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RESUMO

Canté, Manuel Venceslau, Solidificagdo Transitéria, Microestrutura ¢ Propriedades de Ligas
Al-Ni, Campinas: Faculdade de Engenharia Mecénica, Universidade Estadual de
Campinas, Brasil, 2009. 178 p. Tese (Doutorado).

O desenvolvimento de microestruturas otimizadas durante o processo de solidificagdo sao
de fundamental importancia nas propriedades e desempenho de produtos acabados baseados em
ligas metalicas. Neste estudo ¢ analisada a cinética envolvida no processo de solidificagdo, seus
efeitos nos parametros macro e microestruturais e a sua consequente influéncia nas propriedades
mecanicas. Com esse intuito, ligas hipoeutéticas do sistema binério sdo estudadas Al-Ni por meio
de experimentos de solidificagdo vertical ascendente sob regime transitorio de condugao de calor.
Os espagamentos dendriticos primarios (A;) e secundarios(A,) foram medidos ao longo de todos
os lingotes para cada uma das ligas analisadas e correlacionados com as variaveis térmicas de
solidificacdo. Uma abordagem teorico-experimental ¢ utilizada na determinagdo quantitativa de
tais variaveis térmicas: coeficiente de transferéncia de calor na interface metal/molde, velocidade
de deslocamento da isoterma liguidus, gradientes térmicos, taxa de resfriamento e tempo local de
solidificagdo. Os dados experimentais referentes a solidificacdo das ligas sdo confrontados com
os principais modelos tedricos de crescimento dendritico da literatura. Este estudo aborda,
também, a influéncia do teor de soluto nos espacamentos dendriticos para as ligas estudadas. Do
ponto de vista macroestrutural, verifica-se que a transi¢cao colunar/equiaxial (TCE) ocorre para
ligas hipoeutéticas Al-Ni para uma taxa critica de resfriamento de 0,16 K/s. Por ensaios de tragao
as propriedades mecanicas das ligas do sistema AI-Ni sdo correlacionadas com parametros da
micro-estrutura dendritica resultante do processo de solidifica¢do. Verifica-se que os limites de
escoamento e de resisténcia a tragdo crescem com o aumento da concentracdo de soluto e
decrescem com o aumento dos espacamentos dendriticos, A; e A,. O alongamento especifico, por
outro lado, mostra-se independente da composi¢do e do arranjo dendritico. Para a liga Al-5%Ni
foi também realizado um estudo de solidificagdo rapida por refusdao da superficie a laser para
analise das variagdes microestruturais e de dureza entre as dreas ndo tratadas e tratadas
superficialmente.

Palavras-Chave:

Solidificacao Unidirecional Transitoria; Ligas hipoeutéticas Al-Ni; Propriedades mecanicas;
Refusdo a Laser; Espagamentos dendriticos.
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ABSTRACT

Canté, Manuel Venceslau, Transient Solidification, Microstructure and Properties of Al-Ni

Alloys, Campinas: Faculty of Mechanical Engineering, University of Campinas, Brazil,
2009. 178 p. PhD Thesis (Doctorate).

2

The development of optimized microstructures during the solidification stage of processing is of
fundamental importance to the mechanical properties and to the performance of finished products
of metallic alloys. In this study the kinetics of solidification and its effects on macro and
microstructural parameters, as well as the consequent influence on the final mechanical properties
are analyzed. Hypoeutectic AI-Ni alloys are studied by upward unidirectional solidification
experiments under transient heat flow conditions. Primary (A;) and secondary (A,) dendrite arm
spacings are measured along the castings for all alloys analyzed and correlated with transient
solidification thermal variables. A combined theoretical/ experimental approach is used to
quantitatively determine such thermal wvariables, i.e., transient metal/mold heat transfer
coefficients, tip growth rates, thermal gradients, tip cooling rates and local solidification time.
The experimental data concerning the Al-Ni alloys solidification are compared to the main
predictive dendritic models from the literature and the dependence of dendrite arm spacing on the
alloy solute content is also analyzed. From the macrostructural point of view, it is found that the
CET occurs for a critical value of cooling rate of about 0.16 K/s for hypoeutectic AI-Ni
alloys.With a view to correlate mechanical properties to dendrite arm spacings, tensile testings
were carried out. It is found that the ultimate tensile strength and the yield strength increase with
increasing alloy solute content and with decreasing primary and secondary dendrite arm spacings.
In contrast, the elongation is found to be independent of both alloy composition and dendritic
arrangement. For the Al 5%Ni alloy a rapid solidification study is carried out by using laser
surface remelting in order to permit microstructural and microhardness variations throughout the
resulting treated and untreated zones, to be analysed.

Keywords

Transient Directional Solidification; AI-Ni Hypoeutectic Alloys; Mechanical Properties; Laser
Suface Remelting; Dendritic Spacings.

viil



SUMARIO

LISTA DE FIGURAS XIII
LISTA DE TABELAS XXIII
NOMENCLATURA XXIV

CAPITULO 1

INTRODUCAO 1
1.1 — Consideragdes iniciais 1
1.2 — Objetivos do trabalho 5
CAPITULO 2

VARIAVEIS TERMICAS, ESTRUTURAS DE SOLIDIFICACAO E PROPRIEDADES
MECANICAS 7

2.1 — Variaveis térmicas -—-- — 7

2.1.1 — Analise experimental da solidificagdo unidirecional em condig¢des transitorias 9

2.1.2 — Determinacdo analitica da velocidade de avango da frente de solidificagdo e

do tempo local de solidificacao -- 12

X



2.2 — Micro-estruturas de solidificacao

2.2.1 — Crescimento dendritico

2.2.2 — Leis de crescimento celular e dendritico

2.2.3 — Modelos de crescimento celular e dendritico primario

2.2.4 —Modelos de crescimento dendritico secundario

2.2.5 — Modelos de crescimento dendritico terciario -

2.3 — Macroestruturas de solidificacao

2.3.1 — Transic¢ao Colunar-Equiaxial (TCE)

2.4 — Micro-estruturas na solidificagdo rapida

2.5 — Macro-estruturas e propriedades mecanicas

CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS ——-

3.1 — Equipamentos e materiais utilizados

3.2 — Descricao do dispositivo de solidificagdo ascendente

3.3 — Ensaios realizados — .

3.3.1 — Determinacao experimental das variaveis térmicas de solidifica¢ao ---------

3.3.2 — Descricao do Ensaio de Refusao a laser

3.3.3 — Ensaios de tracao

13

16

21

22

32

35

36

38

46

47

49

51

60

64

66

68



3.4 — Caracteriza¢des macro € micro-estruturais 72

3.4.1 — Procedimentos metalograficos para as macro-estruturas 73
3.4.2 — Procedimentos metalograficos para as micro-estruturas 73
CAPITULO 4
RESULTADOS E DISCUSSOES 77
4.1 — Determinacdo de propriedades termofisicas 77
4.2 — Determinacao dos coeficientes globais de transferéncia de calor --------------------- 82
4.3 — Variaveis térmicas de solidifica¢do e confronto com resultados numéricos --------- 89
4.4 — Macro-estruturas e Transi¢do Colunar-Equiaxial 99
4.5 — Espacamentos dendriticos primarios e secundarios 104
4.5.1 — Caracterizacdo do espacamento dendritico primario (1) 104
4.5.2 — Caracterizacao do espacamento dendritico secundario (A;) ------------------ 111
4.5.3 — Caracterizagdo e morfologia da estrutura eutética 117

4.6 — Correlagao dos resultados de espacamentos dendriticos com as leis de crescimento

dendritico--- 120

4.6.1 — Correlagao dos valores medidos para o espacamento dendritico primario (A;)

com as leis de crescimento 120

4.6.2 — Correlagdo dos valores medidos para o espagamento dendritico secundario

(A2) com as leis de crescimento 126

X1



4.7 — Propriedades mecanicas das ligas Al-Ni

4.8 — Refusdo superficial a laser das ligas Al-Ni

131

--152

CAPITULO 5

CONCLUSOES E SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

159

5.1 — Conclusoes —_—

159

5.2 — Sugestdes para trabalhos futuros

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

161

163

xii



LISTA DE FIGURAS

CAPITULO 02

Figura 2.1 — Encadeamento de fatores e eventos durante a solidificagdo de um metal

[Garcia, 2001] 8

Figura 2.2 — Modos de transferéncia de calor atuantes no sistema metal/molde------------ 11

Figura 2.3 — Representagdes esquematicas da atuacdo dos fatores de influéncia na formacao

das estruturas de solidificagao. 14

Figura 2.4 — Esquema Representativo das ramificagdes interdendriticas primdrias (A1),

secundarias (A,) e tercidrias (A3) e 15

Figura 2.5 — Indicacdo da regido com super-resfriamento constitucional: (A) Perfil de
acumulag¢do de soluto a frente da interface S/L e (B) Perfil inverso de temperatura liguidus

correspondente a regido super-resfriada constitucionalmente [Garcia, 2001] --------------- 16
Figura 2.6 — Configuracao do desenvolvimento de uma interface celular [Garcia, 2001] - 18

Figura 2.7 — Mudanga morfoldgica na estrutura de crescimento a medida que a velocidade ¢
aumentada: (a) crescimento celular regular em baixas velocidades; (b) crescimento celular
com alteracdo na direcdo de crescimento; (c) transi¢do celular/dendritica; (d) crescimento
dendritico com inicio de formagdo de instabilidade laterais. [Flemings, 1974, Garcia,

2001] S — 19

Figura 2.8 — Esquema representativo de uma estrutura celular — dendritica e micrografia da

estrutura celular/dendritica [Rosa 2007] -—-- 19

xiil



Figura 2.9 — Condi¢des de transicdo planar/celular/dendritica pelo efeito do super-

resfriamento constitucional [Garcia, 2001] - 20

Figura 2.10 — Representacdo  esquemdtica dos parametros microestruturais: (A)
Espacamento celular; (B) Espacamento dendritico primario; (C) Espacamento dendritico

secundario 20

Figura 2.11 — Representacdo esquemadtica da dendrita mostrando a linha do formato liso

assumido pelo modelo de Hunt, [Hunt, 1979] ——-- 24

Figura 2.12 — Vista esquematica do crescimento celular ou dendritico mostrando o formato

hipotético da ponta da dendrita assumido por Hunt, [Hunt, 1979] 24

Figura 2.13 — Condigdes assumidas por Kurz — Fisher para determinagdo dos espagamentos

celulares e dendriticos primarios [Kurz colaboradores, 1984/1986/1989/1992] ----------- 26

Figura 2.14 — (A) Lingote com transi¢do macroestrutural, (B) Representagdo esquematica

das zonas macroestruturais-- 37
Figura 2.15 — Representacdo esquematica da formacao da zona colunar [Garcia, 2001] --- 38

CAPITULO 03

Figura 3.1 — Fluxograma do procedimento experimental ---- 50

Figura 3.2 — (A) Balanca digital, (B) Cadinho de carboneto de silicio e (C) Forno elétrico

tipo mufla -—-- -—-- 52
Figura 3.3 — Rotametro controlador da vazao de agua utilizada nos experimentos. --------- 53
Figura 3.4 — Diagrama de equilibrio do sistema Al-Ni (Thermo-Calc) 54
Figura 3.5 — Diagrama parcial de equilibrio do sistema Al-Ni (Thermo-Calc) -------------- 54
Figura 3.6 — Curva de resfriamento para a liga Al-1%Ni ---- 55
Figura 3.7 — Curva de resfriamento para a liga Al-2,5%Ni 56

Xiv



Figura 3.8 — Curva de resfriamento para a liga Al-4,7%Ni1 56

Figura 3.9 — Ficha de resultados da liga Al-1%Ni— espectrometria por fluorescéncia de

raiosX - 57

Figura 3.10 — Ficha de resultados da liga Al-1,9%Ni — espectrometria por fluorescéncia de

raiosX ———- 57

Figura 3.11 — Espectrometro de fluorescéncia de raiosX, modelo Rigaku RIX 3100 ------ 58

Figura 3.12 — Dispositivos de solidificacdo vertical ascendente refrigerados a agua: (A)
Dispositivo de solidificacdo unidirecional e o controlador da poténcia; (B) Parte interna do

dispositivo 60

Figura 3.13 — Lingoteira de aco inoxidavel 310 com dimensdes de 60 mm de diametro

interno e comprimento de 160 mm ---- 61

Figura 3.14 — Lingoteira de aco inoxidavel 310 com dimensdes de 50 mm de didmetro

interno e comprimento de 110 mm 61
Figura 3.15 — Representagdo esquematica do dispositivo de solidificacdo ascendente ----- 63
Figura 3.16 — Procedimento experimental para determinar as variaveis térmicas ----------- 66
Figura 3.17 — Vista geral da maquina laser Mazak laser Path Turbo — X36 ------------------ 67
Figura 3.18 — Sistema de cabegote por onde o feixe laser é emitido 67
Figura 3.19 — Cabecote com feixe laser acionado, sistema funcionando 68
Figura 3.20 — Corpos-de-prova utilizados nos ensaios de tragdo 69
Figura 3.21 — Posigdes relativas dos corpos em relacdo a interface metal/molde ------------ 70

Figura 3.22 — Ensaio de tragdo (A) corpo de prova devidamente montado na maquina de
tragdo antes da aplicacdo da forca de tracdo; (B) corpo de prova sob agdo da forga de

tracdo; (C) momento em que ocorre a ruptura do corpo de prova. 71

XV



Figura 3.23 — Representacdo esquematica da obtencao das amostras para macroestruturas e
microestruturas: (a) macroestrutura da liga Al3%Ni solidificada no dispositivo vertical
ascendente; (b) cortes para obtengdo de amostras para a metalografia; (c) cortes

longitudinais; e (d) cortes transversais. -—--72

Figura 3.24 — Microscopio 6ptico Neophot-32 74

Figura 3.25 — Esquema representativo das técnicas utilizadas para quantificar os
espacamentos dendriticos: (a) Secdo transversal de uma estrutura dendritica para medi¢ao

de @1; (b) Secdo longitudinal de uma estrutura dendritica para quantificacdo de A,. ----—--- 75

CAPITULO 04

Figura 4.1 — Evolugdao do coeficiente Gibbs-Thomson (a), energia superficial (b),
temperatura liqguidus (c) e calor latente de fusdo (d) em fungdo da concentracdo de Ni em

ligas AI-Ni 81

Figura 4.2 — Historico térmico para as liga Al-1,0%Ni, chapa molde em ag¢o inoxidavel --- 85
Figura 4.3 — Historico térmico para as liga Al-2,5%Ni, chapa molde em ago inoxidavel --- 85

Figura 4.4 — Historico térmico para as liga Al-4,7%Ni, chapa molde em ago inoxidavel --- 86

Figura 4.5 — Historico térmico para as liga Al-1,0%Ni, chapa molde em ago carbono ------ 86
Figura 4.6 — Historico térmico para as liga Al-3,0%Ni, chapa molde em ago carbono ------ 87
Figura 4.7 — Historico térmico para as liga Al-5,0%Ni, chapa molde em ag¢o carbono ------ 87

Figura 4.8 — Dependéncia temporal do coeficiente global de transferéncia de calor (h,) para

ligas Al-Ni durante a solidificagdo vertical ascendente 88

Figura 4.9 — Velocidade de avanco da isoterma liguidus para a liga Al-1,0%Ni, durante a

solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-inoxidavel 90

Figura 4.10 — Velocidade de avango da isoterma liquidus para a liga Al-2,5%Ni durante a

solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-inoxidavel 90

Xvi



Figura 4.11 — Velocidade de avanco da isoterma liquidus para as ligas Al-4,7%Ni, durante

a solidificacdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-inoxidéavel. 91

Figura 4.12 — Comparagdo da velocidade da isoterma liquidus para as trés concentragdes

(Al-1,0%Ni, Al-2,5%Ni e Al-4,7%Ni) chapa/molde em ago-inoxidavel 91

Figura 4.13 — Velocidade de avango da isoterma liquidus para a liga Al-1,0%Ni, durante a

solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em aco-carbono 92

Figura 4.14 — Velocidade de avanco da isoterma liquidus para a liga Al-3,0%Ni, durante a

solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-carbono 92

Figura 4.15 — Velocidade de avango da isoterma liquidus para a liga Al-5,0 % Ni, durante a

solidificacdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-carbono 93

Figura 4.16 — Comparagdo da velocidade da isoterma liquidus para as trés concentragdes

(Al-1,0%Ni, Al-3,0%Ni e Al-5,0%Ni) chapa/molde em ago-carbono 93

Figura 4.17 — Taxa de resfriamento em fun¢ao da posi¢ao para a liga Al-1,0%Ni, durante a

solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-inoxidavel 94

Figura 4.18 — Taxa de resfriamento em func¢ao da posi¢ao para a liga Al-2,5%Ni, durante a

solidificag@o vertical ascendente com chapa/molde em ago-inoxidavel 94

Figura 4.19 — Taxa de resfriamento em fun¢ao da posi¢ao para a liga Al-4,7%Ni, durante a

solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-inoxidavel 95

Figura 4.20 — Comparagdo da taxa de resfriamento da isoterma liquidus para as trés

concentragdes (Al-1,0%Ni, Al-2,5%Ni e Al-4,7%Ni) chapa/molde em ago-inoxidavel ---- 95

Figura 4.21 — Taxa de resfriamento em fun¢ao da posi¢do para a liga Al-1,0%Ni; durante a

solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-carbono 96

Figura 4.22 — Taxa de resfriamento em fung¢ao da posicdo para a liga Al-3,0%Ni; durante a

solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-carbono 96

Xvii



Figura 4.23 — Taxa de resfriamento em fun¢do da posi¢do para a liga Al-5,0%Ni; durante a

solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em aco-carbono 97

Figura 4.24 — Comparagdo da taxa de resfriamento da isoterma liquidus para as trés

concentragoes (Al-1,0%Ni, Al-3,0%Ni e Al-45,0%Ni1) chapa/molde em ago-carbono ------ 97

Figura 4.25 — Macro-estruturas das ligas AI-Ni ----99

Figura 4.26 — Macroestruturas para as ligas Al-1,9%Ni e Al-4,7%Ni 100

Figura 4.27 — Posi¢ao da isoterma liquidus a partir da interface metal/molde: Al-1,9%Ni e

Al-4,7%Ni ---101

Figura 4.28 — (a) velocidade da isoterma liquidus e (b) taxa de resfriamento em funcdo da

posic¢ao a partir da interface metal/molde para as ligas Al-1,9%Ni e Al-4,7%Ni------------ 102

Figura 4.29 — Espacamento dendritico primério em fun¢do da posi¢do, para a liga Al-

1,0%Ni (a) chapa/molde em ago-inoxdavel; (b) chapa/molde em ago carbono-------------- 106

Figura 4.30 — Espacamento dendritico primario em fun¢ao da posi¢do, para as ligas (a) Al-

2,5%Ni chapa/molde em aco-inoxdavel; (b) Al-3,0%Ni chapa/molde em ago carbono ----107

Figura 4.31 — Espacamento dendritico primario em funcdo da posicdo, para as ligas (a) Al-

4,7%Ni chapa/molde em ago-inoxdavel; (b) Al-5,0%Ni chapa/molde em ago carbono ---- 108

