O
procedimento padrao - a seqiiéncia de lixas 100, 220, 320, 400, 600, 800, 1200 mesh e pastas 6
pum, lum e 0,25 um. Se a superficie de corte da amostra retalhada estiver boa, pode-se iniciar

com lixa 220 e a seguir passar para 400, 1200 mesh e pastas de diamante 1 um e 0,25 pm.

Notamos também que a amostra embutida em resina acrilica apresenta maior
dificuldade de obten¢do de uma superficie limpa, pois a mesma libera muitos residuos durante o
polimento. O uso do embutimento em baquelite, apesar de ser mais trabalhoso e demorado € o

recomendado, pois apresenta maior facilidade e qualidade no polimento posterior.

As medidas dos espacamentos estruturais foram realizadas utilizando-se o software
Leica Quantimet Q500 MC ( Leica Imaging Systems Ltd. Cambridge, Inglaterra),

interconectado ao microscopio optico Neophot -32. (Carl Zeiss, Esslingen, Alemanha).

Os valores de Ac foram medidos sobre a secdo transversal (perpendicular ao fluxo de calor)
do corpo de prova. O método utilizado para quantificar os valores desses espagamentos foi o
método do tridngulo, esquematizado na Figura 4.15 , utilizando-se o critério de vizinhanca, que
considera o valor do espagamento primério igual a distancia média entre o centro geométrico das
células. (Giindiiz, 2002). Foram executadas no minimo vinte medidas para cada posicao
selecionada, sendo que, ao final, obteve-se a média dos valores e o intervalo de dispersdo. O
espacamento expressa a razao entre essa dimensao total e o nimero de distancias centro a centro

percorridas.
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Figura 4.15 - Representacio para medidas dos espacamentos celulares. utilizando-se o método do triangulo

(Giindiiz 2002)

Os valores de A; obtidos foram correlacionados com as posi¢des de leitura ao longo do
lingote. No célculo dos espagamentos celulares, conforme modelos da literatura, foram utilizadas

as propriedades fisicas, termofisicas e fatores de calibracdo, dados na Tabela 4.5.

4.6.2.1 Determinacio das Propriedades Termofisicas

A confiabilidade dos resultados apresentados pelos modelos de crescimento dendriticos,
assim como a computagdo numérica das varidveis térmicas de solidificagdo, € muito dependente

dos valores das propriedades termofisicas adotadas nos procedimentos de célculo.

A literatura apresenta significativa escassez dessas propriedades para ligas Al-Fe. Neste
trabalho o calor especifico, o calor latente de fusdo, a temperatura liquidus e a inclinagdao da
curva de temperaturas liquidus foram calculados utilizando-se o Thermo-Calc, enquanto que para

as demais foram utilizados os valores propostos por Gilgien et al. (Gilgien, 1995) e Garcia, 2007.
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Considerando-se o nivel de impurezas presentes no aluminio, as propriedades do aluminio puro

sdo consideradas como aquelas de uma liga contendo 0,1% em peso de Fe.

A seguir, é desenvolvido o método de uso do Thermo-Calc:

O coeficiente de Gibbs-Thomson (I") € diretamente proporcional a tensdo superficial (o)

e inversamente proporcional ao calor latente de fusdo (L):

r==T 4.1
L (4.1)

Na equagdo 4.1, Tr é a temperatura de fusdo dos componentes que solidificam
congruentemente (o coeficiente de Gibbs-Thomson, geralmente, é definido para um elemento
puro), enquanto que para as ligas que solidificam em um intervalo de temperaturas, a temperatura

liquidus é a adotada.

Alguns trabalhos na literatura apresentam formulacOes para predizer a tensdo superficial
de ligas com o método proposto por Butler (Butler, 1932). As equacdes 4.2.a e b descrevem a

N

dependéncia da tensdo superficial em relagdo a composi¢cdo para as ligas Al-Fe no estado

liquido:
RT |1-X; 1 [~ —
a:ow+~——m{——{§}+——cﬁ?@:x;)—aﬁﬂ@yxgﬂ (4.2.2)
AAI 1- XFe Al
€
N
oo e 0 )G a2
Fe Fe Fe

Essas equagdes correlacionam a tensdo superficial de uma determinada solugdo metalica

com as propriedades do metal puro, assim como com a area da superficie da mono camada
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metdlica e com a atividade termodinamica dos componentes na superficie e no interior das fases.

Nessas equacdes R € a constante universal dos gases [J~m01’1~K'1], o, € O [N~m'1] sdao as
tensdes superficiais para o aluminio e ferro puros. Os coeficientes A, e A, sdo as dreas da
superficie molar em uma mono camada do metal liquido puro [m*], e X u € X, sdo as fracOes
molares de Al e Fe na superficie e no interior das fases. As dreas molares A, e A, sdo

calculadas a partir das equagdes 4.3a e 4.3b, como segue:

1 2,
Ay =L NSV (4.32)
€
A, =I,NV) (4.3b)

Nas equacdes 4.3a € 4.3b, N € o numero de Avogrado, V € o volume molar [m’] e
L,usualmente assume o valor de 1.091 para metal liquido assumido com estrutura compacta.
G** (T, X 56) e G** (T, X ie) sdo os excessos parciais da energia de Gibbs para o Al na superficie

e no interior das fases; os excessos da energia de Gibbs sdo funcdes de T e da fracdo molar do Al

[J-mol™].

A relacdo entre o excesso da energia de Gibbs do Al, por exemplo, no interior € na

superficie das fases, como proposto por Gaisor et al. (Gaisor, 2002), é dada por:
Goo(r.x},)=pG" (. x},) 4.4)

O excesso da energia de Gibbs G,° (T, X ﬁe) pode ser obtido diretamente de banco de
dados termodinamicos, € f € o parametro correspondente a razdo entre o nimero Z de
coordenaciio da superficie e do interior da fase Z° / Z" e é atribuido 0,83 para metais liquidos
(Tanaka, 1994, 1996, 1999; Gaisor, 2002).
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A tensdo superficial O de ligas liquidas pode ser calculada como descrito a seguir:

i. especifique a temperatura T € a composi¢do N/, de uma liga;

ii. insira nas equacgOes 4.2a e 4.2b os valores das tensdes o, € 0, ; € 0 volume molar Vg,

e Vi para o metal liquido puro na temperatura escolhida;

iii. determine os excessos da energia de Gibbs no interior das fases na temperatura e

composi¢do escolhidas e substitua nas equagdes 4.2a e 4.2b;

iv. entdo, no lado direito das equacdes 4.2a e 4.2b, N;, é desconhecido. Essas equagdes

podem ser resolvidas para N;,, e o valor de Nj ¢ substituido, por exemplo, na

equacao 4.2a, para calcular a tensdo superficial @ da liga liquida.

Os excessos parciais da energia de Gibbs G,* (T, N i) e GE* (T, N Ife) podem ser obtidos

7z

através das seguintes relacdes termodinamicas (Tanaka, 1999), onde G* é obtido do Thermo-

Calc, das bases de dados TTALS e TCBIN:

GL*(r,N2)=G*(T.N2 )- N2 oG*(r.vz,) (4.5.2)

ON;,

GEo (N2 )= G v ) (1 s JOC TN wsh)

ON®

Fe

Sao entdo realizados os cdlculos para os parametros: coeficiente de Gibbs-Thomson,

tensdo superficial, temperatura liquidus e calor latente de fusdo (I',0,7; e Lf)
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Tabela 4.5 - Propriedades termofisicas utilizadas nos modelos tedricos aplicados as ligas do sistema binario
Al-Fe. (Thermo-Calc, Garcia, 2007, Gilgien, 1995)

Al comerc.