Figura 4.32 — Micro-estruturas transversais para ligas hipoeutéticas Al-Ni: lingotes obtidos

a partir de experimentos utilizando chapa-molde em ago inoxidavel 109

Figura 4.33 — Micro-estruturas transversais para ligas hipoeutéticas Al-Ni: lingotes obtidos

a partir de experimentos utilizando chapa-molde em ago-carbono 1020 110

Figura 4.34 — Espacamento dendritico secundario em fun¢do da posi¢cdo, para as
ligas (a) Al-1,0%Ni chapa/molde em aco-inoxdavel; (b) Al-1,0%Ni chapa/molde em ago

carbono ---- 112

xviii



Figura 4.35 — Espacamento dendritico secundario em fungcdo da posi¢do, para as
ligas (a) Al-2,5%Ni chapa/molde em aco-inoxdével; (b) Al-3,0%Ni chapa/molde em ago

carbono ---- 113

Figura 4.36 — Espacamento dendritico secundario em funcdo da posi¢cdo, para as

ligas (a) Al-4,7%Ni chapa/molde em aco-inoxdavel; (b) Al-5,0%Ni chapa/molde em ago

carbono ---- 114

Figura 4.37 — Microestruturas longitudinais para ligas hipoeutéticas Al-Ni: lingotes obtidos

a partir de experimentos utilizando chapa-molde em ago inoxidavel 115

Figura 4.38 — Microestruturas longitudinais para ligas hipoeutéticas Al-Ni: lingotes obtidos

a partir de experimentos utilizando chapa-molde em ago-carbono 1020 116

Figura 4.39 — Micro-estrutura de secdo transversal do eutético Al-Al3Ni, solidificado
unidirecionalmente sob diferentes velocidades: (a) 1,5 um/s(b); 2,8 pum/s; (c) 5,6um/s e (d)
10 um/s [Zhuang, 2001] ---- 117

Figura 4.40 — Mapeamento estrutural obtido mediante microscopia eletronica de varredura

para um corte transversal a direcdo de extracdo de calor para a liga Al-4,7% Ni------------ 118

Figura 4.41 — Micro-estrutura do eutético AI-Al;Ni. A parte mais escura ¢ a fase-a rica em

aluminio e a mais clara corresponde as nanofibras do intermetalico Al3Ni ------------------ 119

Figura 4.42 — Espacamento dendritico primério em funcdo da taxa local de resfriamento

para ligas Al-Ni 122

Figura 4.43 — Comparagdo entre resultados experimentais e os modelos tedricos para A; em

funcdo da taxa local de resfriamento para a liga Al-1,0%Ni 123

Figura 4.44 — Comparagao entre resultados experimentais ¢ os modelos teoricos para A; em

fungdo da taxa local de resfriamento para a liga Al-2,5%Ni 124

Figura 4.45 — Comparagao entre resultados experimentais e os modelos tedricos para A; em

fun¢do da taxa local de resfriamento para a liga Al-4,7%Ni 124

Xix



Figura 4.46 — Comparacgdo entre os resultados experimentais e os modelos tedricos para
crescimento dendritico em regime de transferéncia de calor estacionario para a liga Al-

1%Ni -—-- --125

Figura 4.47 — Comparagdo entre os resultados experimentais ¢ os modelos tedricos para
crescimento dendritico em regime de transferéncia de calor estacionario para a liga Al-

2,5%Ni 125

Figura 4.48 — Comparagdo entre os resultados experimentais e os modelos tedricos para
crescimento dendritico em regime de transferéncia de calor estacionario para a liga Al-

4,7%Ni 126

Figura 4.49 — Espacamento dendritico secundario em funcao da velocidade de avango da

isoterma liquidus para as ligas AI-Ni 127

Figura 4.50 — Comparagdo entre os valores experimentais e tedricos dos espagamentos
dendriticos secundarios em funcio da velocidade de avango da isoterma liquidus para a liga

Al-1%Ni1 128

Figura 4.51 — Comparagdo entre os valores experimentais e tedricos dos espagamentos
dendriticos secundarios em fung¢do da velocidade de avango da isoterma liquidus para a liga

Al-2,5%Ni 128

Figura 4.52 — Comparagdo entre os valores experimentais e tedricos dos espagamentos
dendriticos secundérios em funcdo da velocidade de avanco da isoterma liquidus para as

liga Al-4,7%Ni. 129

Figura 4.53 — Comparagdo entre os valores experimentais e teoricos dos espagamentos
dendriticos secundarios em funcdo do tempo local de solidificagdo para a liga

Al-1,0%Ni ---130

Figura 4.54 — Comparagdo entre os valores experimentais e teoricos dos espagamentos
dendriticos secundarios em fun¢cdo do tempo local de solidificagio para a liga

Al-2,5%Ni1 ---130

XX



Figura 4.55 — Comparagdo entre os valores experimentais e tedricos dos espagamentos
dendriticos secundarios em funcdo do tempo local de solidificagdo para a liga

Al-4,7%Ni ---131

Figura 4.56 — Distribuicdo esquematica dos bracos dendriticos atuando juntamente com a

mistura eutética como barreira a agao das forcas de tragao. 133

Figura 4.57 — Limite de resisténcia a tracdo (Omax) €m fungdo de A; e A,para a liga Al-

1,0%Ni 135

Figura 4.58 — Limite de resisténcia a tracao (omax) €m funcdo de A; e Ay, para a liga Al-

3,0%Ni 136

Figura 4.59 — Limite méximo de resisténcia a tragdo (omax) em fun¢do de 4; e A, para a

liga Al-5,0%Ni ---- 137

Figura 4.60 — Limite de escoamento (c.) como fun¢do dos espagamentos dendriticos ((4; e

A2) para a liga Al-1,0%Ni ---- 138

Figura 4.61 — Limite de escoamento (c.) como fun¢dao dos espacamentosdendriticos (4; e

A2) para a liga Al-3,0%Ni1 -—-- 139

Figura 4.62 — Limite de escoamento (c.) como funcdo dos espagamentos dendriticos (4; e

A7), para a liga Al-5,0%Ni -—-- 140

Figura 4.63 — Alongamento especifico (8) como uma func¢do dos espacamentos dendriticos

(A1 e A2) para as ligas (a) Al-1,0%Ni, (b) Al-3,0%Ni e (c) Al-5,0%Ni 141

Figura 4.64 — Microscopia (MEV) Al-1,0%Ni, corte transversal (a) P =5 mm (b) P = 20

mm - 143

Figura 4.65 — Microscopia (MEV) Al-3,0%Ni, corte transversal (a) P =5 mm (b) P = 20

mm ---- 144

xxi



Figura 4.66 — Microscopia (MEV) Al-5,0%Ni, corte transversal (a) P =5 mm (b) P = 20

mm - 145

Figura 4.67 — Microscopia (MEV) Al-1,0%Ni, corte longitudinal (a) P = Smm (b) P = 20

mm - 146

Figura 4.68 — Microscopia (MEV) Al-3,0%N!i, corte longitudinal (a) P = 5Smm (b) P = 20

mm -—-- 147

Figura 4.69 — Microscopia (MEV) Al-5,0%Ni, corte longitudinal (a) P = Smm (b) P = 20

mm 148

Figura 4.70 — Microscopia (MEV) Al-1,0%Ni, superficie de fratura (a) P =5 mm (b) P =20

mm - 149

Figura 4.71 — Microscopia (MEV) Al-3,0%Ni, superficie de fratura (a) P =5 mm (b) P =20

mm 150

Figura 4.72 — Microscopia (MEV) Al-5,0%Ni, superficie de fratura (a) P =5 mm (b) P =20

mm -— 151

Figura 4.73 — Ajuste numérico do perfil da calota resultante do processo de refusdo a laser e
micrografia (MEV) evidenciando o contraste entre as micro-estruras pertencentes as duas
regides (uma refundida e a outra que nao foi refundida a laser). (a) Amostra 1: P= 1kW; Vb

= 800 mm/min; (b) amostra 2: P= 1kW; Vb = 1000 mm/min 154

Figura 4.74 — Isotermas calculadas na refusdo a laser sob velocidade do feixe Vb = 800

mm/min, no momento em que o laser deixa a superficie do material 155

Figura 4.75 — Influéncia do keff nas dimensdes da calota de material refundido------------ 155
Figura 4.76 — Transi¢ao micro-estrutural na area refundida P= 1kW; Vb = 800 mm/min -157

Figura 4.77 — Orientacdo do crescimento da microestrutura do material resolidificado ---- 158

xxii



Lista de Tabelas

CAPITULO 02

Tabela 2.1 — Equagdes experimentais dos espacamentos dendriticos secundarios (EDS)
indicando o fator exponencial e o valor da constante C para diversas ligas metalicas

[Garcia, 2001]. ---- — 33

Tabela 2.2 — Modelos tedricos de crescimento dendritico secundarios (EDS).. ------------ 33

Tabela 2.3 — Parametros térmicos da solidificagdo associados a posi¢ao da transicao (TCE)
relativos aos resultados experimentais [Siqueira 2003] — (P) e os resultados de Mahapatra e

Weinberg — (MW) [Mahapatra et al., 1987] -- 45

CAPITULO 03

Tabela 3.1 — Temperaturas de transformagdo para as ligas Al-1%Ni, Al-2,5%Ni e Al-
4,7%Ni 55

Tabela 3.2 — Propriedades termofisicas das ligas do sistema AIl-Ni usadas nas analises

experimentais ---- — 59

Tabela 3.3 — Resumo dos ensaios realizados (T — temperatura liguidus no equilibrio, T; —

temperatura de inicio do experimento - 64
CAPITULO 04
Tabela 4.1 — Propriedades Termofisicas de ligas do sistema Al-Ni 82

Tabela 4.2 — Posicdo da TCE e os correspondentes valores das variaveis térmicas de

solidificagao 103

xxiii



Nomenclatura

LETRAS LATINAS

a; = fator de calibracdo — modelo de crescimento espagamento

priméario (Bouchard-Kirkaldy)

a, = fator de calibracdo — modelo de crescimento espacamento

secundario(Bouchard -Kirkaldy)

A = area

cs = calor especifico do s6lido

c. = calor especifico do liquido

Co = concentragdo nominal da liga (soluto)
D = didmetro da calota (ensaio desgaste)
Dy =difusividade no liquido

EDS = espacamento dendritico secundario
EDP = espacamento dendritico primario

fs = fracdo de so6lido em peso- Equagao de Scheil
Gy = gradiente de temperatura no liquido

h; = coeficiente de transferéncia de calor na interface

metal/molde

h, = coeficiente global de transferéncia de calor na interface

metal/molde

ko = coeficiente de parti¢ao de soluto

XX1V

[adimensional]

[adimensional]

[ mm ]

[m”s"']

[um]

[um]
[adimensional]

[K.m']

[W.m?K']

[W.m?2K"']

[adimensional]



K1 = condutividade térmica do liquido

Kg = condutividade térmica do sélido

L = calor latente

Ly= calor latente na base volumétrica

my, = inclinacdo da linha liguidus

PL = posicdo a partir da interface metal/molde

t = tempo

tsp = tempo local de solidificacdo

T = temperatura

T= temperatura na ponta da dendrita (Kurz-Fisher)
T’s= temperatura na raiz da dendrita (Kurz-Fisher)
Ts = temperatura solidus

Tg = temperatura eutética

Tr= temperatura de fusao

Ty = temperatura liquidus

Ty = temperatura de vazamento

T = taxa de resfriamento
VL = velocidade de deslocamento da isoterma liquidus

Vg = velocidade de deslocamento da isoterma solidus

XXV

[W.m' K]
[W.m' K]
[JKg']
[Jm? ]
[ K/% ]
[ mm ]

[s]

[s]

[K]

[K]

[K]

(K]

[K]

[K]

[K]

[K.s']

[m.s™]

[m.s™]



Letras Gregas

I'=Coecficiente de Gibbs-Thomson

pL = massa especifica do metal liquido
ps = massa especifica do metal solido

A = espagamento interfasico

Ac = espacamentos celulares

A1 = espagamentos dendriticos primarios
A, = espagamentos dendriticos secundarios
A3 = espagamentos dendriticos terciarios
o = tensao

Omax. = limite de resisténcia a tracao

o. = limite de escoamento

0 = alongamento especifico

Subscritos

L Liquido

E Eutético

S Sélido

A" Vazamento

Abreviacoes

BK Bouchard-Kirkaldy

SRC Super-resfriamento constitucional
EDP Espacamento dendritico primario
EDS Espacamento dendritico secundario
HL Hunt-Lu

KF Kurz-Fisher

PSC Parametro do Super-resfriamento Constitucional
LRT Limite de Resisténcia a Tragao
TCE Transi¢do Colunar-Equiaxial

XXVi



CAPITULO 1

Introducao

1.1. Consideracoes Iniciais

Embora o Brasil ocupe uma posicdo de destaque entre os maiores produtores de aluminio,
sua industria de transformagdo, em especial o setor de fundigdo, ainda ¢é incipiente e se encontra
tecnicamente muito dependente dos grandes polos mundiais de desenvolvimento tecnologico,
uma vez que a correta utilizagdo de componentes do aluminio ainda ¢ considerada relativamente
nova e com grande potencial de expansdo. Nesse contexto, a investigacdo de ligas de aluminio
assume um alto grau de importancia, principalmente, quando é considerada a intensa procura
pelas industrias automobilistica e aeroespacial, por produtos baseados em ligas leves,

principalmente ligas de alto desempenho.

Uma analise dos processos atuais de manufatura mostra que, com excecdo dos artigos
produzidos via metalurgia do pd, os demais em algum momento passaram pelo processo de
solidificagdo. O desempenho das pegas, tanto daquelas de fundicdo que ja se apresentam na sua
forma definitiva como dos produtos que serdo trabalhados para produgdo de chapas, fios e
forjados, ¢ significativamente influenciado pela estrutura que se forma imediatamente apds a
solidificacao. E fato conhecido que a resisténcia mecanica, a dureza e a resisténcia a corrosao,
sdo dependentes da morfologia macro e microestrutural, do grau de porosidade, de produtos

segregados e outras fases.



Componentes a base de aluminio e suas ligas constituem bons exemplos para os quais o
desenvolvimento de microestruturas otimizadas durante o processo de solidificagdo pode ser
fundamental no desempenho das propriedades mecanicas. Dentre os estudos apresentados na
literatura para ligas de aluminio, que correlacionam as variaveis de solidificacdo com as macro e
microestruturas resultantes e as propriedades mecanicas, sdo raros os que utilizam como objeto
de anélise ligas Al-Ni com baixo teor de Ni, embora as ligas com alto teor de Ni sejam bastante
utilizadas como superligas. Ainda assim esses poucos estudos existentes sdo baseados em
solidificag@o unidirecional em regime estaciondrio de troca de calor que est4 bastante longe da

realidade dos processos utilizados em escala industrial.

No caso particular de ligas Al-Ni, dentro da faixa de composi¢des hipoeutéticas, a
microestrutura de solidifica¢dao consiste de uma matriz dendritica de fase o rica em aluminio, com
uma mistura eutética na regido interdendritica formada por o, € o composto intermetalico AI;Ni.
Essa mistura eutética cresce de forma cooperativa durante a solidificacdo e permanece localizada
entre os bracos dendriticos. O arranjo interdendritico das particulas duras Al3Ni, que sdo estaveis
em temperaturas abaixo de 500°C, proporciona um refor¢o para a matriz dendritica, conferindo
consequentemente uma maior resisténcia mecanica ao material. Na literatura encontram-se
alguns trabalhos que analisam a formag¢ao microestrutural das ligas Al-Ni em regime estacionario
de troca de calor [Mertinger, 1996; Juarez-Hernandez, 1998; Zhuang, 2001: Jones, 2005].
Mertinger e colaboradores, por exemplo, estudaram o efeito da convec¢do natural na
macrossegregacdo de ligas eutéticas AI-Ni durante a solidificacdo unidirecional vertical e
horizontal em regime estacionario de troca de calor em forno tipo Bridgman. Juarez-Hernandez e
Jones analisaram a evolugdo das particulas de Al;Ni e da mistura eutética em cinco diferentes
ligas hipereutéticas do sistema aAl-Al;Ni, solidificadas unidirecionalmente também mediante

técnica Bridgman.

Zhuang e colaboradores analisaram a formagdo da mistura eutética em condigdes
estaciondrias de fluxo de calor para ligas Al-Ni de composi¢do proxima da eutética e verificaram
a morfologia da mistura eutética presente entre os bragos interdendriticos, formada por uma fase-
o rica em aluminio com um entrelagamento de barras do composto intermetalico AINi. E esse

tipo de arranjo microestrutural que confere ao material uma melhor resisténcia mecanica,
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principalmente no que diz respeito a resisténcia em condi¢cdes de tracdo. Esses autores
correlacionam o espacamento entre essas barras de AlsNi com a velocidade de avango da frente

de solidificacao.

A literatura apresenta também estudos utilizando ligas AI-Ni como uma liga de referéncia
na observacao dos fendomenos presentes no processo de solidificagdo. Com o objetivo de
determinar o efeito da gravidade no processo de solidificagdo Nguyen-Thi [Nguyen-Thi, 2005A]
e Luo [Luo, 2003] realizaram experimentos em condi¢des de microgravidade com as ligas Al-
1,5%Ni e Al-5,95%Ni, respectivamente. Reinhart [Reinhart, 2005] e Mangelinck-Noel
[Mangelinck-Noel, 2005] utilizaram a liga Al-3,5%Ni na analise dos mecanismos presentes na
transi¢ao colunar/equiaxial, enquanto Nguyen-Thi [Nguyen-Thi, 2005B] utilizou a liga Al-
3,5%Ni para analisar o efeito da convecg¢do natural e forcada na formagdo de estruturas

dendriticas.

Sabe-se que, para a grande maioria das condigdes de solidificagio a microestrutura
dominante em ligas hipoeutéticas de aluminio corresponde a morfologia dendritica e com mistura
eutética nas regides interdendriticas. As propriedades mecanicas sdo fortemente influenciadas
pelos pardmetros caracteristicos dessas microestruturas, por exemplo, os espacamentos entre as
ramificagdes dendriticas primarias e secundarias. Quanto menores os espagamentos dendriticos
mais refinada a microestrutura apresentada, melhorando o desempenho mecéanico dos produtos
fundidos [Quaresma, 2000; Osério, 2000]. Varios trabalhos da literatura tém se dedicado a
definir os fatores que afetam o espagamento dendritico das microestruturas. Muitos estudos sobre
solidificagdo relatam que a evolucdo das microestruturas caracterizadas pelo espacamento
dendritico primario (A;) e espacamento dendritico secundario (A;) depende das seguintes
variaveis de solidificacdo: Concentracao de soluto (Cy), velocidade de avango da frente de
solidificagdo (VL) e gradiente térmico a frente da interface soélido/liquido (Gr) [Peres, 2004,
Rocha, 2003A, Hunt, 1979; Kurz e Fisher, 1981, 1992; Trivedi, 1984; Somboonsuk, 1984;
Mortensen, 1991; Bouchard-Kirkaldy, 1996, 1997; Chen, 1998 e Giindiiz, 2002].

Bouchard e Kirkaldy [Bouchard-Kirkaldy, 1997] elaboraram um conjunto de formulagdes

que correlacionam os espagamentos dendriticos, primario e secundario com as variaveis de



solidificagdo em regime transitorio de transferéncia de calor. Hunt ¢ Lu [Hunt-Lu, 1996]
também propdem um conjunto de expressdes analiticas, baseadas em simula¢des numéricas, que
permitem analisar o crescimento celular e de ramificagdes dendriticas primarias em condigdes
transitorias de solidificagdo. Recentemente investigacdes sobre a evolucao desses espacamentos
para as ligas Sn-Pb [Rocha, 2003B], Al-Cu e Al-Si [Peres, 2004] solidificadas sob regime
transitorio de troca de calor aferiram o desempenho de tais modelos. A fim de estabelecer uma
formulagdo empirica entre os espagamentos dendriticos e as variaveis de solidificagdo em regime
transitorio de transferéncia de calor, Rocha e Peres propdem a inser¢do de uma expressao
analitica envolvendo a velocidade de avango da frente de solidificacdo ¢ a taxa local de
resfriamento que resultou em uma equacdo experimental que correlaciona a morfologia da
microestruturas dendriticas com essas varidveis de solidificacdo. A expressdo experimental
proposta por Rocha e colaboradores [Rocha, 2003] ¢ do tipo exponencial com expoente -0,55
caracterizando a evolugdo dos espagamentos dendriticos primarios em funcdo da taxa local de
resfriamento. Para o espacamento dendritico secundario ¢ sugerida uma lei também exponencial,
com expoente -2/3 para caracterizar a evolucdo desse parametro microestrutural com a
velocidade de avanco da frente de solidificagdo. Peres e colaboradores [Peres, 2004] reclatam

observacdes similares para ligas Al-Si.

Embora ligas do sistema metalico AI-Ni tenham sido objeto de alguns estudos mencionados
anteriormente, sdo praticamente inexistentes na literatura investigagdes que correlacionem
parametros macroestruturais e microestruturais com variaveis térmicas da solidificacdo transitoria
e com as propriedades mecanicas finais. Na literatura, o unico estudo que desenvolve uma
analise experimental do crescimento dendritico em ligas hipoeutéticas do sistema AI-Ni
solidificadas unidirecionalmente em regime transitorio de troca de calor foi realizado por
Okamoto e Kishitake [Okamoto, 1975]. Esses autores concluem que o espagamento primario
tem uma forte dependéncia com a taxa local de resfriamento. Nota-se também uma grande

escassez de propriedades termofisicas de ligas hipoeutéticas desse sistema metélico.



1.2 — Objetivos

Considerando a importancia da previsdo das estruturas de solidificacdo de ligas de aluminio
e sua influéncia no desenvolvimento de materiais com propriedades mecanicas otimizadas, além
de uma melhor compreensao dos mecanismos envolvidos no crescimento dendritico, o presente
trabalho planejado com o objetivo de realizar um estudo focado na solidificagdo transitéria de
ligas hipoeutéticas Al-Ni e que, analisando a evolucdo do crescimento de macroestruturas e
microestruturas de solidifica¢do, permitisse estabelecer correlagcdes entre variaveis térmicas do
processo, parametros da estrutura e resisténcia mecanica. Sao estabelecidas as seguintes metas

para alcancar o objetivo planejado:

1 — Realizar uma revisdo critica e atualizada da literatura no que diz respeito as teorias e
trabalhos experimentais sobre estruturas de solidificacdo, propriedades de ligas hipoeutéticas do

sistema Al-Ni;

2 - Realizar experimentos de solidificacdo unidirecional vertical ascendente em condicdes
transitorias de extracdo de calor, utilizando um dispositivo refrigerado a agua e ligas

hipoeutéticas Al-Ni com diferentes teores de soluto;

3 — Determinar os coeficientes transitorios de transferéncia de calor metal/molde para as
ligas analisadas experimentalmente, através da aplicagdo do Método do Confronto de Perfis

Térmicos Tedricos e Experimentais;

4 — Determinar os parametros térmicos da solidificacdo, tais como: velocidades de

deslocamento da isoterma liquidus (V1), gradientes térmicos (Gi) e taxas de resfriamento (T );

5 — Correlacionar as variaveis de solidificagdo e a macroestrutura apresentada pelas ligas

fundidas, principalmente no que se refere a transi¢do colunar equiaxial.



6 - Caracterizar experimentalmente as microestruturas resultantes e quantificagdo dos
espacamentos interdendriticos primarios e secundarios, empregando-se técnicas metalograficas

adequadas;

7 — Analisar morfologicamente a mistura eutética, por meio da técnica de microscopia

eletronica de varredura (MEV) e confronto com os dados da literatura;

8 — Investigar a influéncia do teor de soluto nos espacamentos dendriticos primdrios e

secundarios para as ligas do sistema Al-Ni em regime transitorio de extragdo de calor;

9 — Validar os modelos tedricos de crescimento dendritico primario e secundario, previstos

na literatura para regimes estacionario e transitorio com os resultados experimentais;

10 — Realizar ensaios de tragdo caracterizando e correlacionando os limites de resisténcia a
tracdo e de escoamento com os parametros caracteristicos da microestrura, espacamentos

dendriticos primarios e secundarios;

11 — Analisar a evolu¢dao microestrutural de uma liga AI-Ni em condigdes de solidificagao
rapida utilizando refusdo a laser e verificacao, por meio de ensaios de microdureza, a variagao da

dureza entre as areas tratadas, afetadas pelo calor e substrato.



CAPITULO 2

Variaveis Térmicas, Estruturas de Solidificacao e Propriedades
Mecanicas

2.1 — Variaveis térmicas

A descricdo do processo de solidificagdo de materiais, que envolve andlises de
transferéncias de calor e massa, em conjunto com as técnicas de caracterizagdo de
macroestruturas € microestruturas, permite avaliar a influéncia das varidveis dos processos na
qualidade dos produtos gerados e dessa forma a programacao prévia da producdo. A Figura 2.1
apresenta o encadeamento dos fendmenos ocorridos durante a solidificagdo de um metal. A
analise do processo de solidificagdo compreende, basicamente, a determinacao da distribuicao de
temperaturas no sistema metal/molde e a determinagdo da cinética envolvida na transformagao de

estado liquido/sélido [Garcia, 2001].

As varidveis térmicas, temperatura de vazamento (Tv), gradientes de temperatura (Gr),
velocidades de evolucdo das isotermas de transformacdo liguidus e solidus (VL e Vs) e taxas
resfriamento (T), sdo determinantes na andlise das transferéncias de calor e massa ocorridas
durante o processo de solidificagdo, assim como sao de significativa importancia na definicdo da
morfologia apresentada pelas estruturas brutas de solidificacdo tanto em escala microestrutural
como macroestrutural. As estruturas e suas morfologias resultantes do processo de transformacao
liquido/solido influenciam as propriedades do produto final, tanto para pecas de fundi¢do como
também para aqueles que posteriormente sofrem transformag¢des mecanicas ou térmicas. O

conhecimento da influéncia das variaveis térmicas sobre a formagao das estruturas resultantes do



processo de solidificacdo ¢ fundamental para o planejamento da producdo, uma vez que essas

estruturas determinam a qualidade dos produtos acabados.
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Figura 2.1 - Encadeamento de fatores e eventos durante a solidificagdo de um metal [Garcia, 2001].

A técnica de solidificagdo unidirecional tem sido bastante utilizada no estudo experimental
dos fendmenos da solidificagdo. Esses estudos podem ser divididos em duas categorias: aqueles
que tratam da solidificacdo em condi¢des estacionarias de fluxo de calor e os que abordam a
solidificagdo em regime transitério. No primeiro caso, o gradiente de temperatura Gp ¢ a
velocidade de crescimento de avanc¢o da isoterma de transformacao, Vi, sdo controlados
independentemente e mantidos constantes ao longo do experimento, como ocorre nos
experimentos que utilizam a técnica Bridgman/Stockbarger. O estudo em condic¢des estacionarias
de fluxo de calor ¢ muito utilizado na determinacao das relacdes quantitativas entre os aspectos

micro-estrurais e as variaveis térmicas de solidificacdo, ja que permite analisar a influéncia de



cada uma delas de forma independente, e permite um mapeamento experimental de parametros
microestruturais em um espectro mais amplo da amostra solidificada. A maioria dos resultados
experimentais, envolvendo aspectos macro e micro-estrurais resultantes do processo de

solidificagdo, presentes na literatura, utilizam condi¢des estacionarias de troca de calor.

Por outro lado, a maioria dos processos industriais ocorre em condigdes transitorias de
fluxo de calor, o que justifica a importancia do estudo da solidificacdo transitoria [Rocha, 2003 A
e B]. Neste caso tanto o gradiente de temperatura como a velocidade de avango da isoterma de
transformacgdo variam livremente com o tempo e a posi¢do no interior do metal. Na literatura sdo
raros os modelos tedricos que correlacionam pardmetros microestruturais com as variaveis
térmicas da solidificacdo transitoria. Os poucos modelos apresentados na literatura, como os de
Hunt-Lu [Hunt-Lu,1996] ¢ Bouchard-Kirkaldy [Bouchard-Kirkaldy, 1997], ainda ndo sao
amplamente validados por resultados experimentais, ou comparados com resultados muito
particularizados, o que torna de extrema importancia a avaliagdo teorico-experimental do efeito
das variaveis térmicas (T,, G, v e T) sobre os pardmetros da macroestrutura e da microestrutura
resultantes do processo de solidificagdo unidirecional, para diversos sistemas metalicos bindrios,

e em uma ampla faixa de concentragdo de soluto.
2.1.1 - Analise experimental da solidificacao unidirecional em condicoes transitorias

No inicio da solidificagdo, uma fina camada de metal solidifica-se junto a parede do molde.
Porém, a medida que o processo avanca, um espago fisico (gap) ¢ formado separando o metal e o
molde, que se desenvolve em conseqiiéncia de mecanismos associados principalmente a interagao
fisico-quimica do metal com o molde: contragdo do metal e expansdo do molde. Essa separacao
fisica gradativa entre metal ¢ molde resulta em uma resisténcia térmica a passagem do calor em
direcdo ao molde. O inverso dessa resisténcia ¢ conhecido como coeficiente de transferéncia de
calor metal/molde (h;). A determinacdo do h; pode ser alcancada por diversas abordagens do
processo de solidificagdo: i. Cinética de solidificagdo unidirecional controlada; ii. Confronto de
perfis térmicos teoricos/experimentais; iii. Medidas de temperaturas e vazao em moldes

refrigerados; e iv. Medidas de parametros da microestrutura de solidificacdo [Garcia, 2001].



O fendmeno da solidificagdo pode ser investigado experimentalmente em fungao da dire¢ao
na qual o fluxo de calor ¢ extraido e do sentido de avango da frente de solidificacdo. A literatura
apresenta trabalhos que avaliam a influéncia de fatores, como a convec¢do natural devido a
fatores térmicos e composicionais, na formagdo e nos parametros quantificadores das estruturas
de solidificagdo. Essas investigacdes tém permitido a obtengdo de muitas informagdes relevantes
sobre a evolucdo da cinética do processo de solidificagdo e sobre a redistribuicdo de soluto
(macrossegregagado e microssegregacao) de ligas de sistemas metalicos [Cruz, 2008; Rosa, 2006;

Spinelli, 2004; Osoério, 2003; Siqueira, 2002; Rocha, 2003 A e B].

A solidificagdo unidirecional vertical, em condi¢des transitérias, pode ser estudada
considerando a direcao do fluxo de calor extraido e o sentido de avanco da frente de solidificagao
que pode ser ascendente ou descendente. No avango ascendente, o soluto € rejeitado na frente de
solidificagdo, e dependendo do par soluto/solvente, pode ocorrer a formagdo de um liquido
interdendritico mais denso que o restante do volume global de metal liquido, garantindo assim,
do ponto de vista de movimentacgdo de liquido, a estabilidade do processo de solidificacdo. Nessa
situacdo, a refrigeragdo do metal ocorre na parte inferior, o que produz um perfil de temperaturas
no liquido crescente em sentido ascendente, for¢ando o liquido mais denso a localizar-se junto a
fronteira de transformagdo soélido/liquido, minimizando as correntes convectivas tanto por
diferencgas de temperatura quanto por diferencas de concentracdo. A transferéncia de calor ocorre
essencialmente por condu¢do térmica unidirecional; isso permite uma andlise experimental e

calculos teoricos isentos desse complicador (convecgdo natural).

No caso da frente de solidificagdo avangar no sentido descendente, a for¢a peso atua no
sentido de deslocar o lingote do contato com a base refrigerada, provocando mais precocemente
uma situacao de maior resisténcia térmica na interface metal/molde, influenciando na cinética da
transformagdo liquido/sélido. O movimento convectivo, nesta situacdo, estara presente ja que o
perfil de temperatura do liquido ¢ crescente em dire¢do a base do lingote, que ¢ isolada
termicamente. Dessa forma, se o soluto rejeitado provocar um liquido interdendritico com massa
especifica maior do que aquela correspondente a do liquido na concentragdo nominal da liga,
além da convecgdo por diferengas de temperaturas, também estard presente a convecgdo por

diferengas de concentracao de soluto.
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Spinelli e colaboradores.[Spinelli, 2005] estudaram a influéncia da convec¢do natural na
formagao estrutural de ligas do sistema Sn-Pb e constataram que as correntes convectivas

influenciam nas variaveis térmicas ¢ na formagao da macroestrutura e da microestrutura.

A Figura 2.2 apresenta esquematicamente os modos de transferéncia de calor que podem
ocorrer ao longo da solidificagdo unidirecional ascendente com o molde metalico refrigerado a
agua, tais como: conveccao forcada na 4gua, transferéncia newtoniana na interface agua/molde,
condu¢ao no molde, transferéncia newtoniana na interface molde/metal, condug¢do no metal,

convecgdo e conducdo térmica no metal liquido.

Liquido
Interface
sélido / liquido legenda
Salid
SR @ Convecgao
(e o & Condugao
molde/ sdlido : © Transferéncia newtoniana
Molde
Interface
} (gap)
agua / molde i
qua

Figura 2.2 - Modos de transferéncia de calor atuantes no sistema metal/molde [Rosa 2007]
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2.1.2 — Determinacao analitica da velocidade de avanco da frente de solidificacao e do

tempo local de solidificacao

Um modelo analitico que descreve a distribuicdo de temperatura no metal liquido, na zona
pastosa, no solido e no molde, assim como o deslocamento das isotermas solidus e liquidus
durante a solidificagao unidirecional de ligas bindrias, ¢ utilizado na determinacao das expressoes
para velocidade de avango da frente de solidificacdo e para o tempo local de solidificagdo como
uma fun¢ao do sistema metal/molde.[Quaresma, 2000]. Este modelo foi validado em trabalhos
anteriores, mediante confronto com dados experimentais, para ligas dos sistemas: Al-Cu
[Sa,2004], Zn-Al [Osorio,2002], Al-Si [Goulart, 2006] e Sn-Pb [Rocha, 2003]. Pclo modelo a

velocidade de avango da frente de solidificagdo ¢ dado por:

- 2ay ¢, , @.1)
st ¢2 (Tsoz_To) +
nm (T, —T,) exp($] ) [M +erf($,)] h

Na equagdo 2.1: as; € a difusividade térmica na zona pastosa, ¢; ¢ ¢, sao constantes de
solidificacdo associadas ao deslocamento das isotermas solidus e liquidus, ks ¢ a condutividade
térmica do solido, 77, ¢ a temperatura liquidus, Ts, € a temperatura solidus, 7 ¢ a temperatura
ambiente, n ¢ a raiz quadrada da razdo entre a difusividade térmica no metal solido e na zona
pastosa, M ¢ a razdo entre as difusividades térmicas do metal sélido e do material do molde, 4; é o
coeficiente de transferéncia de calor metal/molde e S; € a posi¢do da isoterma liquidus a partir da

interface metal/molde e o tempo local de solidifica¢do ¢ dado pela seguinte expressao:

12 _ g2
tSL{ ! ~ - ! Z}Xﬂ{ ! ~- ! 2]LOXJFM, (2.2)
dagp; 4og é; 2as¢9; 20595 dasg;

Na equagdo 2.2 X ¢ a posi¢ao no metal em solidificacdo a partir da interface metal/molde, as ¢ a
difusividade térmica do so6lido e Sy, L, podem ser expressos como um fungdo do coeficiente de

transferéncia de calor metal/molde (%;), e sédo dados por:
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2kg ¢, (Toy —T))
S — S Y1 Sol 0 e (23)
 E (T ~T)) exp(67 ) [M +erf (4,)] by

Lt

24
s (24)

2.2 — Microestruturas de solidificacao

As microestruturas, que resultam do processo de solidificagdo, estdo relacionadas com a
forma da interface entre o sélido e o liquido (S/L). Em condicdes ideais essa interface deveria
permanecer plana, porém alteragdes nos parametros constitucionais e térmicos do sistema
metal/molde que ocorrem durante a solidificacdo provocam a instabilidade dessa interface, dando

origem as microestruturas.

A instabilidade da frente de solidificagdo resulta da termodinamica do processo que impoe
rejeicdo de soluto ou solvente a frente da interface solido-liquido. Dessa maneira, o soluto ou o
solvente rejeitado provoca uma distribuicdo ndo uniforme da concentragdo do metal liquido
segregado nessa interface, o que provoca uma distribuicdo ndo uniforme da concentracdo do
liquido a frente da interface, provocando sua instabilidade. A rejei¢do do soluto ou do solvente
ocorrido a frente da fronteira solido/liquido da origem a um fendmeno que favorece a nucleagao,

conhecido na literatura como super-resfriamento constitucional (SRC).

O tipo de instabilidade que ocorre na frente de solidificacdo depende do valor do SRC,
essas instabilidades, por ordem crescente do SRC, sdo denominadas: planar, celular e dendritica.
A Figura 2.3 apresenta, de forma esquematica, a influéncia dos fatores: concentracdo de soluto
(Co), velocidade de deslocamento da isoterma liquidus (vp), e o gradiente térmico (Gi), para a

instabilidade da interface S/L e, consequentemente, para a formagdo das microestruturas.

O aumento do grau de super-resfriamento constitucional favorece instabilidades de maior
ordem com surgimento de bracos secundarios que caracterizam as redes dendriticas. As

distancias entre centros de células e de ramificacdes ou bragos dendriticos sdo definidas como
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espacamentos intercelulares e interdendriticos, que sdo muito utilizados para determinar os
efeitos das condi¢des de solidificagdo sobre a microestrutura formada, conforme apresentado na

Figura 2.4.
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Figura 2.3 - Representacdes esquematicas da atuagao dos fatores
de influéncia na formagdo das estruturas de solidificagdo [Rosa 2007].
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Figura 2.4 . Esquema representativo das ramificagdes
interdendriticas primarias (), secundarias (A,) e terciarias (A3) [Rosa 2007].

Ao perfil de acumulagdo de soluto no liquido corresponde um perfil inverso da temperatura
liquidus (Tp), j& que a Ty diminui a medida que a concentragdo de soluto aumenta, conforme
esquema mostrado na Figura 2.5, que apresenta uma regido sombreada, onde o liquido a frente da
interface encontra-se a temperaturas reais ( Tr, ), abaixo do perfil de temperaturas liquidus,
portanto, esta super-resfriado pelo efeito constitucional. Para impedir esse super-resfriamento e
manter a interface na forma planar, é necessario que o gradiente do perfil real de temperaturas no
liquido seja maior ou igual ao gradiente do perfil de temperatura liguidus junto a essa interface,

isto €, Trea > Try na Figura 2.5 ( B).
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Figura 2.5 - Indicacdo da regido com super-resfriamento constitucional: (A) Perfil
de acumulagao de soluto a frente da interface S/L; e (B) Perfil inverso de temperatura
liquidus correspondente a regido super-resfriada constitucionalmente [Garcia 2001]

2.2.1 — Crescimento dendritico

Anteriormente, foi abordada a influéncia do teor de soluto ou do solvente como fator de
instabilidade da interface S/L. A rejeicdo dos mesmos dad origem ao super-resfriamento
constitucional (SRC) pela formagao de um gradiente térmico a frente dessa interface menor que o
gradiente térmico do perfil de temperaturas liquidus. Essa instabilidade, dependendo do valor do
SRC, da origem a diferentes morfologias: planar, celular e dendritica, conforme ilustrado na
Figura 2.3. No entanto, a transi¢do morfoldgica da interface planar a dendritica ndo depende s
do gradiente térmico Gi, ela estd fortemente associada a diminuicdo da razdo Gi/Vy, isto ¢, a
medida que o valor dessa relagdo cair abaixo de um valor critico a instabilidade da interface ¢

inevitavel e estruturas celulares e dendriticas serdo formadas [Kurz & Fisher, 1992; Koseki e
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Flemings, 1995; Hunt — Lu, 1996; Trivedi, Liu e Simsek, 2001; Castro e colaboradores,
2001].

Como ilustrado pela Figura 2.3, quando uma liga bindria diluida ¢ solidificada, para baixos
valores de super-resfriamento constitucional, a interface solido/liquido desenvolve, usualmente,
uma morfologia celular. Isto ocorre devido ao valor do SRC ser apenas suficiente para iniciar o
processo de instabilizacdo da interface, provocando a formagdo de uma protuberancia que se
projeta a partir da interface no liquido super-resfriado até uma distdncia em que o super-
resfriamento ¢ apenas necessario para manter a forca motriz do crescimento. Ao crescer, essa
protuberancia rejeita o soluto e a sua concentragdo lateral ¢ maior do que em qualquer outro
ponto do liquido. A protuberancia, nessas condi¢des, adquire uma forma estavel que se estende
por toda a interface, que passa de uma forma plana para uma rede de protuberancias, como
ilustrado pela Figura 2.6, conhecida como estrutura celular. Portanto, o crescimento de células
regulares ocorre em velocidades baixas e perpendicularmente a interface solido/liquido e na

direcdo de extragdo do fluxo de calor, sendo praticamente independente da orientagdo

cristalografica.