Propriedades Simbolo/Unidades puro Al-0,5%Fe Al-1,0%Fe Al-1,5%Fe Al-1,8%Fe
Ks [W.m'.KY 221,6 221 220 219,2 218,6
Condutividade térmica
K. 91,9 91,7 91,5 91,2 91,0
Cs [J.kg'l.K'l] 1255 1253 1250 1247 1245
Calor especifico
cL 1175 1172 1169 1166 1164
ps [kg.m™] 2559 2573 2597 2620 2635
Densidade
pL 2389 2403 2426 2450 2464
Calor latente de fusao L [Jkg' 383000 383000 384000 387000 391000
Temperatura liquidus Trig [°C] 657,2 656,4 655,0 653,4 -
Temperatura eutética Tgu [°C] - 652,0 652,0 652,0 652,0
Coeficiente de particao ko 0,029 0,029 0,029 0,029 -
Coeficiente Gibbs-Thomson I [m.K] - 8,65x10” 8,50x10” 8,36x10” -
Difusividade soluto D [m’s™] - 1,0x10° 1,0x10°° 1,0x10° -
Inclinacao liquidus my. [°C/% peso] -2,94 -2,94 -2,94 -2,94 -

4.7 Identificacdo dos Intermetalicos

Para a identificacio dos intermetélicos, inicialmente amostras das ligas foram submetidas

a andlise por difracdo de Raios-X, porém os difratogramas obtidos ndo permitiram identificar os

intermetdlicos presentes. Visando contornar esse problema, foi utilizada uma variagdo do método

de anadlise quantitativa de intermetalicos em ligas de aluminio proposto por Simensen et al.

(Simensen, 1980, 1984).

Foi montado um equipamento em vidro Pyrex [Figura 4.16], constituido por um baldo de

destilacdo de fundo chato com junta 24/40 e volume 500 ml, um tubo extrator Soxhlet com juntas

para baldo 24/40 e condensador 55/50 com volume 500 ml; condensador grande com junta 55/50

para Soxhlet e cadinho de Gouche, forma baixa capacidade (30 ml), com placa porosa, com

porosidade média de 10 a 15 microns, sendo o diametro do disco sinterizado de 25 mm.
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Amostras das ligas de Al-Fe com massa entre 3 a 5 g foram parcialmente dissolvidas em
I-butanol (4lcool butilico p.a) sob atmosfera de argdnio. Apds dissolugcdo, o butanol e os
compostos butoxilados de aluminio foram filtrados em um filtro de Teflon com didmetro de poro

0,45 um, com o auxilio de uma bomba de vacuo.

Béquer com furos no fundo
Amostra
Filtro de Teflon 0.45 um

Soxhlet

Suporte

Argénii

Butanol +

Sucata de aluminio

Manta de aquecimento

Figura 4.16 - Dispositivo utilizado para dissolu¢io de aluminio em 1-butanol —esquema e foto
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Os passos para a dissoluc@o da matriz de aluminio sdo:

1. destilar por 2 vezes o I-butanol sob atmosfera de argbnio para eliminar a dgua
eventualmente presente no butanol. Nesta fase ndo € necessdrio colocar o sistema de filtragem; o
sistema de destilagdo funciona de modo continuo, pois quando o nivel do butanol condensado
atinge o topo do sifdo do soxhlet acontece o sifonamento e o butanol retorna ao vaso inferior; a
bi-distilacdo é fundamental pois, caso contrdrio, devido a presenca de dgua no butanol, havera a
formacgdo de uma grande quantidade de compostos butoxilados, o que proporcionard imagens dos
intermetdlicos de baixa qualidade; a Fig 4.17 apresenta visdo de uma amostra impregnada de

compostos butoxilados, sendo alguns indicados por setas;

Figura 4.17 - Fibras impregnadas com compostos butoxilados - Al-0,5%Fe

2. desligar o fluxo de argoénio, o condensador e o sistema de aquecimento;
3. inserir a unidade de filtragem no dispositivo;
4. iniciar o sopro de argdnio dentro do dispositivo;

5. ligar a 4gua de refrigeracao do condensador;
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6. ligar a manta de aquecimento. A destilacdo inicia-se lentamente a 117 °C;
7. o aluminio comecga a ser dissolvido lentamente pela reacdo com o butanol;

8. prosseguir com a dissolucdo até que a altura da amostra seja reduzida a 1/3 de sua
altura inicial. Nesta fase, € importante controlar a velocidade da reacdo de dissolucdo que vai
aumentando com o tempo, ligando-se e desligando-se o aquecimento, para que ndo haja excesso
de agitacdo devido a liberacdo de hidrogénio e, com isso, evitar a quebra das estruturas dos

intermetalicos;
9. parar o processo de dissolucao;
10. remover o cadinho com a amostra e o filtro do dispositivo;
11. filtrar a solucdo residual com o auxilio de uma bomba de vacuo;

12. cuidadosamente extrair a amostra parcialmente dissolvida e a membrana de filtro,
com as particulas ndo dissolvidas, a fim de leva-las para andlise no MEV. A figura 4.18
apresenta uma vista dos compostos intermetdlicos retidos e distribuidos aleatoriamente na

membrana de filtragem:;

Figura 4.18 - Particulas retidas na membrana de filtragem
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As particulas retidas no filtro de Teflon foram analisadas por meio de um microscopio
eletronico de varredura, JEOL JXA-840A com um detector EDAX, NORAN, System Six 1.5.
Com a finalidade de se obter uma melhor visualizacdo, as amostras foram giradas em

aproximadamente 30° .

Para a identificacdo das particulas, as mesmas foram analisadas em um difratdmetro de
raios-X (RX) RIGAKU, modelo DMAX 220, com varredura de 10 a 70 ° e passo de 0,02 °. A

radiacao utilizada foi a de Cu-Ka.

4.8 Ensaios de Tracao

As amostras para confec¢ao dos corpos de prova para ensaio de tracdo foram retiradas dos
lingotes obtidos do experimento de solidificacdo unidirecional na direc@o transversal ao fluxo de
calor, ou seja, no plano perpendicular ao avanco da frente de solidificacdio . O plano
perpendicular ao fluxo € o unico sobre o qual se pode obter uma certa uniformidade dos
espacamentos celulares, tornando possivel a correlacdo entre os espacamentos celulares e as

propriedades de resisténcia a traco.

Para a obtencdo das caracteristicas mecanicas, trés lingotes por liga, obtidos conforme
procedimento experimental ja relatado, foram secionados longitudinalmente em quatro partes

[Figura 4.19].

Figura 4.19 - Vista de lingote retalhado para retirada dos corpos de prova de tracio
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Da parte central do lingote, foram retirados cinco corpos de prova [Figura 4.20], ou seja,
com o0s centros coincidentes com as posi¢des 6,5, 21, 36,5, 51,5 e 66,5 mm a partir da base do

lingote.

T,
]

150

A\

515
66,5

TN N N N N

6,5
21
35.5

< ANANNANNANVANVAN

Figura 4.20 - Esquema ilustrativo do posicionamento para retirada dos corpos de prova para ensaio de tracio

Depois das operacOes de usinagem, realizadas em conformidade com a norma ASTM

E8M, os corpos de prova tomaram a forma esquematica vista na Figura 4.21.
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Figura 4.21 — Desenho (A) e foto (B) ilustrativos dos corpos de prova conforme ASTM E8M-04 e ABNT-
NBR6152-2002

4.8.1 Determinacao do Limite de Resisténcia a Tracdo (LRT ou ox) € do Limite de

Escoamento ( c. )

Os ensaios de tracdo foram executados segundo norma NBR 6152 ¢ ASTM E8M-04,
utilizando-se a maquina de ensaios MTS — Test Star II, com uma velocidade de ensaio em torno
de 2 mm/s. Para cada uma das cinco posicdes, foram utilizados trés corpos de prova, sendo cada
um de uma fusdo ou corrida diferente. Assim, os valores do limite de resisténcia a tragdo e limite
de escoamento representam uma média dos valores obtidos para posi¢do, e caracteristicos para

cada liga de Al-Fe ensaiada.