A medida que o valor de G1/Vy, por exemplo, é reduzido devido & diminuigdo do gradiente
de temperatura no liquido ou pela elevacio da velocidade, a regido super-resfriada
constitucionalmente ¢ estendida e o formato da célula comeca a desviar da forma circular original
passando a apresentar uma configuracdo denominada de cruz de malta, conforme ilustra a Figura
2.7. Nessas condigdes, os fatores cristalograficos exercem forte influéncia na formagdo das
microestruturas que crescem segundo uma direcdo cristalografica preferencial [Chalmers, 1968;

Flemings, 1974; Kurz/Fisher, 1984/1992; Garcia, 2001; Ding e Tewari, 2002].
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Figura 2.6 - - Configuracdo do desenvolvimento de uma interface celular [Garcia, 2001]

A transicdo microestrutural de celular para dendritica ¢ relativamente difusa e ocorre a
partir do inicio da influéncia do fator cristalografico e termina quando a dire¢do preferencial de
crescimento ¢ atingida [ Ding e Tewari, 2002; Ding e colaboradores., 1996/1997; Yu e
colaboradores., 1999 ] com os bracos dendriticos secundarios ja perfeitamente definidos. Nessa
faixa de transicdo, costuma definir-se a estrutura como celular/dendritica embora essa situacao so
ocorra para estreitas faixas de valores de gradiente e de velocidade de deslocamento da interface.
As Figuras 2.7 ( ¢ ) e 2.8 apresentam, como exemplo da estrutura celular/dendritica, o esquema
representativo e um exemplo de microestrutura de uma liga Pb-Sb respectivamente. A
estabilidade de uma interface plana, ou a passagem para condicdo de celular, celular/dendritica e
dendritica, depende das varidveis que compdem o critério do super-resfriamento constitucional,

na forma apresentada qualitativamente na Figura 2.9.

A Figura 2.9 apresenta a forma com que G;/Vy influencia a instabilizacao da interface
planar. Para uma liga de composi¢do Cy, constituida por uma estrutura planar, por exemplo, a
mudanca de estrutura para celular ou dendritica pode ser conseguida pela imposicdo de um
aumento gradativo da velocidade de solidificagdo ocasionando, conseqiientemente, a diminui¢ao

darazdo Gr/Vi.
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Figura 2.7 - Mudanca morfologica na estrutura de crescimento a medida que a velocidade é
aumentada: (a) crescimento celular regular em baixas velocidades; (b) crescimento celular com
alterac@o na direcao de crescimento; (c) transi¢@o celular/dendritica; (d) crescimento dendritico com
inicio da formacao de instabilidade laterais. [adaptado de Flemings, 1974; Garcia, 2001 ]

1

Figura 2.8 - Esquema representativo de uma estrutura celular — dendritica
e micrografia da estrutura celular/dendritica [Rosa, 2007]

19



Co Dendritica

SRC

Regiao
Operacional

Celular

/

Planar

Figura 2.9 - Condig¢des de transi¢do planar/celular/dendritica pelo

efeito do super-resfriamento constitucional [Garcia, 2001].

As distancias entre centros de células e de ramificagdes ou bragos dendriticos sao definidas
como espagamentos intercelulares e interdendriticos, como mostrado na Figura 2.10, e que sdo
muito utilizados para determinar os efeitos das condi¢des de solidificagdo sobre a microestrutura

formada.

(

>

(B)

Figura 2. 10 - Representacao esquematica dos pardmetros microestruturais (A) Espagamento
celular; (B) Espacamento dendritico primario; (C) Espagamento dendritico secundario [Cruz,2008]
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2.2.2 - Leis de crescimento celular e dendritico

A morfologia microestrutural exerce elevada influéncia sobre as propriedades mecanicas de
ligas metalicas em seu estado bruto de solidificacdo, j& que espagamentos menores permitem que
a microestrutura seja caracterizada por uma distribuicdo mais uniforme da segregacao
microscopica que existe entre as ramificagdes celulares ou dendriticas o que favorece o
comportamento mecanico. Nesse sentido, ¢ fundamental a determinacdo correta dos pardmetros
que controlam esses espagamentos durante a solidificacdo. Os espagamentos dendriticos
dependem das condi¢des térmicas em que ocorre o processo de solidificacdo, dai a importancia
de se poder contar com uma forma quantitativa que permita expressar essa interdependéncia. A
taxa de resfriamento esta correlacionada com as variaveis térmicas da solidificagdo, como a
velocidade de deslocamento da isoterma /iquidus (vi) e o gradiente térmico (Gr), que por sua vez
estdo relacionados com pardmetros operacionais como temperatura de vazamento (Ty) e

coeficientes de transferéncia de calor nas interfaces metal/molde (h;) e molde/ambiente (hamp).

Uma interessante forma de estudar o crescimento de células e dendritas em pegas fundidas
consiste na andlise de estruturas brutas obtidas a partir de sistemas de solidificacdo unidirecional.
Modelos teoricos [Okamoto-Kishitake, 1975; Hunt, 1979; Kurz - Fhisher,
1984/1986/1989/1992; Trivedi, 1984; Hunt — Lu, 1996; Bouchard - Kirkaldy, 1997],
fundamentados nesses sistemas de solidificagcdo, foram desenvolvidos para examinar a influéncia
dos parametros térmicos da solidificacdo sobre os espagamentos celulares e dendriticos primarios
e secundarios. Dentre os modelos propostos, somente os modelos de Hunt — Lu e Bouchard —
Kirkaldy sdao elaborados para condigdes de solidificagdo em regime transitorio de extragdo de
calor; os demais sdo para regime estacionario. Esses estudos tém estabelecido relagdes entre
pardmetros estruturais e parametros térmicos de solidificagdo na forma generalizada pela

Equagdo (2.5).
(Aeshohy )=C(G, LV, T ) 2.5)

em que: C ¢ uma constante que depende da composi¢do quimica da liga e “ a ” € um expoente

que tem sido determinado experimentalmente na literatura para diversas ligas [Horwath e
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Mondolfo, 1962; Coulthard e Elliot, 1967; Spitle e Lloyd, 1979; McCartney e Hunt, 1981;
Billia et 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 e colaboradores,
1998; Chen e Kattamis, 1998; Li e colaboradores, 1998; Li e Bechermann, 1999; O’Dell,
Ding e Tewari, 1999; Li, Mori e Iwasaki, 1999; Feng e colaboradores, 1999; Lima e
Goldenstein, 2000; Yang e colaboradores, 2000; Rocha e colaboradores, 2000/2002/2003;

Cardili e Gunduz, 2000; Drevet e colaboradores, 2000; Quaresma e colaboradores, 2000;

Osério e Garcia, 2002], A.,A, eA,, sdo respectivamente, os espagamentos celulares e

dendriticos primarios e secundarios, Gp ¢ o Gradiente de temperatura a frente da isoterma

liquidus, V1 € a velocidade de deslocamento da isoterma liguidus e 7¢é a taxa de resfriamento. A

seguir, sdo sintetizados os principais modelos teoéricos.
2.2.3 — Modelos de crescimento celular e dendritico primario

Modelo de Okamoto e Kishitake (OK) — ¢ um modelo simplificado que correlaciona os
espagamentos celulares e dendriticos primarios com os parametros térmicos de solidificagdo.
Okamoto e Kishitake [Okamoto e colaboradores. 1975] consideram o crescimento dos bragos
dendriticos secundarios como placas que se tornam espessas com o decorrer da solidificagdo, e

que nao existe difusdo no soélido. O modelo em questio ¢ mostrado pela seguinte equagao:

1/2
o —pe| mDCo(1-K, ) (2.6)
1 Vi G,

em que:
A, ¢é o espacamento dendritico primario;
€ ¢ uma constante utilizada para corrigir o modelo que é menor que a unidade;
my, ¢ a inclinagdo da linha liguidus;
D ¢ a difusividade de soluto no liquido;
Cy ¢ a composicao de soluto da liga;
ko é o coeficiente de parti¢do de soluto
V. ¢ a velocidade de deslocamento da isoterma liguidus, €

Gy, ¢ o gradiente de temperatura a frente da isoterma liquidus.
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Baseados em resultados experimentais com ligas binarias 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 primarios com a taxa de

resfriamento pela da seguinte expressao:

b= 2.7)

em que os valores de A s3o determinados, para todas as ligas investigadas, pelas inclinagdes das

curvas experimentais obtidas pelos autores, variando linearmente com a raiz quadrada do teor de
: 1/2 .~ . .
soluto, ou seja, A / CO/ = constante. Nessas condi¢oes, Okamoto ¢ Kishitake encontram valores

bem proximos entre as equacdes (2.2) e (2.3) e concluem que o valor de A experimental pode ser

expresso segundo a Equacao (2.4):

A=2¢[-m, D, C,(1-k,)]"". 2.8)

Modelo de Hunt (H) - o modelo de Hunt [Hunt, 1979] foi o primeiro modelo
desenvolvido para previsdo tedrica de espagamentos celulares e dendriticos primarios. Esse

modelo descreve satisfatoriamente uma variagdo complexa da temperatura na ponta da célula ou

dendrita com a velocidade de crescimento (VL) e taxa de resfriamento ( T). Varias simplificagdes
de natureza fisica e matematica, sdo levadas em consideracdo durante a elaboracdo do modelo:
solidificagdo em regime de extragdo 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, 1974], 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
0 seu crescimento, a composicao no liquido ¢ homogénea na dire¢do r, e a composi¢do média no

liquido ¢ considerada a composi¢do junto a interface sélido/liquido.
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Figura 2.11 - Representagdo esquematica da dendrita mostrando a

linha do formato liso assumido pelo modelo de Hunt. [Hunt, 1979].

Figura 2.12 - Vista esquematica do crescimento celular ou dendritico mostrando
o formato hipotético da ponta da dendrita assumido por Hunt,[ Hunt, 1979].
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Assim sendo, a expressao mostrada pela Equacao (2.9) define o modelo tedrico de Hunt,
que correlaciona os espagamentos celulares e dendriticos primarios com os pardmetros térmicos

de solidifica¢do, ou seja:

Acoud =2.83[Im, C,(1-k,)D, |"*G, "*v, " 2.9

Este modelo foi objeto de expressiva comprovagao experimental [Lapin e colaboradores,
1997; Cardili e Gunduz, 2000; Gunduz e Cardili, 2002] e apresenta, pela primeira vez que, ao
contrario do que se admitia até entdo, os espacamentos dendriticos primarios nao sdo afetados na

mesma proporcdo por Gp e Vi. A Equagdo (2.9) mostra que A, ¢ mais sensivel as mudangas no

gradiente do que na velocidade ou composigao.

Modelo de Kurz - Fisher ( KF ) Kurz — Fisher [Kurz e colaboradores,
1984/1986/1989/1992] também desenvolveram um modelo tedrico que permite quantificar os
espacamentos celulares e dendriticos primarios em fun¢do dos parametros térmicos da
solidificacdo. Para formular essa correlagdao, os autores, igualmente a Hunt, imaginam que as
dendritas crescem com morfologia semelhante a uma elipse, conforme o esquema apresentado

pela Figura 2.12.

O raio de curvatura (R) da elipse ¢ dado pelo seguinte expressao:

2
R = L (2.10)
a

O semieixo b é proporcional ao espagamento dendritico (kl), onde o fator 0,58 ¢ uma

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

dendrita, assumido pelos autores.
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O comprimento do semieixo “a*“ ¢ dado pela razao entre a diferenga das temperaturas da
ponta (T') e raiz (T,) da dendrita pelo gradiente de temperatura frente a isoterma liguidus, ou

seja:

AT T*-T,
aQa=—=
GL GL

(2.11)

Devido a microsegregacio, T, é sempre igual & temperatura do eutético (Tg) representada

na Figura 2.13.

a=AT/G

Co — C —» —
b=10,58 A,

Figura 2.13 - Condigdes assumidas por Kurz — Fisher para determinagdo dos espacamentos

celulares e dendriticos primarios [Kurz e colaboradores. 1984 / 1986 / 1989 / 19921.
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Substituindo os valores de “a“ e “b “ na Equacao (2.10), resulta:

A = [2AT R 2.12)
G,

O valor de R, determinado durante o desenvolvimento do modelo em questao, ¢ dado

Reoq [Pl (2.13)
ATk, V,

Os mesmos autores assumem que, na faixa de velocidades de transi¢do planar-celular a

por:

dendrita-planar, o valor de AT" ¢ igual a AT. Assim, substituindo o valor de R, dado pela Equagéo
(2.13), na Equagdo (2.12), resulta na expressdo final do modelo tedrico elaborado por Kurz —
Fisher que, igualmente ao modelo de Hunt, correlaciona os espacamentos celulares e dendriticos
primarios com os parametros térmicos da solidificacdo com os mesmos expoentes para Vi e G,

conforme apresentado na Equacdo (2.14).

-1/2 'VL-1/4 (2.14)

L

1/4

I'ATD

A, ould. :4,3[—Lj .G
kO

O modelo em questdo foi validado com dados experimentais obtidos para condigdes de

solidificacdo em regime estaciondrio para ligas Pb—Sn [Cardili, 2000] ¢ Al-Cu [Gundiiz. 2002]

e os resultados experimentais obtidos superestimam e subestimam, respectivamente, os dados

teoricos calculados a partir do referido modelo.

Modelo de Trivedi (T) - o modelo de Trivedi [Trivedi, 1984] foi desenvolvido baseado
nas consideragdes assumidas por Hunt. Portanto, o resultado do modelo em questao ¢ o modelo

de Hunt modificado por uma constante L, que depende das perturba¢des harmonicas do sistema,
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cujo valor, assumido pelo autor, ¢ igual a 28. O modelo de Trivedi ¢ formulado na Equagao

(2.15), ou seja:
A=2+2[LTm, C,(1-k,)D, |"*G;' /2 v, * (2.15)

O referido modelo foi comprovado para condi¢des de solidificacdo em regime estacionario
[Cardili e Gunduz, 2000, para ligas Sn-Pb e Gunduz e Cardili, 2002, para ligas Al-Cu] nos

quais os autores apontam boas aproximacdes entre os dados tedricos e experimentais.

Os modelos de Hunt, Kurz—Fisher tém sido aplicados também para correlacionar o raio (R)

da ponta da dendrita com os parametros Vi, Gp e Cy, conforme mostram as equagdes 2.16 e 2.17.

e Modelo de Hunt:
0,5
N { 2TD, J €05y 08 (2.16)
e Modelo de Kurz-Fisher

0,5
R { 2TD, } 0y 2.17)
my (ko -1 )

C
Substituindo o valor de AT =m_ ( k, - l)k—0 na Equagao (2.13), resulta na Equagdo
0

(2.17).

Como pode ser visto pelas Equagdes (2.12) e (2.13), os modelos tedricos de R sdo muito
similares, diferenciando-se somente por uma constante. Gundiiz ¢ Cardili [Gundiiz e Cardili,

2002], investigaram a influéncia dos pardmetros térmicos nos valores de R para ligas Al-Cu

28



solidificadas em regime estaciondrio de extracdo de calor. Os valores tedricos obtidos

apresentam-se subestimados quando comparados aos dados experimentais.

Modelo de Hunt-Lu (HL) - Hunt ¢ Lu [Hunt e Lu, 1996] desenvolveram um modelo
numérico para predizer os espacamentos celulares e dendriticos primarios para regimes
estaciondrio e transitorio de extracao de calor. Consideragdes de naturezas fisicas e matematicas
mais proximas da realidade sdo levadas em consideragdo: i - a transferéncia de calor ¢ assumida
em um campo de temperatura linear mével; ii - a energia de superficie na interface solido/liquido
¢ incluida no sistema e; iii - os autores resolvem o problema de transporte de soluto no liquido
utilizando um método de diferengas finitas dependente do tempo, sendo desprezada a difusdo no

solido.

O presente modelo ¢ representado por equagdes analiticas simplificadas, que sdo 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, os mesmos precisam ser multiplicados por duas ou quatro vezes,
cujos fatores representam os minimos € maximos de uma faixa de valores de espacamentos. As
expressoes do modelo tedrico de Hunt-Lu, para espacamentos celulares e dendriticos primarios,

encontram-se apresentadas, respectivamente, nas Equacdes de (2.18) a (2.20).

o
dow. = 4,00 k 074 ( E] DOy, 08 2.17)

para espacamento celular;

(2.18)
A, =0,07798V" (+07) (v'-G")* G060,

para espacamento dendritico primario;
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em que:

a=-1,131-0,1555log,, (G')-0,007589[ log,, (G")]’, (2.19)
€
' A AT G, Tk vV, Tk
}\‘1 | , Gr: L 20’ e V!: L O. (2.20)
r'k, AT D, AT

Virios estudos experimentais descritos na literatura comparam seus resultados com o
presente modelo para ligas de diferentes sistemas metalicos: Pb—Sb [Yu e colaboradores, 1999;
O’ Dell e colaboradores, 1999], Succinonitrile-acetona [Wan e colaboradores, 1997; Ding e
colaboradores, 1997], Al-Zn [Lin e colaboradores, 1999; Feng e colaboradores, 1999], Al-Cu
[Gundiiz e Cardili. 2002; Trivedi e colaboradores,2001; Quaresma et al. 2000], Cu-Sn
[Tiedje, 1996], Al-Si-Cu [Rios e Caram, 1997] ¢ com boas concordancias entre os dados
experimentais e teoricos. Entretanto, Gundiiz e Cardili [Gundiiz et al. 2002] verificam que, para
ligas de Al-Cu, a concordancia boa ¢ restrita a valores intermedidrios de velocidade; abaixo e
acima de uma certa faixa de velocidades o modelo ndo representa bem os resultados
experimentais. Rosa e colaboradores. [Rosa, 2006] analisam os espagamentos celulares para ligas
Pb-Sb e constatatam que os resultados experimentais superestimam os valores previstos pelo
modelo de Hunt-Lu. Em outro trabalho [Rocha, 2003A], constata que para ligas do sistema Sn-
Pb, os valores experimentais para o espagamento celular também superestimaram os valores
previstos pelo referido modelo. Para o crescimento dendritico primario, Rocha e colaboradores.
[Rocha, 2003B] verificam, para ligas Sn-Pb, que os valores experimentais apresentam-se
inferiores aos valores obtidos pelo modelo de Hunt-Lu; j& para ligas hipoeutéticas Al-Si, verifica-
se que os resultados experimentais mostram concordancia com os valores previstos pelo modelo

de Hunt-Lu, [Peres, 2004].

Modelo de Bouchard - Kirkaldy (BK) - Bouchard e Kirkaldy [Bouchard e
colaboradores, 1997] desenvolveram um modelo que denominaram de semiempirico,
correlacionando o espacamento dendritico primdrio com os parametros térmicos de solidificacdo

para condi¢des de extracdo de calor em regime transitorio, que incorpora a racionalidade e os
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parametros constitutivos dos modelos teéricos desenvolvidos para condi¢des estacionarias de

fluxo de calor. O respectivo modelo € apresentado pela seguinte expressao:

12 1/2
 —a 16C, " G,eI'D, (2.21)
1 1 (l'ko)mLGLVL ’

onde, Gy € ¢ um pardmetro caracteristico = 600 x 6 K.cm ', valor definido para compostos
organicos [Bouchard et al. 1997] ¢ a; ¢ o fator de calibragdo utilizado para corrigir o modelo em

questao.