Os resultados das cargas aplicadas e respectivas deformagdes até o rompimento dos corpos

de prova foram obtidos por intermédio de software interconectado a maquina de ensaios.
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4.9 Procedimentos para Determinacido do Coeficiente de Transferéncia de Calor ( hy)

Ap6s o término da solidificac@o, os resultados térmicos obtidos pelo aparato mostrado na
Figura 4.3 foram utilizados para a determinacdo do coeficiente transitério de transferéncia de
calor metal/molde (hg), empregando-se o Método Inverso de Andlise da Condugdo de Calor,
juntamente com um modelo de diferencas finitas que simula as condicdes de solidificacdo,
modelo este desenvolvido por Cheung e colaboradores. (Cheung, 2009). Para a simulacdo, sdo

admitidas as seguintes condi¢des:

e propriedades termofisicas variando com a temperatura dentro da regido sélido/liquido;

e unidirecionalidade de extracdo de calor; e

e auséncia de convecg¢do térmica no liquido.

Para as simula¢cdes numéricas necessdrias a determinacdo do coeficiente de transferéncia de

calor metal/molde hy, sdo utilizadas as propriedades termofisicas apresentadas na Tabela 4.3.

4.10 Determinacio das Variaveis Térmicas de Solidificacao

As varidveis térmicas do processo sdo determinadas apds a obtencdo dos perfis de

temperaturas e de acordo com o seguinte procedimento:

4.10.1 Tempos de Passagem da Isoterma Liquidus (t;)

Os resultados dos pares ordenados, posicao e tempo (P,t), obtidos a partir do procedimento
experimental permitem, que sejam tracados graficos experimentais da posicdo da isoterma

liquidus com o tempo. As funcdes P =f(t) sdo obtidas a partir da interseccdo da reta de cada

temperatura liguidus (T1) com as curvas de resfriamento de cada posi¢do dos termopares (P) , ou
seja, a partir da Tr, da liga analisada traga-se uma reta paralela ao eixo dos tempos, conforme

apresentado na Figura 4.22. Através das interseccdes dessa reta com as respectivas curvas de
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resfriamento, em cada uma das seis posi¢des, obtém-se os tempos correspondentes. Esses tempos
definem-se como sendo os tempos de passagem da isoterma liguidus em cada posi¢do monitorada

pelo termopar.
4.10.2 Velocidade de Deslocamento da Isoterma Liquidus (Vi)

As velocidades experimentais de deslocamento da isoterma liquidus (V), para todas as

ligas, sdo determinadas pela derivada da fungdo P =f(t), isto € V| = Ccll_P
t

4.10.3 Taxas de Resfriamento (T)

As taxas de resfriamento (T), para cada posicdo dos termopares, sdo obtidas
experimentalmente a partir da interseccdo da reta de cada temperatura liquidus (TL) com as
curvas de resfriamento para cada posi¢cdo dos termopares, através do resultado da leitura direta do

quociente das temperaturas, imediatamente antes e depois da Tr. e dos tempos correspondentes,

- AT
istoé T= A_t , procedimento utilizado por Okamoto - Kishitake (1975).
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Capitulo 5

5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Célculo das Propriedades Termofisicas

As Figuras 5.1(a), (b), (c) e (d) apresentam os resultados dos calculos para os parametros:
coeficiente de Gibbs- Thomson, tensdo superficial, temperatura liguidus e calor latente de fusao

(I',o,T,,, e L) respectivamente, conforme metodologia detalhada no capitulo 4.

99.0X1077 0.920
E
Be8.8x10" F 0918
< 2
o o
€ 8.6x107 _ 0916+
2 %
b s /”—
[ =
2 8.4x107 1 ;.)_0.914 -
© »
s . Q
0 8:2x107 1 @ 0912
t Q
8 -
Q
:‘q:, S.OX']()'7 T T T T T T T T T 0.910 T T T T T T T T T T
8 00 02 04 06 08 10 12 14 16 18 00 02 04 06 08 10 12 14 16 18
Teor de Ferro em peso [%] Teor de Ferro em peso [%]
(a) (b)
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00 02 04 06 08 10 12 14 16 18 00 02 04 06 08 10 12 14 16 18
Teor de Ferro em peso [%] Teor de Ferro em peso [%]
(c) (d)

Figura 5.1 — Evolucao do coeficiente de Gibbs-Thomson (a), tensao superficial (b), temperatura liquidus (c) e

calor latente de fusao (d) em funcio da concentracao de Fe em ligas Al-Fe

5.2 Curvas de Resfriamento do Al comercialmente puro e das Ligas Al-Fe

As Figuras 5.2.(a), (b), (c), (d) e (e) apresentam as curvas de resfriamento do Al
comercialmente puro e das ligas Al-0,5%Fe, Al-1,0%Fe, Al-1,5%Fe, e Al-1,8%Fe, obtidas
experimentalmente por intermédio do vazamento e registro da variacdo da temperatura em fungdo
do tempo, utilizando-se equipamentos, sistema experimental e procedimentos detalhados no
capitulo 4. As curvas correspondem aos termopares posicionados no molde conforme posicoes a

partir da base refrigerada especificadas nos graficos.
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Figura 5.2(b) — Curvas experimentais de resfriamento da liga Al-0,5%Fe
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Figura 5.2(d) — Curvas experimentais de resfriamento da liga Al-1,5%Fe
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Figura 5.2(e) — Curvas experimentais de resfriamento da liga Al-1,8%Fe

5.3 Coeficiente de Transferéncia de Calor Metal/Molde ( hy )

Para a determinacdo do coeficiente transitério de

foi utilizado um modelo de diferencas finitas, desenvolvido por Cheung et al. (Cheung, 2009),

que simula as condi¢des de solidificacdo. As Figuras 5.3(a), (b), (c), (d) e (¢) apresentam as

curvas de resfriamento do aluminio comercialmente

experimentais e simuladas numericamente, com a respectiva expressdo de correlagio entre h, € 0

tempo. A expressao temperatura x posicao, inserida em cada figura, representa o perfil térmico do

liquido no instante inicial da solidificacao.

&9

transferéncia de calor metal/molde (hy),

puro e das ligas Al-Fe, curvas essas
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Figura 5.3 (b) -Curvas experimentais e simuladas de resfriamento da liga Al-0,5%Fe
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Figura 5.3 (d) - Curvas experimentais e simuladas do resfriamento da liga Al-1,5%Fe
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Figura 5.3 (e) - Curvas experimentais e simuladas do resfriamento da liga Al-1,8 %Fe

Na comparagdo dos perfis térmicos experimentais com os resultados simulados via

computador, obtidos pelo método numérico, nota-se que existe bom ajuste tedrico/experimental.

A Figura 5.4 sintetiza as curvas de valores transitérios do coeficiente de transferéncia de
calor metal/molde (h,) para as ligas analisadas. Nota-se que para a fungdo tipo h, = a.t"* hd uma
diminui¢do no perfil de h, com o aumento do teor de ferro da liga, porém isto até certo teor,
quando entdo o perfil tende a aumentar, a medida que o teor de Fe se aproxima da composi¢ao
eutética. Essa tendéncia mostrada pelo parametro “a” estd ligada a variacao da fluidez da liga, que
normalmente aumenta a medida que a composi¢io se aproxima de um eutético, o que concorda
com a tendéncia observada em outros sistemas metalicos por Muojekwu e colaboradores

(Muojekwu, 1995) e Peres (Peres, 2004).
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Figura 5.4 - Evolucao dos coeficientes de transferéncia de calor metal/molde

De maneira geral, o coeficiente h, apresenta no inicio do processo de solidificagdo uma
variacdo brusca na curva representativa de seu comportamento, resultando em valores elevados,
devido ao melhor contato térmico metal liquido e molde. Com a evolucdo da solidificacdo e

consequente formacao do gap, os valores desse coeficiente vao rapidamente decrescendo.

Analisando-se pela Figura 5.4 o comportamento dos coeficientes h,, infere-se, pelos
maiores valores iniciais de hg, que a liga Al-0,5%Fe apresenta uma melhor molhabilidade do que
a liga Al-1,5%Fe . Sobrepondo-se no diagrama de equilibrio os valores de hg Figura 5.5,

podemos notar a relagdo entre este parametro e a tendéncia de fluidez do metal base e das ligas

analisadas.
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— Diagrama Al-Fe
--@-- Experimental 14000 -
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667
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a

0.05
648 :

Parametro de tendéncia de fluidez (h,)

I
0.0 0.5 1.0 1.5 20
Fe (0/0 )

Figura 5.5 — Tendéncia de Fluidez

5.4 Tempo de Passagem da Isoterma Liquidus por Posicoes Especificas

A partir dos registros das curvas de resfriamento apresentadas nas figuras da se¢do 5.2, é
possivel determinar perfis que correlacionam o tempo de passagem da ponta da célula, com as

posicdes especificas em que se encontram 0s termopares.