Este modelo foi comprovado experimentalmente para ligas AI-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, 1997]. Peres e colaboradores [Peres, 2004]
constatam que os valores experimentais de espacamentos dendriticos primarios, para ligas
hipoeutéticas Al-Si solidificadas em condi¢des estaciondrias, estdo abaixo dos previstos pelo
modelo BK. J& para ligas do sistema Sn-Pb, os resultados experimentais apresentam uma boa
concordancia com o dado modelo, para os valores experimentais de espagamento primario, nas

condi¢des transitorias de solidificacdo [Rocha, 2003B].

Quanto ao efeito do teor de soluto sobre os valores de A,, existem controvérsias na
literatura que ndo vem acompanhada de propostas de mecanismos que expliquem o respectivo
comportamento. Edvanderson [Edvanderson e colaboradores, 1976], Spittle e Lloyd [Spittle e
colaboradores, 1979], por exemplo, afirmam que A, diminui com o aumento do teor de soluto.
Outros afirmam justamente ao contrario, como ¢ o caso de Flemings [Flemings, 1974], Young e
Kirkwood [Young e colaboradores, 1975], Okamoto e Kishitake [Okamoto e colaboradores,
1975], Bouchard e Kirkaldy [Bouchard e colaboradores, 1997]. A maioria dos trabalhos para
condicdes estaciondrias de extragdo de calor afirma que o valor de A, aumenta quando C, ¢
aumentado. McCartney e Hunt [McCartney e colaboradores, 1981], por exemplo, encontraram

experimentalmente uma equagdo de A, diretamente proporcional ao teor de silicio, conforme

mostra a Equagdo (2.22):
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A, =272(G, )™ (v, )™ .(c, )™ (2.22)

Em que, Cy € o teor de Si na liga AI-Mg—Si.
2.2.4 — Modelos de crescimento dendritico secundario

Os espagamentos secundarios, assim como verificado para os espacamentos celulares e

dendriticos primdrios, sao também fortemente influenciados pelas condigdes térmicas e

constitucionais. Esses espacamentos diminuem com o aumento da taxa de resfriamento (T) e
aumentam com o tempo local de solidificagdo (tsp). Ao contrario do que ocorre com o
espagamento primdrio, onde existem controvérsias a respeito do efeito da concentragao de soluto
no valor do espacamento dendritico, o espagamento secundario diminui com o aumento do teor
de soluto para ligas hipoeutéticas. De maneira geral pode-se representar o espagamento dendritico

secundario pela Equacao (2.23).

o = C (ts.)" (2.23)

A Tabela 2.1 apresenta algumas equacdes (experimentais) [(2.24) a (2.27)] que descrevem
o crescimento de ramificagdes dendriticas secundarias, indicando inclusive o valor da constante

C que ¢ dependente da composicao quimica da liga.

A respeito dos modelos teodricos de crescimento dendriticos secunddrios, a literatura,
conforme sintetizado na Tabela 2.2, destaca as equagdes (2.28) a (2.31) desses modelos. A
maioria dos modelos apresentados pela tabela ¢ para condigdes de extragdo de calor em regime
estacionario, exceto o modelo mais recente proposto por Bouchard-Kirkaldy [Bouchard e
colaboradores, 1997] que faz uma abordagem teorica envolvendo condi¢des estaciondrias e
transitorias para a solidificagdo. Esse ultimo modelo também € o unico que ndo considera o
fenomeno do engrossamento do braco secundario 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 equagdo do modelo por V.
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Tabela 2.1 - Equacdes experimentais dos espacamentos dendriticos secundarios (EDS)

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

[Garcia, 2001].

Ligas (% em peso)

Equacoes Experimentais A, [pum]; tgr, [s]; T [K/s]

Al-4,5%Cu

Aa=17,5 (ts)™ (2.24)

Al-Si

Ao=C (ts)"* (C=11,5215,3) (2.25)

Fe-0,62%C

Ao= 15,8 (tg )" (2.26)

Fe-C (0,14 a 0,88%C)

Ao =146(T )" (2.27)

Tabela 2. 2 - Modelos tedricos de crescimento dendritico secundarios (EDS).

Autores Modelo
Kurz e Fisher [1984; 1992] A, =5,5Mtg )"? (2.28)
Feurer [1977] A, =436(Mtg )" (2:29)
Mortensen [1991] A, =C,(ty )" (2.30)

Bouchard-Kirkaldy [1997]

2
A, = 2ra, Lﬁ[&j (2.31)
Co(l_ko) Lv VL
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Os valores de M e C,, indicados nas equacdes da Tabela 2.2, sdo determinados,

respectivamente, para cada modelo, a partir das expressoes:

I'D
M |[Kurz & Fisher]= L ln( C o J (2.32)
(I=kg)m, (Cy = Cp ) Cy
M [F eurer] = 20D, 1, ln( €t } e (2.33)
L(l_kO)mL(CO _CLmax) CO

¢,

1/3
271D, } : (2.34)

| 4C,m, (1= ky) fy(—A[fy)

Onde: Crmax € a concentracdo maxima do liquido interdendritico, que em muitos sistemas
binarios de interesse coincide com a concentra¢do do eutético (Cg), os. € a tensdo superficial da
interface S/L, o, a difusividade térmica do liquido, fs ¢ a fragdo de solido calculada a partir da
equacdo de Scheil [Poirier d colaboradores, 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:

fs =1{ I -1 }[“] (2.35)

No caso do modelo proposto por Bouchard-Kirkaldy, Ly ¢ o calor latente na base
volumétrica e a; ¢ um fator de calibragdo que corrige as incertezas devido as simplificagdes da
difusividade térmica e do engrossamento das ramificagdes secundarias, € que pode variar de 1 até

11.
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2.2.5 — Modelos de crescimento dendritico terciario

Nao existem modelos tedricos bem como sdo escassos na literatura estudos experimentais
que visam a caracterizagdo e quantificacdo dos espacamentos dendriticos tercidrios (A3); Da
mesma forma que as ramificagdes primarias e secundarias as terciarias, que crescem segundo a
mesma orientacdo das primarias, exercem uma forte influéncia nas propriedades dos materiais
fundidos. Contudo, em trabalhos recentes [Sa e colaboradores., 2002; 2004] utilizando um
sistema de solidificagdo unidirecional refrigerado a dgua em regime transitorio de extracao de
calor, para ligas dos sistemas Sn-Pb e Al-Cu, sdo obtidas expressdes experimentais para Az em
fun¢do dos pardmetros térmicos de solidificagdo. Os resultados obtidos pelos autores permitiram
concluir que pode existir uma correlacdo entre a composi¢ao quimica € 0s 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 solidificacio Bridgman
para regime estaciondrio de extragdo de calor, em ligas AI-Si, encontra uma expressao
experimental de A3 em fun¢do do tempo local de solidificacdo . As equagdes experimentais para
os sistemas Sn-Pb e Al-Cu, encontradas por Sa e colaboradores, e as obtidas por Grugel para o

sistema ligas hipoeutéticas do sistema Al- Si, sdo:

e Ligas hipoeutéticas Sn —Pb
A3=13 (T )" para 15, 20 e 25% Pb (2.36)

A= 4,4 (T )" para 30% Pb (2.37)

e Ligas hipoeutéticas Al-Cu:
A= 13 (T )™ (2.38)

e Ligas hipoeutéticas Al-Si:
As=10(ts )" (2.39)

em que: A3 [um]; T [K/s] et [s].
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2.3 — Macroestruturas de solidificacao

Compreender as relacdes existentes entre as varidveis de solidificagdo e as estruturas
resultantes ¢ essencial no desenvolvimento de produtos fundidos com qualidade otimizada. A
solidificagdo de ligas envolve, troca de calor, fluxo do metal liquido e transporte de soluto o que
influencia o desenvolvimento das macroestruturas. A previsdo das diversas estruturas tais como
coquilhadas, colunares e equiaxiais ¢ de grande interesse na avaliagdo e projeto de materiais

fundidos com qualidades mecanicas especificas.

As macroestruturas obtidas para lingotes de ligas em solugdes solidas diferem daquelas
para lingotes formados a partir de metais puros. No caso de quase todos os materiais puros, a
estrutura colunar tende a crescer estabilizada durante o resfriamento. Porém, quando sao
adicionadas determinadas quantidades de soluto, a macroestrutura pode ser caracterizada por
regides de cristalizagcdo equiaxial, com as estruturas dendriticas crescendo radialmente a partir de
varios pontos no interior do lingote. O aspecto mais importante na formagao da macroestrutura de

um metal fundido esté ligado a sua correlagao com as propriedades mecanicas.

De maneira geral, nos materiais policristalinos, podem-se identificar trés zonas
macroestruturais distintas: coquilhada, colunar e equiaxial central [Garcia 2001]. Na Figura
2.14, tem-se a representacdo das zonas macroestruturais, as quais estdo relacionadas com a

morfologia dos graos.
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Zona coquilhada Zona colunar

Zona equiaxial
central

(A) (B)

Figura 2.14 - (A) Lingote com transi¢ao macroestrutural; (B) Representacdo esquematica das
zonas macroestruturais [Cruz, 2008]

Os graos coquilhados ocorrem junto as paredes do molde, resultado do primeiro contato do
metal liquido com o molde frio durante o vazamento. As altas taxas de resfriamento provocam
uma rapida diminuicao local da temperatura, o que favorece uma nucleagao intensa de graos. O
decréscimo da temperatura ocasiona um super-resfriamento térmico € com isso 0s primeiros
graos cristalinos comecam a se desenvolver pequenos e quase sempre uniformes, constituindo
uma fina camada junto as paredes do molde. Alguns autores denominam essa regido de Zona

Equiaxial Periférica [Ohno, 1970].

Apo6s a formacdo da regido coquilhada, os graos que se desenvolverdo sdo aqueles que
estdo crescendo a partir das paredes do molde em direcdo a massa de metal liquido. O metal
liquido, no centro da lingoteira, encontra-se em temperaturas acima da temperatura de
transformagao (temperatura de fusdo ou temperatura liquidus), evitando a formacdo de graos
nessa regido nos instantes iniciais. Portanto, os graos que tiverem direcdes de crescimento mais

coincidentes com a dire¢do de extracdo de calor, ou seja, perpendicularmente a parede do molde,
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crescerdo mais rapidamente, pois a direcdo preferencial de crescimento dendritico ¢ proxima
dessa dire¢cdo. Ocorre uma espécie de sele¢do, na qual s6 continuam se desenvolvendo os graos
que crescem perpendiculares a parede do molde, conforme mostra a Figura 2.15, esta selecdao da

origem a zona colunar [Garcia, 2001]

N
&

g ey
7 Liquido
Z
-~ 1
Zona Zona
Cristais Coquilhada  Colunar

aleatérios

Figura 2. 15 - Representacao esquematica da formagao da zona colunar [Garcia,2001]

Diferente do crescimento da zona colunar, a zona equiaxial central ¢ caracterizada por
graos que crescem com diregdes cristalograficas aleatorias e possuem dimensdes bem maiores

que os graos da zona coquilhada.
2.3.1 — Transicao colunar-equiaxial (TCE)

Pecas fundidas ou lingotes de materiais metalicos podem apresentar estruturas
completamente colunares ou totalmente equiaxiais dependendo da composi¢do quimica da liga e
das condig¢des de solidificagdo. Contudo, uma estrutura mais complexa, e que geralmente ocorre
na solidificagdo em moldes metalicos, apresenta os dois tipos de macroestrutura. A Figura
2.14.A, apresenta a macrografia de um lingote, com a macroestrutura manifestando uma transi¢ao

colunar-equiaixial.

Essa forma estrutural mista sd 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 frente colunar, de
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tal forma que, se os cristais equiaxiais forem pequenos eles sdo adicionados a essa frente e
passam a crescer de forma colunar dendritica, enquanto que se a zona super-resfriada a frente da
interface colunar for relativamente grande e com alta densidade de cristais, esses graos equiaxiais
tém tempo suficiente para formar uma fragdo volumétrica suficientemente alta a ponto de

bloquear o crescimento colunar.

Determinar o ponto de incidéncia da transi¢do colunar/ equiaxial ¢ importante para o
planejamento do processo e para que se possa projetar as propriedades mecanicas do produto. Por
isso ¢ necessario entender os mecanismos que levam a essa transi¢do, € mais importante ainda
seria o desenvolvimento de modelos que permitam quantificar a proporg¢ao relativa de cada zona
estrutural em funcdo de seus parametros ou variaveis de influéncia. A literatura apresenta uma
extensa série de trabalhos tedricos e experimentais [Doherty, 1977; Hunt, 1984], que revelam os

principais fatores de influéncia e que podem ser sintetizados nos seguintes pontos:

» Superaquecimentos crescentes, quando nao impedem completamente a formagao de
zona equiaxial, podem retardar a transi¢ao colunar/equiaxial, aumentando dessa forma
o comprimento relativo da zona colunar. O aquecimento do molde pode provocar

efeito semelhante;

» A capacidade de resfriamento na interface metal/molde, traduzida pelo coeficiente de

transferéncia de calor h;, influi retardando a transi¢do para valores de h; mais elevados;

» Taxas de resfriamento mais elevadas favorecem o aumento da zona colunar. Isso
explica o fato de serem observadas zonas colunares proporcionalmente maiores no

lingotamento continuo de ligas do que no lingotamento estatico.

» O teor de soluto na composi¢do quimica da liga atua no sentido de favorecer a
transi¢do a medida que ¢ aumentado, até um limite em que impede completamente a
presenga de zona colunar. E preciso ressaltar que podem ocorrer exce¢des, como € o

caso do teor de carbono nos acos.
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» Um parametro do sistema binario ligado a composi¢do da liga, e conhecido como
parametro do super-resfriamento constitucional (PSC) por estar contido na equagdo
que estabelece as condi¢des para as quais pode ocorrer super-resfriamento

constitucional, e definido por [Flood, 1987]:

m, C,(1-k,)
PSC=——Lt—"0 o7 (2.40)
k,
o Fluxo de fluido natural ou for¢cado: a medida que tem sua intensidade
aumentada favorece a diminui¢ao da zona colunar; e
. Tamanho do molde: a medida que se aumenta a se¢do transversal (a altura

ou a largura) favorece-se a formacdo da zona equiaxial, ja4 que o efeito do

superaquecimento ¢ diminuido.

Embora a tendéncia da transicdo colunar equiaxial possa ser antecipada pela observagao
qualitativa dos fatores de influéncia acima mencionados, prever quantitativamente essa transi¢ao
exige a completa compreensdo de todos os mecanismos fisicos envolvidos. O campo térmico, por
exemplo, ¢ afetado significativamente pelo crescimento competitivo da solidificagdo colunar e
equiaxial, uma vez que o crescimento colunar ¢ condicionado pelo movimento das isotermas
caracteristicas liquidus e solidus, enquanto que o crescimento equiaxial a frente da interface
colunar altera o campo de temperaturas pela liberagdo de calor latente. Complicagdes dessa
natureza dificultam a modelagem matematica dessa transicdo, podendo-se destacar nesse
particular o modelo de Flood [Flood, 1987] ¢ Hunt [Hunt, 1984] que considera os crescimentos
colunar e equiaxial estaciondrios, permitindo chegar-se a uma correlagdo entre composicdo da
liga, parametros térmicos da solidificagcdo, densidade de nucleos e a transi¢dao colunar/ equiaxial,
que pode ocorrer progressivamente para uma dada liga, ou em funcdo de alteracdes tanto do
gradiente de temperatura como da velocidade da frente colunar. As expressdes sinteses desse

modelo sao dadas por:
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e [Estrutura completamente colunar:

G,)0,617(100 N, )”3[1 —%}ATC; (2.41)

e [Estrutura completamente equiaxial:

G,(0,617(N,)" {1 - %}ATC, (2.42)

em que AT, ¢ dado por:
1/2
AT, = [— 8Tm, (1- k)%} , (2.43)

sendo Ny o nimero de ntcleos por unidade de volume, AT, o super-resfriamento na frente
colunar, ATy o super-resfriamento efetivo nos pontos de nucleagdo, v a velocidade da frente

colunar ¢ I' o coeficiente de Gibbs-Thomson definido por I'=c/AS, na qual c ¢ a tensdo
superficial da interface solido/liquido e AS = L/ T; ¢ a entropia de fusdo por unidade de volume

[Garcia, 2001].

Fredriksson e Olsson [Fredriksson e colaboradores, 1986] propdem que um critério mais
aceitavel para a defini¢do da transi¢do colunar/equiaxial deveria ser baseado na temperatura
minima do volume de liquido a frente da interface colunar. Consideram que cristais livres sdo
formados nesse liquido assim que a temperatura /iquidus ¢ atingida. Inicialmente, esses cristais
ndo tém grande influéncia sobre a temperatura do liquido por serem ainda pequenos e nao terem,
como conseqiiéncia, liberado uma parcela significativa de calor latente. A velocidade inicial de
crescimento desses cristais também ¢ baixa; mas, a medida que o super-resfriamento aumenta,

devido a diminui¢do da temperatura do liquido, a velocidade de crescimento aumenta assim como
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a area total desses cristais. Como resultado, ¢ liberada uma maior quantidade de calor latente e a
temperatura do liquido passa a aumentar novamente, € com esse aumento de temperatura a
velocidade de crescimento dos cristais diminui. Nesse ponto, o volume de cristais livres que
solidificam por unidade de tempo ja ¢ aprecidvel mesmo com essa diminui¢ao na velocidade de
crescimento. Os autores consideram que a transi¢ao ocorre nesses instantes em que o liquido que
vinha se resfriando passa a se aquecer novamente, quando o aumento da convec¢do provocado
por esse aumento da temperatura, forgaria o transporte desses cristais para a regiao a frente dos

graos colunares, bloqueando-os.

Suri e colaboradores [Suri, 1991] estudaram ligas Al-4,5%Cu com vdrios
superaquecimentos e taxas de resfriamento. Segundo os autores, os resultados obtidos indicam
que a regido colunar aumenta progressivamente com o aumento do super-aquecimento de 50 para
100°C. Para o super-aquecimento de 100°C, a estrutura é completamente colunar. O comprimento
da zona colunar observado manteve-se constante ao longo da largura do lingote, sendo que para o
caso da coquilha de ago inoxidével o comprimento da zona colunar foi menor. Para cada posi¢ao
da transi¢do medida, os parametros térmicos foram determinados por um modelo de simulagdo
computacional de solidificagdo. Os valores correspondentes de Gr e Vi, sdo usados para obter o

A .. 4
ponto da transi¢io colunar/equiaxial que, segundo os autores, deve ocorrer para G < 0,74. V ***,

Gandin [Gandin, 2000] conduziu experimentos de solidificagdo direcional em um molde
cilindrico constituido de paredes laterais e parte superior feitas com materiais cerdmicos com alta
capacidade de isolacdo térmica, e a parte inferior do molde, onde a extragdo de calor ¢ imposta, ¢
fechada com um disco fino de nitreto de aluminio, conhecido por ter alta condutividade térmica.
As dimensdes e constru¢ao para a montagem do aparato experimental foram, segundo o autor,
projetadas para minimizar as perdas de calor pelas paredes laterais do molde cilindrico durante o
resfriamento do metal, bem como pelo topo do lingote. O molde e o metal liquido foram
mantidos em dois fornos separados por varias horas na temperatura desejada. O metal apos o
vazamento foi mantido no forno por pelo menos uma hora para que se pudesse alcancar a
uniformidade de temperatura no metal liquido. O molde foi levado a manter contato com uma
chapa molde de cobre refrigerada a agua através do disco de nitreto de aluminio, e assim iniciou-

se a solidificacdo direcional. Termopares foram posicionados a cada 20 mm da linha central do
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molde cilindrico e os experimentos foram desenvolvidos com ligas de aluminio-silicio com 3,7 e
11% de silicio. A partir dos resultados obtidos, constatou-se que a velocidade na ponta da
dendrita colunar primeiro aumenta, e depois diminui como resultado da interacdo do crescimento
da interface com o fluxo de calor. Gandin propde entdo que a posi¢do correspondente a maxima
da velocidade da interface deve coincidir com a transi¢do colunar/equiaxial, o que se localizaria a

cerca de dois-ter¢os do comprimento do lingote.