Os tempos experimentais sao obtidos a partir das interse¢des das retas de cada temperatura

liquidus (T1) com as curvas de resfriamento, para cada posi¢ao dos termopares.

As Figuras 5.6 (a), (b), e (¢c) apresentam os resultados experimentais do deslocamento da

isoterma liquidus para cada uma das ligas. E importante ressaltar que foram feitos no minimo
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quatro experimentos para cada liga analisada, portanto as curvas interpoladas sdo bem

representativas do comportamento das ligas.
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Figura 5.6 - Deslocamento da isoterma liguidus — para as ligas Al-0,5%Fe, Al-1,0%Fe e Al-1,5%Fe

A Figura 5.7 apresenta, para as trés ligas, os pontos experimentais da isoterma liquidus
com o tempo [P = f(t)]. Observa-se nessa figura um aspecto particularmente interessante no que
diz respeito a evolucdo das isotermas liquidus para as composi¢cdes examinadas neste trabalho.
Apesar de os valores da condutividade térmica e a temperatura liguidus das ligas diminuirem com
o aumento do teor de Fe, parece haver uma compensagao entre propriedades termofisicas e o
coeficiente hy, 0 que acaba por conduzir a uma evolugdo semelhante da solidificacdo para as
ligas Al-0,5%Fe e Al-1,0%Fe, fazendo com que uma unica lei de deslocamento da isoterma

liquidus possa representar as duas composicgoes.
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Figura 5.7 - Tempo de passagem da isoterma liquidus por uma posicao (P) da interface metal/molde em

funcio do tempo (t) para as ligas Al-0,5%Fe, Al-1,0%Fe e Al-1,5%Fe

5.5 Velocidade da Isoterma Liquidus (V)

As velocidades (Vi) experimentais sdo determinadas por meio da derivada da funcao P
= f (t) obtida experimentalmente, isto é, V, =dP/dt . Observa-se pelos gréficos das Figuras 5.8
(a), (b) e (c) a diminuicdo da velocidade da isoterma liquidus para as posi¢cdes mais afastadas da
interface metal/molde. No gréafico da Figura 5.8 (d), sao mostrados conjuntamento as velocidades
experimentais para as trés ligas estudadas. Nota-se que, para as ligas Al 0,5%Fe e Al 1,0%Fe, as

velocidades sdo representadas por uma mesma funcao.
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Figura 5.8 - Velocidade da isoterma liquidus em funcio da posicao para as ligas Al-Fe
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Os resultados experimentais acima mostrados sdo comparados com as previsdes tedricas

de um modelo numérico evidenciando uma boa concordancia [Figuras 5.9 (a), (b) e (¢)].
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Figura 5.9 — Simulacdo Numérica da Velocidade da Isoterma Liquidus em Funcio da Posicio para as Ligas

Al-Fe

5.6 Determinacao das Taxas de Resfriamento (T)

As taxas de resfriamento, conforme mostrado nas Figuras 5.10 (a), (b) e (c), foram
determinadas considerando-se os dados térmicos coletados imediatamente apds a passagem da
isoterma liquidus por cada termopar. A Figura 5.10 (d) apresenta a consolidagdo das curvas
experimentais que representam a taxa de resfriamento em fung@o da posicdo para as ligas Al-Fe
solidificadas conforme descrito anteriormente. Vé-se que uma tnica curva permite representar a
evolucdo da taxa de resfriamento a frente da isoterma liquidus durante a solidifica¢do, para as
composi¢oes Al-0,5%Fe e Al-1,0%Fe. Observa-se também a diminui¢do progressiva desta

varidvel térmica para as posi¢des mais afastadas da interface metal/molde.
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Figura 5.10 (b) - Taxa de Resfriamento em Funcio da Posicio a Partir da Interface Metal/Molde para a Liga
Al-1,0%Fe
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Figura 5.10 (c) - Taxa de Resfriamento em Funcio da Posicao a Partir da Interface Metal/Molde para a Liga

Al-1,5%Fe
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5.7 Estruturas de Solidificacao
5.7.1 Macroestruturas

As macroestruturas do Al comercialmente puro e das ligas Al-0,5%Fe, Al-1,0%Fe e Al-
1,5%Fe sdo apresentadas na Figura 5.11. Esses materiais foram solidificados unidirecionalmente
na forma vertical ascendente em molde descrito anteriormente, e vazadas com superaquecimento

conforme mostrado na Tabela 4.2, apresentando perfis transitorios de coeficiente de transferéncia

de calor metal/molde, dados respectivamente por h,=13500(t)*", h, =13000(t)*",

h, =12500(t)** e h,=6000(t)**.  Observa-se a ocorréncia de estruturas

predominantemente colunares.

v
J

Al com. puro Al-0,5%Fe

Al-1,0%Fe Al-1,5%Fe

Figura 5.11 - Macroestruturas de lingotes de Al comercialmente puro e das ligas Al Fe
Aumento (0,6 X)
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5.7.2 Microestruturas

As microestruturas tipicas, observadas ao longo das seccdes transversais das ligas
hipoeutéticas do sistema bindrio Al-Fe solidificadas unidirecionalmente em molde refrigerado,
apresentaram morfologia celular para todas as composi¢cdes examinadas, com a matriz celular
constituida por uma fase a rica em Al e com eutético formado por a e o intermetalico metaestdvel
AlgFe nas regides intercelulares. Essas microestruturas, apresentadas na Figura 5.12, foram

obtidas nas posi¢des 0, 5, 10, 15, 20, 30, 45, 60 e 75 mm, a partir da interface metal/molde.

Posi¢ao Al-0,5%Fe 500x Al-1,0%Fe 500x Al-1,5%Fe 500x
(mm)

5

Ju=7,5um V;=3,7mm/s T=354K/s 2= 6,1pm Vi =4,4mm/s T=32,0K/s M= 6,7um V;=2,6mm/s T=38,0K/s

10

M= 9.0pm Vi =2,4mm/s T=154K/s ,0pm Vi =2,2mm/s T=154K/s »=7,5um Vi =1,8mm/s T=9,8K/s

15

TR
M= 8,2um Vi =1,8mm/s T=10,3K/s

M= 10,9pm Vi =1,9mm/s T=10,3K/s

M=9,6pm V;=1,5mm/s T=6,5K/s
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M=12,4pm Vi=1,6mm/s T=7,7K/s 0=9,6pm V;=1,5mny/s T=7,7K/s M=9,3um V;=1,3mm/s T=4,9K/s
30
|
=14,1pm V;=1,3mm/s T=5,2K/s M=11,9um V; =1,2mny/s T=5,2K/s 34=13,3um V,=1,1lmny/s T=3,3K/s
45

3,=15,8um Vi =1,1mm/s T=3,5K/s 3,=16,5um V;=1,0mm/s T=3,5K/s 5,9pm Vi=1,0mm/s T=2,2K/s

60

34=19,7pm V;=0,9mm/s T=2,6K/s | = 18,3pm V;=0,8mm/s T=2,6K/s | 3,=16,3um V,=0,85mm/s T=1,6K/s

| -

2=23,7pum V,=0,8mm/s T=2,1K/s | },=18,7um V;=0,8mm/s T=2,1K/s 1=19,4pm V;=0,8mm/s T=1,3K/s

Figura 5.12 - Microestruturas celulares obtidas para as ligas hipoeutéticas Al-Fe na solidificacao unidirecional

em molde refrigerado
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5.8 Espacamentos Celulares

Utilizando-se equipamentos e métodos descritos no Capitulo 4, foram realizadas as
medi¢des dos espacamentos celulares em posi¢des especificas a partir da interface metal/molde.