Ziv e Weinberg [Ziv e colaboradores, 1989] desenvolveram trabalhos experimentais com
a liga Al-3%Cu, solidificada verticalmente, a partir do contato com bloco de cobre refrigerado a
agua. Para reduzir a velocidade de solidificagdo, discos de aco inoxidavel de espessura de 0,95
mm foram colocados entre a lingoteira ¢ o bloco de metal, reduzindo assim a transferéncia de
calor. Medidas da temperatura foram feitas durante a solidificagdo com quatro termopares de
cromel/alumel de 3 mm posicionados a 2, 4, 6 e 8 cm da base do lingote. Observou-se que a TCE
ocorreu bruscamente em um plano horizontal e quando o gradiente de temperatura (G) na regido

de liquido, a frente dos graos colunares, caia para cerca de 0,6 K/mm.

Mahapatra e Weinberg [Mahapatra e colaboradores, 1987] realizaram experimentos com
ligas Sn-Pb em um aparato experimental que consiste em um molde de cobre cilindrico com
diametro interno de 35 mm, altura de 110 mm e espessura de parede de 3,2 mm. Verificou-se
que, o gradiente térmico manteve-se elevado proximo a chapa molde, decrescendo
progressivamente com a distdncia da face resfriada, observando-se valores menores no topo do
lingote. A velocidade da interface acompanhou os resultados do gradiente, com altas velocidades
junto a chapa molde e baixas velocidades na parte superior do metal. A TCE ocorreu proxima de
um gradiente de temperatura critico no metal de 0,101 K/mm para Sn-5%Pb; 0,108 K/mm para
Sn-10%Pb e 0,126 K/mm para Sn-15%Pb. Baseado nestes resultados, os autores propdem que a
TCE deve ocorrer quando um gradiente de temperatura critico ¢ alcangado na ponta da dendrita.
E importante notar que os experimentos foram realizados em condigdes de coeficientes de
transferéncia de calor (h;j) na interface metal/molde muito baixos, da ordem de 100 W/m’K, e

assumidos constantes ao longo da solidificagao.

Ares e Schvezov [Ares e colaboradores, 2000] desenvolveram trabalhos experimentais

com ligas de chumbo-estanho, solidificadas unidirecionalmente. Os autores concluem que a
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velocidade na ponta da dendrita colunar aumenta gradualmente e que a transi¢do
colunar/equiaxial (TCE) ocorre ao longo de uma zona, e ndo de forma abrupta, e quando o
gradiente de temperatura no liquido decresce para valores que variam em torno de 0,8°C/mm a
1°C/mm. O comprimento da zona colunar aumenta com a taxa de resfriamento e a composi¢ao
das ligas. Apos a transicdo, os autores relatam um aumento da velocidade da frente liguidus

muito mais rapido do que a velocidade da frente solidus.

Siqueira e colaboradores [Siqueira, 2002] desenvolveram trabalhos experimentais com
ligas de aluminio-cobre e estanho-chumbo, solidificadas unidirecionalmente com o propdsito de
analisar-se a TCE. O aparato de solidificacao foi projetado de tal modo que a extracdo de calor é
realizada somente pela parte inferior refrigerada a dgua, promovendo solidificacao direcional
vertical no sentido ascendente. Os experimentos foram realizados com ligas Al-Cu (2,0; 5,0; 8,0;
e 10,0% em peso de Cu e Sn-Pb 5,0; 10,0; 20,0 e 30,0%Pb) com varios super-aquecimentos. A
TCE, quando ocorreu, foi medida a partir da base do lingote. Os arquivos contendo o
monitoramento experimental das temperaturas foram usados para a determinacao dos coeficientes
transitorios de transferéncia de calor metal/molde, h;, pelo método do confronto
teorico/experimental com simulagdes numéricas obtidas por um método de diferencas finitas de
diferengas finitas, conforme detalhado em artigos prévios [Spim et al. 2000-A; Santos et al.
2001]. Os resultados da analise térmica no metal foram usados na determinagao experimental da
velocidade da isoterma liquidus (V). Um modelo analitico de solidificacio e um método
numérico de diferencas finitas foram utilizados na determina¢do dos demais pardmetros térmicos
de solidificacdo, gradientes térmicos (Gy) e taxas de resfriamento (T) junto & isoterma liguidus,
utilizando-se os valores de h; determinados experimentalmente. A andlise dos resultados
experimentais obtidos, para ambos os sistemas metalicos (Al-Cu e Sn-Pb), mostram que nenhum
critério baseado isoladamente ou na velocidade da isoterma liguidus ou no gradiente de
temperaturas a frente desta isoterma poderia justificar a ocorréncia da transi¢cdo colunar/equiaxial.
Foi entdo proposto um critério de TCE [Siqueira, 2001, 2003; Garcia, 2001] envolvendo tanto a
velocidade de crescimento quanto o gradiente térmico, através da taxa de resfriamento da
isoterma [liquidus. O crescimento colunar prevaleceria ao longo do lingote para taxas de

resfriamento maiores do que um valor critico que s6 depende do sistema binario. Nessa
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investigacdo a taxa de resfriamento critica foi de aproximadamente 0,2 K/s para ligas Al-Cu,

enquanto que, para ligas Sn-Pb, essa taxa foi de 0,014 K/s.

A proposta de uma taxa critica de resfriamento, como condicionante da TCE, foi aplicada
também aos resultados de um trabalho da literatura [Mahapatra, 1987], que apresenta os valores
de velocidade e gradiente térmico na transi¢do colunar/equiaxial de ligas Sn-Pb. Esses resultados,
mostrados na Tabela 2.3, sdo devidamente comparados com aqueles obtidos por Siqueira e

colaboradores [Siqueira, 2003] para ligas Sn-Pb.

Tabela 2.3 - Parametros térmicos da solidificagao associados a posicao da transi¢do (TCE) relativos aos
resultados experimentais [Siqueira 2003] - (S) e os resultados de Mahapatra e Weinberg - (MW)
[Mahapatra e colaboradores, 1987]

Liga VL (S) | VEC(MW) | GL(S) | GL(MW) T (S) T (MW)
mm/s mm/s K/mm K/mm K/s K/s

Sn5%Pb | 0,275 0,114 0,033 0,101 0,009 0,012
Sn 10%Pb | 0,283 0,101 0,052 0,108 0,015 0,011
Sn15%Pb - 0,117 - 0,126 - 0,015
Sn20%Pb | 0,323 - 0,047 - 0,015 -
Sn30%Pb | 0,224 - 0,070 - 0,016 -

Valores

o 0,276 0,110 0,050 0,112 0,014 0,013

Vé-se de forma clara na Tabela 2.3 que os dois trabalhos experimentais foram conduzidos
sob condi¢des térmicas diversas. Observando-se os valores médios de velocidade vé-se que nao
ha como estabelecer um valor critico padrao para caracterizar a TCE. A mesma conclusido pode
ser feita pela observacdao dos gradientes térmicos. O uUnico pardmetro térmico comum aos
trabalhos nas posi¢des correspondentes a transi¢do estrutural ¢ exatamente a taxa de resfriamento,
conforme se pode observar pelos valores apresentados na Tabela 2.3, notadamente os valores
médios resultantes. Este confronto demonstra também que um critério baseado em uma taxa de
resfriamento critica, € que depende apenas do sistema binario, independendo, portanto, da

concentragdo de soluto da liga, parece ser mais adequado para caracterizar a transicao.
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2.4 — Microestruturas na Solidificacao Rapida

A crescente demanda por materiais de alto desempenho para utilizagdo em aplicagdes
altamente especializadas impulsiona o desenvolvimento de novos materiais. O rapido progresso,
tanto do “hardware” como do “software” utilizados em aplicagdes laser, resultou numa intensa
utilizacdao de lasers no processamento de materiais em varios campos da industria. Atualmente,
mesmo em atividades dominadas pela tecnologia tradicional, tais como cortes e furagdes, a
moderna tecnologia laser estd cada vez mais presente substituindo os métodos classicos, i1Sso se
deve as altas precisdes e agdo térmica altamente localizada que a utilizagdo de lasers proporciona

[Ton, 1992; Monson, 1990]

Quando utilizado em intensidades superiores aquelas destinadas ao endurecimento de
materiais, o feixe laser pode ser aplicado para induzir a fusdo de uma fina camada da superficie
dos metais. A fusdo da superficie a laser permite o aquecimento e a fusdo seletiva da superficie,
modificando assim as propriedades da superficie do material devido a fusdo rapida seguida da
solidificagcdo, também rapida. O perfeito contato entre o metal fundido e substrato causa uma
extragcdo de calor muito eficiente, resultando em uma alta taxa de resfriamento durante o processo
de solidificagdo da ordem de 10°-10° K/s [Kurz 1992]. As altas taxas de resfriamento a que as
camadas da superficie sdo submetidas originam a formagdo de microestruturas diferentes
daquelas presentes na superficie antes da fusao a laser melhorando as propriedades do material e
conferindo maior dureza e melhores resisténcias ao desgaste e a corrosdo [Damborenea,1998;
Watkins, 1997; Cheung, 2000; Conde, 2000; Tomida, 2003; Colaco, 2005; Grum, 2005;
Tian, 2005]. As microestruturas dos materiais obtidos via solidificagdo rapida tendem a
apresentar as vantagens das microestruturas refinadas, microssegregagao reduzida, solubilidade

solida extensiva ¢ formac¢ao de fases metaestaveis [Munitz, 1985, Zimmerman, 1989].
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2.5 — Microestrutura e propriedades mecanicas

Apo6s o processo de solidificacdo as ligas metalicas geralmente sdo utilizadas em uma das
quatro condi¢des: como produto final, apds tratadas termicamente, mecanicamente trabalhadas
(usinados, forjados etc) e trabalhadas mecanicamente seguido de tratamento térmico. Em todo os
casos o processo de solidificagao tem significativa influéncia sobre a propriedades mecanicas

apresentadas pelo produto final baseado em ligas metalicas.

As propriedades mecanicas sao influenciadas por varios fatores: porosidade, presenca de
uma segunda fase, tamanho de grdo e espagamentos celulares e dendriticos. H4 um consenso que
o desempenho mecanico dos materiais metalicos melhora com a redu¢do do tamanho de grao. A
conhecida equagao de Hall-Petch [Hall, 1951; Petch, 1953] mostra que resisténcia mecanica €
proporcional ao inverso da raiz quadrada do didmetro do grao. Para metais fundidos nem sempre
a reducao do diametro dos grdos implica em uma melhora das propriedades mecanicas; isso
somente ocorre se a producao de griaos pequenos ndo for acompanhada de um aumento da
porosidade, do volume percentual da segunda fase e do espagamento dendritico. Um significativo
nimero de estudos tem apontado a influéncia da microestrutura em particular do espacamento
dendritico no desempenho mecanico dos produtos baseados em ligas metalicas, sendo que esses
espacamentos podem se mais determinantes na previsdo das propriedades mecanicas do que o

préprio tamanho de grao [Donelan, 2000].

A especificacdio dos materiais fundidos para uso geral requer que as propriedades
microestruturais € mecanicas satisfacam certas caracteristicas minimas em fun¢do da aplicagdo
desejada. Na literatura ha trabalhos que examinam como as condigdes de solidificagdo
influenciam na resisténcia a tracao de ligas de diferentes sistemas bindrios. [Quaresma, 2000,

Osorio, 2002, Osorio, 2006].
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CAPITULO 3

Materiais e Métodos

A metodologia usada no estudo experimental efetuado neste trabalho envolveu,
basicamente, as seguintes etapas: 1) Calculo estequiométrico, corte e pesagem dos materiais; ii)
Fusao, homogeneizagdo e aferi¢do da liga obtida; iii)) Montagem da lingoteira com termopares
posicionados em pontos estratégicos; iv) Vazamento da liga fundida na lingoteira ja posicionada
no dispositivo de solidificacdo ascendente; v) Refusdo e estabilizagdo do metal liquido; vi) Inicio
do experimento mediante o acionamento da refrigeracdo da chapa molde; vii) Cortes do lingote
solidificado nos sentidos transversal e longitudinal destinados ao preparo de amostras para
analise metalografica, microscopia optica e eletronica de varredura; viii) Corte dos lingotes para
preparo de corpos-de-prova para ensaio de tracdo; ix) Preparo de amostras para tratamento
superficial a laser; x) Andlise e tabulacdo dos resultados experimentais para posterior

interpretacao.

O diagrama da figura 3.1 ilustra as etapas envolvidas na metodologia adotada no decorrer

do estudo experimental efetuado neste trabalho.
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Figura 3. 1 - Fluxograma do procedimento experimental.

50



3.1. Equipamentos e materiais utilizados

As ligas utilizadas foram obtidas a partir de aluminio com nivel de pureza comercial

(99,8%) e niquel com 99,99% de pureza. O preparo das ligas ocorreu da seguinte maneira:

a) o aluminio foi cortado em pedagos em uma serra de fita de fabricagdo Franho, modelo

FM-50;

b) o niquel foi preparado em forma de cavacos, retirado de uma barra cilindrica em um

torno convencional;

¢) seguindo o célculo estequiométrico para liga alvo, os elementos de liga foram pesados,

em uma balanga eletronica semianalitica com precisao de 0,01g;

d) o aluminio foi colocado em um cadinho de carboneto de silicio, modelo AS-08 da linha
Blackstar, fornecidos pela Morganite do Brasil Ltda., e em seguida foi levado a um forno tipo
mufla, da marca Brasimet com temperatura maxima de trabalho de 1 300 °C, interior revestido de
placas refratarias e controle de processamento de temperatura. Os cadinhos de carboneto de
silicio foram previamente revestidos com uma camada de material refratdrio (alumina), para

aumentar sua durabilidade e evitar a contaminacao das ligas;

e) devido as temperaturas de fusdo dos componentes da liga serem muito diferentes,
aproximadamente 660°C para o Al e aproximadamente 1453 °C para o Ni, a liga é obtida
mediante o mecanismo de difusdo do soluto na matriz liquida do solvente, o que ocorreu da
seguinte forma: Apds a total fusdo do aluminio o cadinho foi retirado do forno e o niquel na
forma de cavacos foi adicionado ao metal liquido. A mistura foi agitada com uma vareta de ago
revestida com alumina, com o objetivo de facilitar a incorporagdo do niquel na matriz do

aluminio.

Para garantir a total difusdo do soluto na matriz do solvente, a mistura metalica ¢ retornada
ao forno e retirada para ser novamente agitada. Esse procedimento repetiu-se até a total
dissolugdo dos cavacos de niquel. A Figura 3.2 apresenta os equipamentos ¢ materiais utilizados

no preparo da liga.
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Figura 3.2 - (A) Balanca digital, (B) cadinho de carboneto de silicio
e (C) forno elétrico tipo mufla.

Ap0s as etapas descritas o cadinho foi retirado do forno e a seguir levantou-se a curva de
resfriamento caracteristica do material. Em seguida, o cadinho retornou ao forno para uma nova
fusdo. Nesse estagio o metal liquido foi vertido em uma lingoteira, que se encontrava acoplada ao
dispositivo de solidificacdo, ocorrendo a solidificagdo espontdnea do metal. Com o intuito de
refundir o material, foi acionado o sistema de aquecimento do dispositivo. Para garantir a total
fusdo da liga e a estabilizacdo do liquido aplicou-se um superaquecimento de 25% acima da
temperatura liquidus, Ty. A partir dessa temperatura o sistema de aquecimento do dispositivo foi
desligado iniciando-se o resfriamento do metal. No instante em que a temperatura do metal
liquido alcancava a estipulada para o inicio do experimento (T; = Tr + 10%T) era acionada a
refrigeracdo forgada a 4dgua na chapa molde. Essa condi¢do de resfriamento permaneceu até a
total solidificagao. O monitoramento e os registros térmicos foram feitos através de termopares

posicionados no interior da lingoteira, conectados a um sistema de aquisi¢do de dados.

Os termopares sdo identificados por letras segundo a I.S.A. (Instrument Society of
America) e adotados como padrao americano na ANSI C96-1963. Neste trabalho, devido a faixa
de temperaturas em que ocorre o processo de solidificacdo, foram utilizados termopares tipo K

revestidos por uma bainha de ago inoxidavel com diametro externo de 1,5 mm.

No registro dos perfis térmicos foram utilizados dois sistemas de aquisicdo de dados,
devidamente acoplados a um computador: um marca ALMEMO, modelo 3290 com resolugdo de
leitura de um ponto por segundo e outro, com resolugao de leitura de 10 pontos por segundo. Os

registros das temperaturas foram efetuados mediante o uso de softwares fornecidos pelos
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fabricantes dos registradores, que digitalizam as medidas dos termopares feitas em tempo real

pelos sistemas de aquisi¢do de dados.

Um rotametro de acrilico, com quilha flutuante de aco inoxidavel 303 e com faixa de
medi¢do de 3 a 36 //min, fabricado pela Key Instruments, foi utilizado para o controle do fluxo de
agua que escoa através da camara de refrigeracdo controlando a vazdo para todos os
experimentos. O equipamento, mostrado na Figura 3.3, apresenta exatiddao de + 2% em relacdo ao

fundo de escala e ¢ projetado para temperaturas limites da ordem de 70°C.

Figura Erro! Nenhum texto com o estilo especificado foi encontrado no documento. Rotametro
controlador da vazao de 4gua utilizada nos experimentos.

As ligas pertencentes ao sistema Al-Ni, escolhidas como objeto de estudo, apresentaram as
seguintes concentragdes em massa de Ni: 1,0%, 1,9%, 2,5 %, 3,0 %, 4,7% e 5,0%. As Figuras 3.4
e 3.5 apresentam os diagramas de equilibrio de fases do sistema binario Al-Ni, completo e parcial

respectivamente.
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Figura 3.4 - Diagrama de equilibrio do sistema Al-Ni (Thermo-Calc).
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Figura 3.5 - Diagrama parcial de equilibrio do sistema Al-Ni (Thermo-Calc)
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Todas as ligas produzidas em laboratério passaram por dois critérios de aferi¢do da
composicdo: uma analise térmica e uma analise quimica. O primeiro diz respeito a verifica¢dao do
teor de soluto obtido tomando como referéncia a linha de transformagao liquidus fornecida pelos
diagramas de equilibrio do sistema binario Al-Ni, ja apresentados nas Figuras 3.4 ¢ 3.5. A Tabela
3.1 apresenta, por exemplo, as temperaturas de transformagdo obtidas por andlise térmica das
ligas Al-1,0, 2,5 e 4,7%Ni, confrontadas com os valores de temperatura extraidos do diagrama de
fases. Considerando o erro relativo dos termosensores utilizados, que ¢ da ordem de 1,0%,
considera-se que a estequiometria das ligas ¢ valida. Analises térmicas tipicas das ligas Al-1,0%,
2,5% e 4,7%Ni sdo apresentadas nas Figuras 3.6 a 3.8. Para as demais composi¢des também foi

feito o mesmo tipo de confronto entre as temperaturas de transformagao.