Os resultados obtidos sdo apresentados na Figura 5.13.
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Figura 5.13 - Espacamentos celulares a partir da interface metal/molde

A Figura 5.14 apresenta a correlacdo entre a taxa de resfriamento e os espacamentos
celulares para as trés ligas examinadas experimentalmente. Os pontos representam os valores
experimentais médios para cada posicdo a partir da interface metal/molde, enquanto que a linha
reta representa uma lei experimental que caracteriza o conjunto de pontos experimentais. Na
Figura 5.14 pode-se notar que, no inicio da solidificacdo, encontram-se valores elevados de taxas
de resfriamento préximo a interface metal/molde, seguido de um perfil decrescente & medida que
se afasta dessa mesma interface. Isto se deve a crescente resisténcia térmica da camada

solidificada, que ocorre a medida que a solidificacdo evolui. Esse comportamento se reflete de

forma inversa nos valores dos espacamentos celulares mostrados na Figura 5.14 , que aumentam

. 0,55
com a diminuicdo da taxa de resfriamento. Observa-se que uma expressdoA, =31.T

caracteriza a variacdo experimental dos espacamentos celulares em func¢do da taxa de

resfriamento.
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Este resultado concorda com aqueles obtidos em estudos realizados por Rocha (Rocha,

2003A), Peres (Peres, 2004) e Rosa (Rosa 2006), que propdem relacdes do tipo 4, = A.('i")_o’55

(A = constante) para representar a variacdo experimental dos espacamentos dendriticos
primdrios/celulares, com a taxa de resfriamento para ligas dos sistemas Sn-Pb, Al-Cu, Al-Si e Pb-

Sb solidificadas unidirecionalmente.

As variagdes do espacamento celular com a taxa de resfriamento [Figura 5.14] e com a
velocidade de deslocamento da isoterma liquidus [Figura 5.15] sdo caracterizadas por leis
experimentais com expoentes (-0,55) e (-1,1), respectivamente, o que estd em boa concordincia

com os resultados das observacgdes realizadas por Bouchard e Kirkaldy (Bouchard 1997) que

propuseram um modelo tedrico suportado por dados experimentais na forma A, = A.(T) >’ para

crescimento de ramificacOes dendriticas primdrias na solidificagdo transitoria.

100 -

Espacamento celular i, (um)

= Al-0,5%Fe
o Al-1,0%Fe
A Al-1,5%Fe
n, =31 (T) %

1 10
Taxa de Resfriamento T (°C/s)

Figura 5.14 - Variacio do Espacamento Celular (\;) em Funcio da Taxa de Resfriamento (T )
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m  Al-0,5%Fe
o Al-1,0%Fe
A Al-1,5%Fe
_ -11
— 1, =17(V)
1 2 3
V. (mm/s)

Figura 5.15 - Variacao do Espacamento Celular (A;) em Func¢io da Velocidade da Isoterma Liquidus

Sao raros os trabalhos na literatura que investigam o efeito do teor de soluto da liga sobre
a tendéncia dos valores dos espacamentos celulares e dendriticos primdrios. Neste trabalho,
pode-se examinar a influéncia da composi¢do inicial da liga Co, nos valores de A; pela

comparacao das posicdes relativas dos pontos experimentais para cada composicao, na Figura
5.15.

Vé-se que C, parece influenciar pouco os valores de A;, a ponto de uma unica lei

experimental ser capaz de representar a evolucdo de A; com (T) ou (VL) . A literatura
apresenta observagdes similares em trabalhos recentes, tanto para solidificacdo em condigdes
estaciondrias de fluxo de calor (Giindiiz, 2002), quanto para solidificagc@o transitoria (Rocha,

2003A), (Peres, 2004), ( Goulart , 2006) e ( Rosa, 2006).
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5.9 Intermetalicos

5.9.1 Intermetalico de Equilibrio Al;Fe

Foram realizados 3 experimentos de solidificagdo em condi¢des de baixas taxas de
resfriamento com o objetivo de obten¢@o de microestruturas com a presenga do intermetalico de
equilibrio AlsFe, sendo solidificadas ligas de composi¢des Al-1%Fe, Al-1,8%Fe e Al-3,0%Fe. As
taxas de resfriamento obtidas foram de 0,010°C/s [Figura 5.16]. O objetivo era obter o
intermetdlico de equilibrio e apds dissolu¢do, visualiza-lo, pois a literatura em geral refere-se a
morfologia do AlsFe ora como agulhas, ora como na forma de placas (plate-like), ndo havendo,

portanto, consenso entre os autores.

el Al-1,0%Fe

Y T=10"Cls
@
- ]
S
o 650
E | Posigoes a partir ]
—— da interface
g 800 metal/molde .I'N'h.
i B 4mm
£ s ¢ 8w '%"l-.
D A 12rm 'll.“
= ¥ 17mm ;2
500 + 2ZZmm
+ 3Brmm
450 = 53nmm
¥ 68rmm
400 T T

r— 1" 7T 171 ™71 1 ™1 7T 1
O 3000 6000 9000 12000 15000 18000 21000 24000 Z7000 30000

Tempo (s)

Figura 5.16 — Curva de Resfriamento em Equilibrio Al-1,0%Fe
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A Figura 5.17 mostra uma micrografia tipica dessas condi¢des de baixa taxa de
resfriamento obtida para a liga Al-3,0%Fe com o auxilio do MEV, onde se pode notar a

distribuicdo de intermetdlicos semelhantes a agulhas.

Figura 5.17 — Micrografia da liga Al-3,0%Fe solidificada em equilibrio

A Figura 5.18 mostra o intermetélico de equilibrio AlsFe nos contornos das células, em
uma amostra parcialmente dissolvida de liga Al-1,0%Fe. Fica evidente que o intermetdlico se

apresenta na forma de ldminas isoladas.
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Figura 5.18 — Micrografia da liga Al-1,0%Fe parcialmente dissolvida, solidificada em equilibrio

A Figura 5.19 mostra uma lamina de AlsFe obtida ap6s dissolucdo da matriz de aluminio.

Figura 5.19 — Lamina de Al;Fe
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5.9.2 Intermetalico Metaestavel AlgFe

O conteido da Figura 5.20, realizado com o auxilio do MEV, mostra um corte dos

intermetdlicos presentes nas posi¢cdes 5 e 60 mm em amostras das ligas solidificadas em

molde refrigerado.

Al-0,5% Fe
P=5 mm
A=7,5um
V,=3,7 mm/s
T=354KI/s

Al-1,0% Fe
P=5mm
A,=6,1 um
V.=4,4 mm/s
T=320K/s

Al-1,5% Fe
P=5mm
A=6,7 um
V=26 mm/s
T,=38,0K/s

Al-0,5% Fe
P=60 mm
A=19,7 um
V.= 0,9 mm/s
T=26K/s

Al-1,0% Fe
P=60 mm
A= 18,3 um
V.= 0,8 mm/s
T=28K/s

Al-1,5% Fe
P=60 mm
A=16,3 um
V.= 0,8 mm/s
T=22K/s

Figura 5.20 — Fotos MEV: posicoes 5 e 60mm a partir da interface metal/molde

As fotos foram realizadas em amostras retiradas transversalmente nas posi¢cdes 5 e 60 mm

a partir da interface metal/molde e mostram, nos contornos das células, intermetélicos de forma

circular, indicando a possibilidade de serem fibras de AlgFe.



Para a certificacdo da composi¢do desse intermetdlico, foram preparadas amostras das ligas
para realizacdo de exame em difratometro de RX, porém, devido a interferéncia do metal base,
ndo foi possivel chegar-se a uma conclusdo definitiva. Para eliminar essa interferéncia do metal
base, as amostras foram parcialmente dissolvidas em butanol em dispositivo e conforme método
descrito no Cap. 4. As Figuras 5.21 e 5.22 mostram a superficie de uma amostra de Al-1,0%Fe
parcialmente dissolvida, onde se nota as cavidades de corrosdo na primeira delas; observando-se

dentro destas com um maior aumento vé-se as fibras nos contornos das células.

Figura 5.21 — Amostra de Al-1,0%Fe parcialmente dissolvida
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Figura 5.22 — Detalhe ampliado de amostra de Al-1,0%Fe parcialmente dissolvida

Com base em pesquisa bibliogrifica anteriormente realizada, e a partir dos dados de taxas
de resfriamento obtidas, decidiu-se pela andlise de intermetdlicos presentes nas trés ligas, em
amostras retiradas nas posi¢des 6,5 e 66,5 mm da interface metal/molde. Estas posi¢des sdo

coincidentes com os centros dos corpos de prova para ensaio a tragdo.
Ap6s dissolucdo e com o auxilio do MEV foram obtidas as fotos seguintes das fibras

retidas na membrana filtrante, de amostras das posicoes P1=6,5 e P7=66,5 mm da interface

metal/molde. [Figura 5.23].
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~ Al-1,5%Fe (P7) — 2000x
Figura 5.23 — Fibras Retidas na Membrana Filtrante apés Dissolucdo do Aluminio
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Verifica-se que, apds dissolucao da matriz de aluminio, é possivel identificar que as células
s@o envoltas por uma rede de fibras de intermetdlicos e que as mesmas apresentam uma tendéncia

de ligacdes cruzadas ( cross-link ) [Figura 5.24].

Figura 5.24 — Ligacdes cruzadas entre fibras- Al-0,5%Fe

Pode também ser observado que o aumento no teor de Fe implica em uma maior
densidade de fibras de AlgFe, portanto apresentando maior espessura intercelular e maiores nés
de ligacdo entre as malhas da rede. O esqueleto de AlgFe parece trabalhar como refor¢o ao metal

base rico em aluminio, constituindo com este um tipo de material compdsito.

Pelas figuras acima apresentadas, conclui-se que o método de dissolucdo do metal base é
fundamental para uma visualizacdo espacial da forma e distribuicdo dos intermetdlicos,

permitindo chegar-se a conclusdes mais precisas.
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As fibras obidas apds dissolucdo foram entdo analisadas por difratrometria de RX, sendo
confirmada para todas as ligas nas posicOes analisadas a presenca somente do intermetélico

AlgFe. A Figura 5.25 (a) a (f) apresenta os difratogramas obtidos.

18000 18 Al-0,5%Fe-P1
16000
14000 —
12000 —
10000 —.

8000 —

6000 —

Intensidade (cps)

4000 +

2000 - 31,536,6

T T T T T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70

Angulo (26)

Figura 5.25 (a) — Difratograma de RX para Liga Al-0,5%Fe-P1
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Figura 5.25 (b) — Difratograma de RX para Liga Al-0,5%Fe-P7
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Figura 5.25 (¢) — Difratograma de RX para Liga Al-1,0%Fe-P1
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Figura 5.25 (d) — Difratograma de RX para Liga Al-1,0%Fe-P7
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Figura 5.25 (e) — Difratograma de RX para Liga Al-1,5%Fe-P1
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Figura 5.25 (f) — Difratograma de RX para Liga Al-1,5%Fe-P7

Nota-se uma distor¢ao no grafico do Al-0,5%Fe P7, que se deve a presenca de residuos

da reagao de dissolugao.
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5.10 Comparacoes com Modelos de Crescimento Celular da Literatura

A Figura 5.26 apresenta comparacdes entre os resultados deste trabalho para espacamento

celular e as previsdes fornecidas pelo modelo teérico de Hunt-Lu que considera a solidificagao
transitoria.

Vé-se na figura que, de um modo geral, o espalhamento experimental fica abaixo dos
limites maximo e minimo previstos pelo modelo de Hunt-Lu. A inclinagdo prevista pelo modelo

¢ menor do que as obtidas experimentalmente, sendo que esta diferenca tende a crescer com o
aumento da velocidade de deslocamento da isoterma liquidus.

= Valores Experimentais

Curva Experimental
— Hunt-Lu (max)
—— Hunt-Lu (min)

Al-0,5%Fe

Valores Experimentais
Curva Experimental
Hunt-Lu (max)

— Hunt-Lu (min)

Al-1,0%Fe
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Figura 5.26 — Comparacio entre os valores dos espacamentos celulares experimentais e tedricos

(Hunt-Lu) em funcao da velocidade de deslocamento da isoterma liquidus
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Embora os resultados do presente trabalho refiram-se a solidificacdo transitdria, na Figura

5.27 esses resultados experimentais sdo confrontados com as previsdes dos principais modelos

tedricos para crescimento celular/ dendritico primério em condicdes de solidificacao estaciondria.

Pode ser verificado que, para qualquer composicao examinada, o espalhamento experimental

situa-se abaixo das previsdes dos modelos de Kurz-Fisher e Trivedi, tendendo a concordar com o

modelo de Hunt sémente para a liga Al-0,5%Fe e ficando préximo para as ligas Al-1,0%Fe e Al-

1,5%Fe.

= Valores Experimentais
- - --Hunt
- Kurz-Fisher

Trivedi, .

e Valores Experimentais
----Hunt

Kurz-Fisher
— Trivedi

4 Valores Experimentais
- ---Hunt
Kurz-Fisher
Trivedi

Al-1,5%Fe

G -0.50 xV -0.25

Figura 5.27 — Comparacio dos valores de espacamentos celulares experimentais (solidificacio transitoria),

com modelos teoricos (solidificacdo estacionaria)

123




5.11 Correlacao entre Espacamentos Celulares e Propriedades Mecanicas

Para a determinacdo da rela¢do entre os espacamentos celulares e propriedades mecanicas
(limite de resisténcia a tracdo, LRT ou oOms, limite de escoamento, LE, e alongamento
especifico), foi necessdario primeiramente conhecer o comportamento desses espacamentos
celulares ao longo das posicdes especificas, chegando-se aos perfis e equacdes que retratassem

esse comportamento.

Determinada a correlagdo Aq = f ( posicao ), foi providenciada a confecc¢io de corpos de
prova destinados ao ensaio de tragdo, correlacionados com essas mesmas posicoes especificas.
Tendo-se entdo os resultados do ensaio de tragdo para cada posicdo, representados pelo limite de
resisténcia a tracdo e a deformacdo do material, e conhecendo-se também o arranjo

microestrutural em cada uma dessas posi¢des, foi possivel correlacionar omax. = £ (A1 ).

Nas Figuras 5.28 (a), (b) e (c) s@o exibidas as curvas tensdo-deformacgdo obtidas dos ensaios
de tragdo a que foram submetidos os corpos de prova das ligas Al-0,5%Fe, Al-1%Fe e Al-
1,5%Fe, retirados nas distancias de 6,5 mm e 66,5 mm, a partir da interface metal/molde até o

centro dos corpos de prova de tragao.

80

diagrama tensao-deformagéo - Al-0,5%Fe
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—P =6,5mm
- --P=66,5mm




100

diagrama tensédo-deformacgéo - Al-1,0%Fe
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Figura 5.28 - Curvas tensio - deformacao para as ligas Al-0,5%Fe, Al-1%Fe e Al-1,5%Fe, obtidas de corpos

de prova retirados das posicdes identificadas e associadas a microestrutura
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A Figura 5.29 mostra os resultados experimentais da tensdo de tragdo versus deformacgao
das ligas Al-0,5%Fe, Al-1%Fe e Al-1,5%Fe, obtidos de corpos de prova representativos da
posicdo 6,5 mm e 66,5mm. Na posicdo 6,5 mm, sdo obtidos os maiores valores para o limite de
resisténcia a tracdo, por estarem mais proximos a interface metal/molde, ou seja, mais préximos
da parede do molde que absorve mais rapidamente a carga térmica liberada pelo metal liquido,
forcando um arranjo de espacamentos celulares. Observa-se que a liga Al-1,5%Fe é a que
apresenta os maiores valores de tensdo, ou seja, existe uma nitida tendéncia de crescimento da

tensao com o aumento no teor de soluto.
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110 diagrama tenséo-deformagéo - P = 66,5mm
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Figura 5.29 - Curvas tensao - deformacio para o Al comercialmente puro e as ligas Al-0,5%Si, Al-1%Fe e Al-

1,5%Fe, nas posicoes 6,5 e 66,5 mm da interface metal/molde

Abaixo sdo apresentados os resultados ao longo dos lingotes dos limites de resisténcia a

tracdo (LRT) [Figura 5.30].
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Figura 5.30 - LRT em relacao a posi¢iao dos corpos de prova nos lingotes
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A Figura 5.30 mostra a evolucdo da resisténcia a tragdo em fun¢do do teor de soluto, tendo
como referéncia o aluminio comercialmente puro solidificado direcionalmente. Como esperado, a
adi¢do do Fe € responsdvel por um significativo aumento nessa resisténcia. Na posi¢cdo 6,5mm
para o Al comercialmente puro, (0,1% em peso de Fe), obteve-se um valor de LRT médio de 64,1

MPa, enquanto que na mesma posicdo para o Al-1,5%Fe tem-se 103,4 MPa.