Tabela 3.1 - Temperaturas de transformacao para as ligas Al-1%Ni, Al-2,5%Ni e Al-4,7%Ni

Liga AI-Ni Temperatura de transformacgdo (° C) | Temperatura de transformagao (°C)
% (Ni) (curva de resfriamento) (Diagrama de fase)
1,0 654,0 £ 1,0% 657
2,5 652,5 + 1,0% 653
4,7 642,0 £ 1,0% 646
670
Al-1%Ni
665
u
|
660 - W
| u
O 655 " 654°C
& T e !i.;i.-ﬂllllllillIlIIIIIIIIIlIlllnn.l.lnlllﬂl.ln
o ]
S 650 -
©
o)
Q. 645
S
o
= 640
635
630 L B B A L L

Y :
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Figura 3.6 - Curva de resfriamento para a liga Al-1%Ni.
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Figura 3.7 - Curva de resfriamento para a liga Al-2,5%N!i.
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Figura 3.8 - Curva de resfriamento para a liga Al-4,7%N!i.
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Para a analise quimica foi retirada uma amostra de cada liga produzida experimentalmente
e utilizada a técnica de espectrometria de fluorescéncia de raios X, o que permitiu uma afericao
adicional da composi¢do final das ligas produzidas. As Figuras 3.9 e 3.10 apresentam as fichas
fornecidas pelo espectrometro de fluorescéncia de raios X para as ligas Al-1,0%Ni e Al-1,9%Ni.
Essas analises apresentaram valores proximos dos previstos pelo calculo estequiométrico (Cyp) o

que possibilita admitir os teores originais como validos.

i  Results of Semi-Cuantitative Analysis **%* Q6-0D3-29 12:06
= JOE CODE SAMPLE HAME FILE Flile
2 B:ECH ALMNI Liga ALNi ALHL-3
Analy. Method @ FP {Bulk) Sample Model : Metal
Balance Comp.: Flux Component

Flux Ratioc

B - Meas, . Spectrum Intensity BesultsUnticrmal L 2ed
(kops) masss imass%)
Al A101 Al-HA 254.2607 |99.06238 &7 .8520
Mi Iio0 Hi=KA BE.30409 O.9372 0.8419

Figura 3.9 - Ficha de resultados da liga Al-1%Ni - espectrometria por fluorescéncia de raios X.

w#** HResults of Semi-Quantitatiwve Analysis *** 0g-03=21 16:37
Fii JOE CCDE SEMPLE DNaME FILE File

Et3CH Al1¥3 AINi-Amo=tra 1 ARLMNL-1
Analy. Method : FF {Bulk) Sample Model i Metal
Balance Comp.: Flux Component

Flux Ratio
I.'.'r.:l:r,p. Meas, . Spectoum Intensity ResylesUnpnormal | 2ed
lkops) { o= & imass%)

Al 2101 Al-HA 244,0421 67.4514
wi Eio0n Nil=-FA 1259, 6764 l1.2E85

Figura 3.10 - Ficha de resultados da liga Al-1,9%N:i - espectrometria por fluorescéncia de raios X.

As amostras utilizadas nas analises de Raios X foram lixadas sequencialmente por lixas
com granulometria de 100, 220, 320 e 300 respectivamente. O equipamento utilizado foi um

Espectrometro de Fluorescéncia, modelo Rigaku RIX3100 (Figura 3.11).
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Figura 3.11 - Espectrometro de fluorescéncia de raios X, modelo Rigaku RIX 3100.

O conhecimento prévio de propriedades termofisicas ¢ de fundamental importancia para
qualquer tipo de estudo que envolva transferéncia de calor e massa. Devido a escassez de estudos
sobre as ligas do sistema AI-Ni na faixa de concentracdo hipoeutética, algumas poucas
propriedades termofisicas disponiveis para as ligas utilizadas neste trabalho foram obtidas da
literatura [Li, 2005; Zhou, 2008], outras fornecidas pelo software Themo-Calc e outras
estimadas mediante a formulagdo de Scheil para solidificacdo fora de equilibrio, as que se

encontram listadas na Tabela 3.2.
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Tabela 3.2 - Propriedades termofisicas das ligas do
sistema Al-Ni usadas nas analises experimentais

Propriedades | Simbolo | Al-1%Ni | Al-1,9%Ni | Al-2,5%Ni | Al-3%Ni | Al-4,7%Ni | Al-5,0%Ni
Condutividade Ksg 202 32,9 167 153 111 103
térmica
(W K K, 87 29,6 78 75 65 63
Massa especifica Ps 2762 11 300 2 855 2 886 2991 3 009
-3
(kg.m™) oL 2330 10 632 2523 2551 2633 2661
Calor especifico Cs 1369 130,5 1357 1350 1336 1328
-1 -1
(J.kg™.K™) L 1172 139,0 1163 1158 1137 1133
Calor latente de
fusdo AH 333 000 27 368 333000 | 338000 | 372000 383 000
(kg™
Temperatura
liquidus TiLiq 656 655 653 652 637 636
&)
Temperatura solidus
— Eutético Tsol 642 642 642 642 642 642
€9
Coeficiente de
Gibbs-Thomson r 8,99-10° | 9,00:10° 8,89-10° | 8,79-10® | 7,60-10° | 7,37-10°
(m.K)
Difusividade do
soluto D 3,5:10° 3,0-10” 3,5107 3,5107 3,5-107 3,5:10°
(m”.s™)
Coeficiente de
particio ko 0,007 0,007 0,007 0,007 0,007 0,007
(adimensional)
Inclinagao liguidus my 3.5 3.5 35 3.5 3.5 35

(°C/ % massa)
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3.2. Descric¢ao do dispositivo de solidificacido ascendente

Foram utilizados dois sistemas de solidificagdo ascendente, como mostrado nas Figuras
3.12. A estrutura dos fornos desses sistemas consiste em um tubo mecanico de ago carbono sem
costura. Na base encontra-se o sistema de refrigeracdo, que utiliza dgua como fluido de
refrigeragdo, e de acoplamento das lingoteiras. A diferenga basica entre eles ¢ a dimensao da
lingoteira usada em cada um deles. No primeiro caso, utiliza-se uma lingoteira de 50 mm de
didmetro por 110 mm de altura e no outro sistema uma de didmetro de 60 mm e altura de

160 mm.

Os fornos utilizados nos dispositivos de solidificacdo sdo constituidos de resisténcias
elétricas, montadas em uma peca refrataria cilindrica, com poténcia controlada, o que permitiu
obter diferentes niveis de superaquecimento para o metal liquido. Para garantir um bom
isolamento térmico a pega refrataria que da suporte as resisténcias elétricas encontra-se isolada do
meio ambiente por uma camada de cimento refratario, o que impediu a nucleagdo de cristais nas

paredes e a frente da interface de crescimento durante o processo de solidificagao.

Suporte para as
resisténcias

Lingoteira dentro
do dispositivo

Controlador Dispositivo
Digital de utilizado no
Poténcia das experimento

Resisténcias

Figura 3.12 - Dispositivos de solidificagdo vertical ascendente refrigerados a agua: (A) Dispositivo de
solidificacdo unidirecional € o controlador da poténcia; (B) Parte interna do dispositivo.
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Nos experimentos de solidificagdo foram utilizadas duas lingoteiras de dimensoes

diferentes (produzidas em ago inoxidavel AISI-310), como mostrado nas Figuras 3.13 e 3.14.

Figura 3 13 - Lingoteira de ago inoxidavel 310 com dimensdes
de 60 mm de diametro interno ¢ comprimento de 160 mm.

Figura3.14 - Lingoteira de aco inoxidavel 310 com dimensoes
de 50 mm de didmetro interno e comprimento de 110 mm
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A escolha da lingoteira baseou-se nos tipos de ensaios para os quais seriam destinados os
lingotes solidificados. Lingotes de maiores dimensdes eram desejaveis para a extragdo de corpos-
de-prova de tra¢do. A base das lingoteiras ¢ constituida por uma chapa molde intercambiavel que
fica em contato com o liquido de refrigeragdo (agua). No presente trabalho utilizou-se dois tipos
de chapa molde, uma, em ago inoxidavel AISI 310, e outra, em ago carbono 1020, ambas com 3
mm de espessura. A opcao por chapas em ago carbono ocorreu em funcdo deste tipo de material
proporcionar taxas de transferéncias de calor superiores aquelas atingidas com chapas em ago
inoxidavel, visto que a condutividade térmica do aco carbono 1020 ¢ aproximadamente trés (3)
vezes maior que a dos agos inoxidaveis. Isto permite o alcance de uma maior amplitude de
variacdo de espacamentos interdendriticos ao longo dos lingotes. Como conseqiiéncia, espera-se

também um reflexo dessa maior variacdo nas propriedades mecanicas obtidas.

As lingoteiras possuem furos de 1,5 mm de diametro em suas laterais para a passagem de
termopares que registram a evolucdo das temperaturas do metal, 6 para a de menor dimensao
(posi¢ao dos termopares: 5, 10, 19, 33, 53, 73 mm) e 8 para a outra (posi¢ao dos termopares: 3,
8,12, 17,22, 37, 52 e 88 mm). Ap6s a montagem das lingoteiras com os termopares e as chapas
moldes elas sdo devidamente acopladas no interior do dispositivo vertical ascendente de
solidificagdo para receber o metal liquido permitindo a solidificagdo no seu interior. A extracao
de calor foi realizada pela base da lingoteira através da chapa molde refrigerada a agua. Muitos
trabalhos foram desenvolvidos pelo Grupo de Pesquisa em Solidificagdo — GPS — UNICAMP, ao
longo dos ultimos anos utilizando esta metodologia [Spinelli, 2005; Rosa, 2006; Rocha, 2003A,
2003B; Ferreira, 2003A; Osorio, 2003].
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O sistema completo utilizado no processo de solidificagdo ascendente neste trabalho

encontra-se esquematizado na Figura 3.15.

Lingoteira de
Ago Inoxidavel 310 !
| Termopares
I A
- —l=gl
=-
" [}
| o Registrador de
i (O] dados térmicos
pe R i O]
—— : o [T ]
Controladores
de I L e El
temperatura | o]
I
e 10 |
i ol
: — m ,ﬂlqu.‘s|‘i:.1r";:::‘| via
computador
.."_
i ol F
| o [T
L)
Suporte refratario e
Resisténcias elétricas | Estrutura Controlador
Chapa Molde do Forno s
de dgua
E|
Material Refratério |
Isolante
Entrada
L] ———— S — dedgme
A J v
Saida de dgua

Figura 3.15 - Representagido esquematica do dispositivo de solidificagdo ascendente.
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3.3. Ensaios realizados
A Tabela 3.3 apresenta um resumo dos ensaios realizados e os respectivos estudos aos
quais os lingotes obtidos mediante o processo de solidificagdo foram submetidos.

Tabela 3.3 - Resumo dos ensaios realizados (T - temperatura liquidus no equilibrio,
T; — temperatura de inicio do experimento).

Liga T, (°C) | T; ° C) = (T + 10%) | Chapa Molde Estudos
Al1%Ni 657 721 Micro-estruturas / h,
Al2, 5%Ni | 653 718 Aco Micro-estruturas / h,
AILT%NG | 646 11 Inoxidavel Micro-estruturas / h,

Refusdo a laser / T.C.E

Al1,9%Ni 655 720 T.CE

Micro-estruturas / h,

Al1%Ni 657 721 . .
Ensaio mecanico
Al3%Ni 652 717 Aco Mlcr0—§stmtufa§ / hy
Carbono Ensaio mecanico
Al5%Ni 646 710 Micro-estruturas / h,

Ensaio mecanico

*TCE: Transi¢do Colunar-Equiaxial

Inicialmente foram realizados experimentos com chapas-molde de ago inoxidavel. Com o
avanco do trabalho, trés motivos principais determinaram a utilizacdo de um sistema com chapas-
molde de ago carbono 1020: 1) no caso dos ensaios de tragdo, o maior espectro de espacamentos
interdendriticos obtido com o uso da base de ago 1020 pode gerar uma maior variagdo dos
resultados tipicos do ensaio de tragdo; ii) os coeficientes transitorios de extracdo de calor
metal/molde, hy, podem ser aferidos em condigdes distintas, ou seja, para diferentes severidades
de extracdo de calor; e iii) a complementaridade no que diz respeito as faixas de espagamentos
interdendriticos e de taxas de resfriamento obtidas para ambas as situagdes, validando leis

experimentais numa faixa total mais ampla.
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3.3.1. Determinac¢do experimental das variaveis térmicas de solidificacao

As varidveis térmicas de solidificagdo (hg, vi € T) foram determinadas experimentalmente
pelas curvas de perfil térmico, obtidas a partir do registro das temperaturas medidas pelos

termopares durante a evolucao do processo de solidificagdo:

e Apoiado no método de diferencas finitas, foram feitas simulagdes numéricas, e mediante o
confronto das curvas de perfil térmico experimental com aquelas simuladas numericamente foi
possivel extrair os coeficientes transitérios de transferéncia de calor metal/fluido de refrigeragao

(hy) a partir dos melhores ajustes entre as curvas experimentais e simuladas.

e As velocidades experimentais da isoterma liquidus (vp), para todas as ligas analisadas,
foram determinadas por meio das derivadas das fungdes P=f(t), isto ¢, Vi =dP/dt. As fung¢des
P=f(t) foram obtidas experimentalmente a partir das interse¢des das retas de cada temperatura
liquidus (T1) com as curvas de resfriamento para cada posi¢ao dos termopares, ou seja, a partir da
Ty das ligas analisadas traga-se uma reta paralela ao eixo dos tempos indicados no grafico que
representa os perfis térmicos. Pelas intersecdes dessa reta com os perfis térmicos obtém-se o
tempo correspondente. Esse tempo pode ser definido como o tempo de passagem da isoterma
liquidus em cada posi¢do dos termopares. Os resultados dos pares ordenados (P, t), obtidos a
partir do procedimento em questdo, permitem tracar um grafico experimental da posicao da

isoterma liquidus em funcao do tempo.

e A taxa de resfriamento (T), para cada posicio dos termopares, foi obtida
experimentalmente a partir das interse¢does das retas de cada temperatura liguidus (Tr) com as
curvas de resfriamento para cada posi¢do dos termopares, e pelo resultado da leitura direta do
quociente das temperaturas imediatamente antes e depois da T e dos tempos correspondentes,

isto &, T = dT/dt.
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A Figura 3.16 representa de forma esquematica os procedimentos aplicados para determinar
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Figura 3.16 - Procedimento experimental para determinar as variaveis térmicas.

3.3.2. Descricio do ensaio de refusao a laser

O laser utilizado nos ensaios de tratamento superficial ¢ o do modelo Mazak Laser Path
Turbo-X36 (Figura 3.17) instalado no LNLS (Laboratorio Nacional de Luz Sincrotron). A Figura
(3.18) apresenta o sistema do cabecote de onde sai o feixe laser e a Figura (3.19) mostra o

cabecote com o feixe laser irradiando sobre uma chapa de ago. O equipamento laser a gas CO,
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pode operar com poténcia minima de 100 W e maxima de 1000 W, em modos de operagao
pulsado ou continuo. Todos os ensaios realizados neste trabalho foram realizados com o modo de

trabalho continuo do feixe.

Figura 3.17 - Vista geral da maquina laser Mazak Laser Path Turbo-X36

Figura 3.18 -. Sistema do cabecgote por onde o feixe laser ¢ emitido
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Figura 3.19 - Cabecote com o feixe laser acionado.

Foram utilizadas duas amostras obtidas a partir da liga Al-5Ni% neste tipo de ensaio. Apds
a retirada das amostras dos lingotes, para assegurar um acabamento superficial uniforme, elas
foram lixadas com lixas de SiC de granulometria 1200. Apos esse preparo, as amostras foram
submetidas ao tratamento superficial com o laser operado nas seguintes condi¢des: poténcia de
1,0 kW, raio focal de 0,15 mm e velocidade de varredura do feixe de 800 mm/s para uma das
amostras ¢ 1000 mm/s para a outra. Com o intuito de investigar o efeito do tratamento a laser no
refino das microestruturas, as amostras foram secionadas em uma direcao transversal a direcao de
varredura do laser e preparadas pelas técnicas convencionais de metalografia. As secdes
transversais foram tratadas quimicamente com o reagente 0,5 % HF em &4gua destilada por
30 segundos ¢ em seguidas analisadas via microscopia eletronica de varredura (MEV). Para
documentar o efeito do tratamento superficial a laser na evolu¢ao da dureza do material, foram
realizados testes de microdureza Vickers com cargas de 10 g para as regides tratadas e 25 g para

as sem tratamento.
3.3.3 Ensaios de tragao

Com o objetivo de estabelecer-se correlacdes entre as varidveis de solidificagdo e as
propriedades mecanicas das ligas do sistema Al-Ni foram efetuados ensaios para determinar os
limites de escoamento e de resisténcia a tracdo. Para esse propodsito trés lingotes para cada uma

das seguintes concentragdes de niquel: 1, 3 e 5 % foram seccionados transversalmente a direcao
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de solidificacdo. Essas se¢des foram posteriormente usinadas originando os corpos de provas

utilizados nos ensaios de tracdo como ilustrado na Figura 3.20.

Cada lingote originou seis corpos de provas distribuidos ao longo do eixo longitudinal,
totalizando cinqiienta e quatro corpos de provas para todas as trés ligas investigadas, sendo trés
lingotes por liga investigada. A posicdo relativa de extragao dos corpos-de-prova em relagao a

interface metal/molde se encontra ilustrada na Figura 3.21.

Ap0s a usinagem dos corpos de prova em conformidade com a norma ASTM E8M, eles
foram submetidos aos ensaios de tragdo, efetuados segundo a norma NBR 6152 ¢ ASTM ESM. O
equipamento utilizado foi a méaquina de ensaios MTS — Test Star II (Figura 3.22), com uma

velocidade de ensaio em torno de 2 mm/s.

Figura 3.20 — Corpos-de-provas utilizados nos ensaios de tracdo
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Figura 3.21 - Posigdes relativas dos corpos de prova em relacdo a interface metal / molde
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Figura 3.22 - Ensaio de tragdo (A) corpo de prova devidamente montado na maquina
de tragdo antes da aplicacdo da forca de tracdo; (B) corpo de prova sob agao da
forga de tragdo; (C) momento em que ocorre a ruptura do corpo de prova.
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3.4. Caracterizacoes macro e microestruturais

Por meio das macroestruturas pode-se aferir a precisdo dos experimentos de solidificacao
quanto a direcionalidade em que o processo ocorreu. Em contrapartida, as microestruturas
permitem investigar a influéncia das variaveis de solidificacdo na constituicao estrutural das ligas
metalicas. A Figura 3.23 apresenta um lingote cilindrico seccionado a0 meio com macroestrutura
tipicamente colunar, e a seqliéncia de retirada das amostras usadas para a obtengdo das
microestruturas. Os cortes das amostras para as microestruturas foram localizados no centro do

lingote.

P i
(d)

Figura 3.23 - Representacdo esquematica da obtengdo das amostras para macroestruturas e
microestruturas: (a) macroestrutura da liga A13%N!i solidificada no dispositivo vertical ascendente;
(b) cortes para obtengdo de amostras para a metalografia; (c) cortes longitudinais; e (d) cortes transversais.
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3.4.1. Procedimentos metalograficos para as macro-estruturas

Apés a obtengdo dos perfis térmicos, os lingotes obtidos foram secionados
longitudinalmente ao meio, sendo uma das metades utilizada para caracterizagdo macroestrutural.
Para isso as amostras foram lixadas com lixas de granulometria variando de 100 até 600. Em
seguida a superficie polida recebeu um ataque quimico através de uma solu¢ao aquosa com a
seguinte composi¢do: 5 ml HF, 30 ml HNOs, 60 ml HCl e 5 ml H,O. O resultado do ataque
quimico ¢ a revelagdo da macroestrutura, que ¢ utilizada para aferir a direcionalidade da

solidificagdo, a morfologia estrutural e também a verificacdo da transi¢ao colunar/equiaxial.

3.4.2. Procedimentos metalograficos para as micro-estruturas

ApOs os cortes, as amostras foram identificadas com a posicao da superficie a ser analisada
em relacdo a interface metal/molde e embutidas para posterior andlise metalografica. As ligas
foram embutidas em resina acrilica com baixa temperatura de cura (temperatura ambiente). As
amostras embutidas foram lixadas seqiiencialmente por lixas de granulometria 100, 220, 320,
300, 600 e 1200 em lixadeiras rotativas com a limpeza das amostras em ultrassom. Na troca de
lixa, o sentido de lixamento foi rotacionado em 90° em relagdo aos riscos deixados pela lixa

anterior.

Com as amostras lixadas e limpas, novamente no ultrassom, elas foram polidas com
abrasivo (pasta de diamante) de 6 um e de 1 um. O polimento também foi realizado com o
auxilio de politrizes rotativas tornando assim a superficie a ser analisada pronta para o ataque
quimico. A revelacdo das microestruturas ocorreu mediante imersdo das amostras em uma

solugdo aquosa de 0,5% HF (acido fluoridrico) por um tempo entre 10 a 20 segundos.