A seguir sdao apresentados os valores de LRT [Figura 5.31], LE [Figura 5.32] e

alongamento especifico [Figura 5.33] relacionados com os espacamentos celulares.
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Figura 5.31 - LRT em Relacio aos Espacamentos Celulares
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Figura 5.32 - LE em Relacao aos Espacamentos Celulares

Nota-se que o valor do LE em fun¢do do espagamento celular pode ser representado

por uma unica fung¢do para as ligas Al-1,0%Fe e Al-1,5%Fe.
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Figura 5.33 — Alongamento especifico em Relacio aos Espacamentos Celulares
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Pode ser visto que o LRT aumenta com a diminui¢cdo do espacamento celular e com o
aumento do teor de Fe; o que parece estar associado com uma melhor distribui¢do e uma maior

densidade de fibras de AlgFe, respectivamente.

Pela Figura 5.31, para um mesmo valor de espacamento celular (16um), o LRT aumenta
de 74MPa (Al-0,5%Fe) para 86 MPa (Al-1,5%Fe), o que confirma a dependéncia das
propriedades mecanicas da quantidade de fibras de AlgFe na regido intercelular. E importante
ressaltar que as dimensdes das fibras e o espacamento celular sdo dependentes das varidveis

térmicas de solidificacdo, tais como taxa de resfriamento e velocidade de solidificagao.

Menores espacamentos celulares implicam em uma melhor distribuicdo de fibras nas
regides intercelulares, o que contribui para o aumento do LRT, pois a deformacdo da fase
primdria rica em Al pode ser significantemente restringida pela presenga dessas fibras de reforco.
Analisando-se as equagdes experimentais de omax.= f(A1), verifica se que o, representa um valor
minimo de resisténcia mecanica.

No caso do alongamento especifico, a influéncia do Fe é oposta [Figura 5.33], pois
maiores concentracdes tendem a diminui-lo. Neste caso, estruturas mais espessas de AlgFe sdao
formadas, as quais contribuem para o aparecimento de fissuras. Em regides de maior
espacamento celular esta influéncia pode ser mais intensa, portanto a liga Al-1,5%Fe apresenta

uma menor ductilidade quando comparada com as outras duas ligas analisadas.

Alguns estudiosos utilizam-se de modelos analiticos para determinarem equagdes que
expressam os parametros térmicos envolvidos no fendmeno de solidificacdo (Quaresma,1999).
Também determinam analiticamente os espacamentos dendriticos em funcdo dos parametros

térmicos (Tunca, 1988 ; Bouchard/Kirkaldy, 1997).

As expressdes do limite de resisténcia a tragdo (Omsx.) em funcdo de (A;), obtidas
experimentalmente para as ligas Al-Fe estudadas, apresentadas anteriormente, se agregadas as
equagdes analiticas anteriormente citadas permitem a determinacdo de parametros de controle do

processo de solidificagdo para a programacgdo das propriedades mecanicas desejadas.
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5.12 Analise das Fraturas dos Corpos de Prova dos Ensaios de Resisténcia a Tracao

As Figuras 5.34, 5.35 e 5.36, obtidas com a auxilio do MEV, mostram os aspectos das
fraturas apds o ensaio dos corpos de prova. Da andlise das micrografias pode-se notar a

ocorréncia de um micro-mecanismo alveolar tipico de fratura ductil.

Al-0,5%Fe; P=66,5 mm

Células

Figura 5.34 — Aspecto das fraturas dos corpos de prova de Resisténcia a Tracao para a liga

Al-0,5%Fe
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As fraturas aconteceram de um modo transgranular, com a nucleacdo ocorrendo nos
contornos das células. Em geral, alvéolos equiaxiais podem ser observados, o que indica que o

mecanismo de fratura foi produzido por tensdes normais.

Parece haver uma relacdo entre a evolugdo do tamanho dos alvéolos e o crescimento
celular ao longo do fundido. Regides com maiores espacamentos celulares sdo também
caracterizadas por maiores concentracdes de fibras de AlgFe . Em todas as amostras analisadas, as
fraturas com esta configuracdo apresentam regidoes onde a mistura eutética parece ser destacada

da matriz celular rica em Al, durante o ensaio a tragcdo, o que resulta em trincas.

Na micrografia, posi¢ao 6,5mm, nota-se uma estrutura mais fina que a posi¢ao 66,5mm
obtida devido a uma maior taxa de resfriamento. Esta primeira microestrutura € mais tenaz que
a da posicao 66,5 mm, que apresenta estrutura mais grosseira. As “fendas” sdo caracteristicas de
particulas de segunda fase arrancadas durante o ensaio (precipitados, eutéticos, etc), e s@o

maiores na posi¢ao 66,5mm, onde os precipitados estdo mais concentrados.
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Figura 5.35 — Aspecto das fraturas dos corpos de prova de Resisténcia a Tracio para a liga Al-1,0%Fe
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Figura 5.36 — Aspecto das fraturas dos corpos de prova de Resisténcia a Tracao para a liga

Al-1,5%Fe
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5.13 Publicacoes/Trabalhos Apresentados Relacionados com o Tema da Pesquisa

Em funcdo dos resultados obtidos, foram elaborados:

5.13.1 Artigos

Osoério, Wislei R.; Peixoto, Leandro C.; Goulart, Pedro R.; Garcia, Amauri.
Electrochemical corrosion parameters of as-cast Al-Fe alloys in a NaCl solution.

Corrosion Science, v. 52, p. 2979-2993, 2010.

Goulart, Pedro R.; Spinelli, José E.; Cheung, Noé.; Garcia, Amauri . The effects of cell
spacing and distribution of intermetallic fibers on the mechanical properties of
hypoeutectic Al-Fe alloys. Materials Chemistry and Physics, v. 119, p. 272-278,
2010.

Goulart, Pedro R.; Spinelli, José E.; Bertelli, F.; Osorio, Wislei R.R.; Cheung, Noé.;
Garcia, Amauri . Cellular Microstructure and Mechanical Properties of a Directionally
Solidified Al-1.0wt%Fe Alloy. Materials Science Forum, v. 636-637, p. 564-570,
2010.

Goulart, Pedro R.; Cruz, Kleber S.; Spinelli, José E.; Ferreira, Ivaldo L.; Cheung, Noé. ;
Garcia, Amauri . Corrigendum to Cellular growth during transient directional
solidification of hypoeutectic Al Fe alloys . Journal of Alloys and Compounds. 470
(2009) 589- 599]. Journal of Alloys and Compounds, p. 791-793, 2009.

Goulart, Pedro R. ; Cruz, Kleber S.; Spinelli, José E.; Ferreira, Ivaldo L.; Cheung, Noé
.; Garcia, Amauri . Cellular growth during transient directional solidification of
hypoeutectic Al Fe alloys. Journal of Alloys and Compounds, v. 470, p. 589-599,
2009.
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6- Goulart, Pedro R.; Lazarine, Valentim B.; Leal, Claudenete V.; Spinelli, José E.;
Cheung, Noé.; Garcia, Amauri . Investigation of intermetallics in hypoeutectic Al Fe

alloys by dissolution of the Al matrix. Intermetallics , v.17, p. 753-761, 2009.

7- Goulart, Pedro R.; Spinelli, José E.; Cheung, Noé.; Mangelinck-Noel, Nathalie.; Garcia,
Amauri. Al-Fe hypoeutectic alloys directionally solidified under steady-state and
unsteady-state conditions. Aceito para publicacdo no Journal of Alloys and

Compounds.

5.13.2 Trabalho em Congresso
Foi submetido um trabalho ao “The V International Materials Symposium” (Materials
2009), que foi realizado em Lisboa —Portugal nos dias 5 a 8 de abril de 2009, o qual foi aceito

para apresentac¢do oral com o titulo:

Cellular microstructure and mechanical properties of a directionally solidified Al-1,0wt%Fe

alloy.
5.13.3 Seminario

Foi apresentado no dia 16-04-2009 no Institut Matériaux Microélectronique Nanosciences
de Provence, Marselha, Franca, um semindrio, baseado nos resultados obtidos neste trabalho de

doutorado, entitulado:

Les structures de solidification des alliages Al-Fe et leurs corrélations avec les propriétés

mécaniques.
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5.13.4 Outros

A convite, foram realizadas entre dias 13 e 17 de abril de 2009, duas experiéncias com
ligas de Al-1,5%Fe em dispositivo de solidificacdo tipo Bridgman, do [Institut Matériaux
Microélectronique Nanosciences de Provence (Marselha - Francga) e dentro do escopo do Projeto
ARCUS (Ac¢a3o em Regido de Cooperagdo Universitdria e Cientifica entre Sdo Paulo e Provence-

Alpes_Cote d"Azur) “Grain Structure”.
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Capitulo 6

6 CONCLUSOES E SUGESTOES PARA PROXIMOS TRABALHOS

6.1 Conclusoes

A andlise dos resultados experimentais obtidos, as correlagdes e comparacoes realizadas

permitem que sejam extraidas as seguintes conclusdes:

6.1.1 Os perfis transitorios de transferéncia de calor metal/molde (hy) podem ser expressos por

uma fungdo do tipo h, = a.t®%

, sendo o menor perfil na faixa de composi¢cdes hipoeutéticas
obtido para a liga Al-1,5%Fe. Isto parece indicar que a fluidez decresce a partir do aluminio puro
até aproximadamente 1,5% em peso de Fe, aumentando novamente até atingir a composi¢ao

eutética.

6.1.2 O modelo numérico de solidificacdo utilizado na determinacdo das varidveis térmicas de
relevancia do processo foi validado no confronto tedrico/experimental, no que diz respeito a

evolucdo da isoterma liguidus, para as condi¢des experimentais examinadas.

6.1.3 Sob as condic¢des de solidificac@o transitéria examinadas neste trabalho, verificou-se que os
espacamentos celulares diminuem com o aumento da velocidade de deslocamento da isoterma

liquidus e da taxa de resfriamento.

6.1.4 A microestrutura celular prevaleceu ao longo de todos os lingotes, nas composi¢Oes

analisadas ndo sendo possivel observar uma transi¢ao celular/dendritica.

6.1.5 As taxas de resfriamento relativamente altas impostas pelo dispositivo de solidificacio
ascendente foram suficientes para garantir a presenca da fase metaestavel AlsFe nos lingotes das

ligas analisadas.
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6.1.6 Os espacamentos celulares apresentaram-se praticamente independentes da concentragdo de
soluto na liga, podendo ser expressos em funcdo da taxa de resfriamento por uma unica lei

experimental:

I, =31-(T)°

e em fungdo da velocidade da isoterma liquidus pela expressao:

A =17-(v)™

6.1.7 Para as condicdes de solidificacio em regime transitorio examinadas, os valores
experimentais dos espacamentos celulares obtidos, se situam abaixo da faixa de valores maximos

e minimos previstos pelo modelo tedrico de Hunt-Lu.

6.1.8 Pode ser verificado que para qualquer composi¢cao examinada o espalhamento experimental
situa-se abaixo das previsdoes dos modelos estaciondrios de Kurz-Fisher e Trivedi, tendendo a
concordar com o modelo de Hunt somente para a liga Al-0,5%Fe e ficando pr6ximo para as ligas

Al-1,0%Fe e Al-1,5%Fe.

6.1.9 As fibras de AlsFe estdo arranjadas como um esqueleto ao redor das células, ricas em
aluminio e afetam as propriedades mecanicas dos fundidos de ligas de Al-Fe. Considerando-se
uma estrutura celular mais refinada, as fibras melhor distribuidas tendem a melhorar a resisténcia
mecanica. Aumentando-se o teor de Fe, uma maior densidade de fibras é obtida melhorando-se a
resisténcia mecanica, porém diminuindo a ductilidade. Estas fibras podem reforcar a matriz
ductil, porém como sdo de natureza fragil sao prejudiciais a ductilidade, especialmente quando o

arranjo de células/fibras for mais grosseiro.
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6.1.10 O limite de resisténcia a tracdo aumenta com a diminui¢do dos espacamentos celulares.

Foram estabelecidas relagdes experimentais entre ¢ 4. € A, dadas pelas equacdes abaixo:

G i =57,6+65,42,° paraaliga Al-0,5%Fe

T = 60,2+90,52," para a liga Al-1,0%Fe

G, =62,8+98,31, para aliga Al-1,5%Fe

6.1.11 O limite de escoamento aumenta com a diminui¢do dos espacamentos celulares. Foram

estabelecidas relagdes experimentais entre c.. € A1, dadas pelas equagdes abaixo:

o, =39+19,64," para a liga Al-0,5%Fe

o, =438+21,34," para as ligas Al-1,0%Fe e Al-1,5%Fe

6.1.12 O alongamento especifico aumenta com a diminui¢do dos espagamentos celulares. Foram

estabelecidas relagdes experimentais entre 6 e A, dadas pelas equacdes abaixo:

0 =26+ 202,14)’5 para a liga Al-0,5%Fe
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8 =21+204,""" paraaliga Al-1,0%Fe

5 =18+204"" paraaliga Al-1,5%Fe

6.1.13 Os resultados dos ensaios de resisténcia a tra¢do, mostraram a influéncia marcante do
arranjo microestrutural nos valores do LRT, LE e alongamento. Como o espagamento celular é
dependente dos parametros térmicos de solidificacdo, as expressdes experimentais que o
correlacionam com Vi e T, se devidamente acopladas com as expressdes espacamento celular x
propriedades mecanicas podem ser de importancia fundamental na pré-programacdo durante a

fase de fundi¢do, das propriedades mecanicas finais desejadas.

6.1.14 Os resultados obtidos mostraram que o intermetélico AlsFe prevalece para velocidades da
isoterma liquidus, Vi, e taxa de resfriamento, Ti, acima de 0,7 mm/s e 1,5 K/s, respectivamente
para as ligas hipoeutéticas de Al-Fe solidificadas sob condi¢des transitérias. A coexisténcia das
fases AlsFe e AlsFe na mistura eutética dd-se para Vi < 0,7 mm/s ou Ti< 1,5 K/s. Como as
propriedades mecanicas sdo afetadas pelo tipo e distribuicdo das fases intermetdlicas presentes
nas ligas de Al-Fe, o uso desta informacdo pode ser de utilidade para a programagdo dos

parametros de solidificacdo com vistas a sua otimizacao.
6.1.15 O processo de dissolu¢do da matriz de aluminio revelou-se importante ferramenta para

visualiza¢do detalhada da rede de intermetdlicos ao redor das células, bem como permitiu uma

caracterizacdo posterior bastante precisa dos mesmos por meio de difracdo de RX.
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6.2 Sugestoes para trabalhos futuros

Com base nos resultados deste trabalho, sdo sugeridas as seguintes linhas de pesquisa para a

realizacdo de trabalhos futuros:

6.2.1 Desenvolver uma andlise comparativa entre a resisténcia a corrosdo em ligas
hipoeutéticas Al-Fe com a presenca de somente a fase de equilibrio AlsFe e

somente a fase metaestavel AlsFe.

6.2.2 Realizar refusdo de superficie por laser e analisar a resisténcia a corrosao

antes e apds a modificacdo da estrutura da superficie da amostra.

6.2.3 Desenvolver andlise comparativa entre a condutividade elétrica em ligas
hipoeutéticas de Al-Fe com a presenca de somente a fase de equilibrio AlsFe e

somente a fase metaestavel AlsFe.
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