Em seguida, foram realizadas andlises microscopicas com auxilio do sistema de
processamento de imagens Neophot 32 (Carl Zeiss, Esslingen, Germany) e Leica Quantimet 500

MC (Leica Imaging Systems Ltd, Cambridge, England), Figura 3.24
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Figura 3. 24 - Microscopio Optico Neophot — 32

As condi¢des de solidificagdo com fluxo de calor transitério impdem um crescimento
bastante irregular das dendritas, principalmente no inicio do processo. Por esse motivo, foi
utilizado o método do tridngulo [Giindiiz, 2002] para medidas diretas dos espacamentos
dendriticos primdrios, A;, medidos sobre a sec¢do transversal (perpendicular a dire¢do de extragdo
de calor) como ilustrado na Figura 3.25(a), utilizando-se o critério de vizinhanga, que considera o
valor do espacamento primdrio igual a distdncia média entre o centro geométrico das
ramificagdes dendriticas. Foram executadas em média 40 medidas para cada posicao selecionada,
sendo que, ao final, obteve-se a média dos valores e o intervalo de dispersdo. Os espagamentos
dendriticos secundarios, A,, foram medidos sobre a sec¢do longitudinal (paralela a direcdo de
extracdo de calor), conforme esquema da Figura 3.25 (b). O procedimento utilizado foi o
proposto por McCartney e Hunt (1981), que se baseia em calcular o valor de A, pela média das
distancias entres os bracos secunddrios adjacentes. Foram também realizadas em média 40

medidas para cada posi¢ao considerada.
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Figura 3.25 - Esquema representativo das técnicas utilizadas para quantificar os espagamentos
dendriticos: (a) se¢do transversal de uma estrutura dendritica para medicao de A;; (b) Segdo longitudinal
de uma estrutura dendritica para quantifica¢ao de A,.
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CAPITULO 4

Resultados e Discussoes

4.1. Determinacao de propriedades termofisicas

A confiabilidade dos resultados apresentados pelos modelos de crescimento dendriticos
assim como a computagcdo numérica das varidveis térmicas de solidificagdo é muito dependente
dos valores das propriedades termofisicas adotas nos procedimentos de célculo. A literatura
apresenta significativa escassez dessas propriedades para ligas Al-Ni. Neste trabalho o calor
especifico, o calor latente de fusdo, a temperatura liguidus e a inclinagdo da curva de
temperaturas liquidus foram calculados utilizando o Thermo-Calc. Para a difusividade do soluto e
para o coeficiente de particdo foram utilizados os valores propostos por Bouchard-Kirkaldy
[Bouchard e Kirkaldy, 1997]. Os espacamentos dendriticos sdo proporcionais ao coeficiente de
Gibbs Thomson (I') que é diretamente proporcional a tensdo superficial (o) e inversamente

proporcional ao calor latente de fusdo (L):

r=2r.

I 4.1)

Na equacdo, 4.1 Tr ¢ a temperatura de fusdo dos componentes que solidificam
congruentemente (o coeficiente de Gibbs-Thomson, geralmente, ¢ definido para um elemento
puro). Para ligas que solidificam em um determinado intervalo de temperaturas, ¢ adotada a

temperatura liquidus.
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Alguns artigos na literatura apresentam formulagdes para o calculo da tensdo superficial de
ligas que utilizam o método proposto por Butler [Butler, 1932]. A equagdo 4.2 descreve, para as
ligas, a dependéncia da tensdo superficial com a composicao e para o liquido das ligas Al-Ni ela

pode ser rearranjada como segue:

c=0,+ L 1, =Xy +L[Ej’S(T,X;,.)— GEo(r.x2) e (4.22)
AAI 1- 161' AAI
(]
c=0, +Eln{X ;Sgi } 1 fges (r,x5)-GEA(r, x2)| (4.2b)
Ni Ni Ni

As equacdes 4.2a ¢ 4.2b correlacionam a tensdo superficial de uma determinada solucao
metdlica com as propriedades do metal puro, assim como com a area da superficie da
monocamada metalica e a atividade termodindmica dos componentes na superficie e no interior
das fases. Nessas equagdes R ¢ a constante universal dos gases [J'molK'], & 4 € Oy [N'm™]
sdo as tensodes superficiais para o aluminio puro e niquel puro, respectivamente. Os coeficientes

A, e A, sio as areas da superficie molar da monocamada do metal liquido puro [m*], e X, e
X ,; sdo as fragcdes molares de Al e Ni na superficie e no interior das fases. As areas molares A4,

e A, sdo calculadas a partir das equacdes 4.3a e 4.3b como segue:

Ay =L,N %VA% s (4.3a)
A, = LNV, (4.3b)
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Nas equacdes 4.3a ¢ 4.3b N ¢ o numero de Avogrado, ¥ ¢ o volume molar [m’] e

L,usualmente assume o valor de 1.091 para metal liquido com estrutura compacta (Hoar, 1957).
G** (T X f,,) e G©* (T X f,,) sd0 os excessos parciais da energia de Gibbs para o Al na superficie

e no interior das fases. Os excessos da energia de Gibbs sdo fungdes de T e da fragdo 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], ¢ dada por:

GES(r,x5)=pG it (r,x3,) (4.4)

O excesso da energia de Gibbs G .* (T X f,l) pode ser obtido diretamente de banco de
dados termodinamicos, ¢ £ ¢ o parametro correspondente a razdo entre o numero Z de

coordenacio da superficie e do interior da fase Z° / Z" e é atribuido 0,83 para metais liquidos

[Tanaka, 1994, 1996, 1999; Gasior, 2002].

A tensdo superficial o de ligas liquidas pode ser calculada pelas seguintes etapas:

i. Especificar a temperatura T ¢ a composi¢do N.. de uma liga;

ii. Inserir nas equacdes 4.2a e 4.2b os valores das tensdes o, € 0, ; € 0 volume molar Vy;

e Va1 para o metal liquido puro na temperatura escolhida;

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

composi¢ao escolhidas e substitua nas equagdes 4.2a e 4.2b;
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iv. Entdo, no lado direito das equagdes 4.2a e 4.2b, N;, é desconhecido. Essas equagdes
podem ser resolvidas para Ny., e o valor de N}, ¢ substituido, por exemplo, na

equacdo 4.2a, para calcular a tensdo superficial o da liga liquida.

Os excessos parciais da energia de Gibbs G * (T N f}l) e GL° (T N ﬁl) podem ser obtidos

pelas seguintes relacdes termodiniamicas [Tanaka, 1999], onde G* ¢ obtido do Themo-Calc,

base de dados TCNI 1:

GLo(T,NE)=GH(r.N2,)- N2 oG (1. ;) (4.52)

Ny

Goo(r.v8) - (1.3 )- (-3 20 L), (4.5)

ON;

A Figura 4.1 apresenta o resultado dos calculos para os parametros: coeficiente de Gibbs

Thomson, tensdo superficial e calor latente de fusdo (I',0,T, Lg €L ), respectivamente. As

propriedades termofisicas estdo resumidas na tabela 4.1
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Figura 4.1 — Evolu¢ao do coeficiente Gibbs-Thomson (a), energia superficial (b), temperatura

liquidus (c) e calor latente de fusdo (d) em funcdo da concentragdo de Ni em ligas Al-Ni.

81



Tabela 4.1 Propriedades Termofisicas de ligas do sistema AI-Ni

Propriedade Simbolo/ unidade Al-1%Ni Al-2,5%Ni Al-4,7%Ni
Condutividade el
Térmica (s6lido) Ks [Wom K"] 202 167 111
Condutividade ol
Térmica (Liquido) Ko [W.m™ K] 87 78 65
Massa Especifica 3
(s6lido) ps [kg.m”] 2762 2855 2991
Massa Especifica 3
(liquido) pL [kg.m”] 2440 2523 2644
Calor Especifico 11
(solido) Cs [J.kg'K'] 1369 1357 1336
Calor Especifico 11
(liquido) cL [Jkg K'] 1172 1163 1147
Calor Latente de Fusdo L [J.kg] 343000 334000 372000
Temperatura Liquidus Tiq [°C] 656 653 646
Temperatura Solidus
(Butético) Tsa [°C] 641 641 641
Cocficiente de r [K.mm 8,99 - 10* 8,89 10* 7,60 - 10*
Gibbs-Thomson [K.mm] ’ ’ ’
Difusividade do Soluto D.[mmP.s'] 35107 35107 3,5-10°
Cocficiente de Ko 0,007 0,007 0,007
Parti¢ao
Inclinacio da Liquidus m.[K-%7] 3,5 3,5 3,5

4.2. Determinacao dos coeficientes globais de transferéncia de calor

Para cada liga investigada foram obtidas curvas de resfriamento a partir da aquisi¢do das

temperaturas medidas durante a solidificacdo através de termopares posicionados ao longo do

lingote.

Os resultados da andlise térmica experimental foram comparados com aqueles resultantes

de simulagdo numérica realizada por um programa computacional desenvolvido pelo nosso grupo

de pesquisa e que utiliza o método das diferengas finitas no céalculo dos perfis térmicos. O

coeficiente global de transferéncia de calor, h,, foi determinado pelo melhor ajuste obtido entre as

curvas experimentais e as simuladas como realizado em trabalhos anteriores [Santos, 2001 e

Ferreira, 2006].
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As Figura 4.2 a 4.7 apresentam os historicos térmicos de cada uma das ligas estudadas. A
Figura 4.8 apresenta a dependéncia temporal do coeficiente global de transferéncia de calor para
as ligas aluminio com teor de 1,0; 2,5 e 4,7% em massa de Ni, para chapa molde de aco
inoxidavel, e para as ligas Al: 1,0; 3,0 ¢ 5,0% em massa de Ni, para chapa molde de aco carbono

1020. Pela anélise da Figura 4.8 podem ser elaboradas as seguintes observagoes:

a) Ocorreu um significativo aumento no perfil de h, nos experimentos realizados com
chapas molde de aco carbono 1020 quando comparado com aqueles feitos com chapas molde em
aco inoxidavel. O coeficiente global de transferéncia de calor metal/fluido de refrigeracdo ¢ dado

por:

—= S (4.6)

Na equagdo 4.6, h, € o coeficiente global de transferéncia de calor entre o metal e o liquido
refrigerante, hy,m € 0 coeficiente de transferéncia entre o metal e a chapa molde, es € a espessura
da chapa molde que separa o metal do liquido refrigerante, K é a condutividade térmica da chapa

molde e hy, o coeficiente de transferéncia entre o molde e o liquido refrigerante.

Pode-se notar que os maiores valores de h, encontrados para a chapa-molde de ago carbono
1020 com relacdo o aco inoxidavel decorrem essencialmente em fungdo do maior valor de

condutividade térmica do acgo carbono (Kg).

b) Independente da chapa molde utilizada ocorreu uma varia¢do similar de hy em fun¢ao de
da concentragdo de Ni, com diferenga apenas na magnitude do multiplicador da equagdo
experimental associado a molhabilidade do metal liquido em relagdo a chapa molde. Os maiores
valores observados de h, foram para as ligas Al-2,5%Ni e Al-3,0%Ni com chapas molde em aco
inoxidavel e ago carbono, respectivamente. Isto aponta para uma associagcdo com a variagao do

calor latente apresentada para o sistema Al-Ni, como mostrado na Figura 4.1(d). Os valores de
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calor latente para as concentragdes 2,5% e 3,0% estdo muito proximos do valor minimo de calor
latente apresentado para as ligas Al-Ni hipoeutéticas. Por outro lado, as ligas examinadas no
presente trabalho com maiores valores de calor latente (4,7%Ni e 5,0 %Ni), tiveram os menores

perfis experimentais de h,.

¢) Outro ponto a ser considerado neste estudo € o acentuado decréscimo do perfil de h, com
o aumento da concentragdo de Ni, a partir da concentracdo de 2,5% de Ni para as ligas
analisadas. Esse efeito na liga Al-5%Ni foi tdo acentuado que os valores obtidos para hg,
utilizando chapa molde em aco carbono, atingiram a faixa de valores tipicos do sistema

metal/molde com chapas molde em ago inoxidavel.
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Figura 4.2 — Histérico térmico para as liga Al-1,0%Ni, chapa molde em ac¢o inoxidavel
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Figura 4.3 — Historico térmico para as liga Al-2,5%Ni, chapa molde em ago inoxidavel
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Figura 4.6 — Histdrico térmico para as liga Al-3,0%Ni, chapa molde em ago carbono
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Figura 4.7 — Histdrico térmico para as liga Al-5,0%Ni, chapa molde em ago carbono
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Figura 4.8 - Dependéncia temporal do coeficiente global de transferéncia
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4.3. Variaveis térmicas de solidificacdo e confronto com resultados numéricos

e A determinagdo experimental dos parametros térmicos de solidificacdo, velocidade de

avanco da isoterma /iquidus Vi e da taxa de resfriamento, T, foi realizada da seguinte maneira:

e A partir das leituras dos termopares foi gerado um gréfico da posi¢ao a partir da interface
metal/molde em fun¢do do tempo, correspondente a passagem da isoterma liquidus em cada um
dos termopares. O ajuste desses pontos experimentais (fitting) gerou uma fungao exponencial da
posi¢cdo em fungao do tempo. A derivada dessa fungdo em relagdo ao tempo resultou nos valores

da velocidade de avango da isoterma liquidus.

e O sistema de aquisi¢do de dados, no qual a leitura das temperaturas ¢ feita com uma
freqiiéncia superior a 2 Hz, permitiu determinar com precisdo a inclinagdo das curvas
experimentais de resfriamento. As taxas de resfriamento foram determinadas considerando os

dados térmicos lidos imediatamente depois da passagem da curva liguidus em cada termopar.

e De maneira similar ao que foi feito para o coeficiente global de transferéncia de calor, os
dados obtidos a partir dos perfis térmicos experimentais foram confrontados com aqueles gerados
mediante os resultados da simulagcdo numérica efetuada. As Figuras 4.9 a 4.24 apresentam os
confrontos para as variaveis térmicas de solidificacdo entre as previsdes feitas pelo modelo

numérico e aqueles obtidos experimentalmente.
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Figura. 4.9 - Velocidade de avango da isoterma liquidus para a liga Al-1,0%Ni,

durante a solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em aco-inoxidavel.
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Figura. 4.10 - Velocidade de avanco da isoterma liquidus para a liga Al-2,5%Ni,

durante a solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-inoxidavel.
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Figura. 4.11 - Velocidade de avango da isoterma liguidus para as ligas Al-4,7%Ni,

durante a solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em acgo-inoxidavel.
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Figura. 4.12 - Comparagdo da velocidade da isoterma liguidus para as trés

concentracdes (Al-1,0%Ni, Al-2,5%Ni e Al-4,7%Ni) chapa/molde em ago-inoxidavel
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Figura. 4.14. - Velocidade de avango da isoterma liguidus para a liga Al-3,0%Ni,

durante a solidificagao vertical ascendente com chapa/molde em ago-carbono.
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Figura. 4.16. - Comparagao da velocidade da isoterma liguidus para as trés

concentracdes (Al-1,0%Ni, Al-3,0%Ni e Al-5,0%Ni) chapa/molde em ago-carbono
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Figura. 4.17. Taxa de resfriamento em fungdo da posicao para a liga Al-1,0%Ni,

durante a solidificac@o vertical ascendente com chapa/molde em ago-inoxidavel,
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Figura. 4.18. Taxa de resfriamento em fungdo da posicdo para a liga Al-2,5%Ni,

durante a solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-inoxidavel,
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Figura. 4.19. Taxa de resfriamento em fung@o da posicao para a liga Al-4,7%Ni,

durante a solidificag@o vertical ascendente com chapa/molde em ago-inoxidavel,
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Figura. 4.20. - Comparagao da taxa de resfriamento da isoterma liquidus para as trés

concentracdes (Al-1,0%Ni, Al-2,5%Ni e Al-4,7%Ni) chapa/molde em ago-inoxidavel
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Figura. 4.21 - Taxa de resfriamento em funcao da posigdo para a liga Al-1,0%Ni;

durante a solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-carbono.
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Figura. 4.22 - Taxa de resfriamento em funcdo da posigdo para a liga Al-3,0%Ni;

durante a solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em ago-carbono.
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Figura. 4.23 - Taxa de resfriamento em funcdo da posi¢ao para a liga Al-5,0%Nj;

durante a solidificagdo vertical ascendente com chapa/molde em aco-carbono.
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Figura. 4.24 - Comparagdo da taxa de resfriamento da isoterma liguidus para as trés

concentracgdes (Al-1,0%Ni, Al-3,0%Ni e Al-45,0%Ni) chapa/molde em ago-carbono
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Pela analise dos graficos apresentados nas Figuras 4.9 a 4.24 podem-se fazer as seguintes

observacgoes:

a) De acordo com os dados observados nas Figuras 4.9 a 4.24, as duas variaveis térmicas
V1 (velocidade da isoterma liquidus) e T, . (taxa de resfriamento) diminuem com o aumento da

concentracdo de soluto (Ni). Contudo, os valores experimentais medidos nos primeiros
momentos da solidificagdo para as concentragdes de 1,0% e 2,5 % em massa de niquel para o
sistema com chapa molde em ago inoxidavel e 1,0% e 3,0% em massa de niquel para o sistema
com chapa molde em ago carbono estdo muito proximos, o que esta de acordo com os valores

calculados de h, para essas ligas e as respectivas chapas molde utilizadas.

b) Como podem ser observados nas Figuras 4.9 e 4.11 os valores das velocidades da
isoterma liquidus para os experimentos realizados com chapa/molde em ago carbono
apresentaram um ligeiro aumento em relacdo aqueles realizados com chapa molde em ago
inoxidavel. J& no caso da taxa de resfriamento o aumento dos valores medidos de um sistema em
relacao o outro ¢ bem evidente. Isso reflete a maior eficiéncia do ago carbono em relacao ao aco

inoxidavel quanto a troca de calor.
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4.4. Macroestruturas e transi¢cio colunar-equiaxial

Para todas as ligas objetos de estudo neste trabalho, solidificadas verticalmente e
ascendente foram feitas analises macro-estruturais. A Figura 4.25 apresenta as macro-estruturas

das ligas solidificadas em chapa-molde de aco carbono.

1,0%Ni 3,0%Ni 5,0%Ni

Figura. 4.25 — Macro-estruturas das ligas Al-Ni.

A morfologia das macro-estruturas observada para as ligas utilizadas neste trabalho foi, em
quase todos os casos examinados, predominantemente colunar e vertical, comprovando assim a
direcionalidade em que o processo de solidificacdo ocorreu. Apesar de a literatura afirmar que o

aumento do teor de soluto inibe a zona colunar [Dorethy, 1977], isso ndo foi observado neste
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trabalho, o que pode ser um reflexo das altas taxas de resfriamento tipicas do processo de

solidificacdo em moldes refrigerados.

Alguns graos equiaxiais sdo observados na parte superior dos lingotes, mas ndo se pode
afirma que ocorreu a transi¢ao colunar/equiaxial (TCE), pois a parte superior do lingote ndo tem
uma isolagdo térmica perfeita, o que resulta numa superficie livre de metal liquido super-
resfriada, favorecendo a nucleagcdo de pequenos cristais que, posteriormente, crescem formando

graos na parte superior dos lingotes [Garcia, 2000].

Em alguns experimentos com ligas de Al-Ni nas concentragdes de 1,9 e 4,7% em massa de
Ni, e em condigdes de taxas de resfriamento mais baixas (com chapas-molde de aco inoxidavel),
pode-se observar claramente a transi¢ao colunar equiaxial (TCE). A Figura 4.26 apresenta as

macroestruturas para essas ligas com a TCE nas posigdes 61 mm e 82 mm respectivamente.

82mm

61lmm

Figura. 4.26. Macroestruturas para as ligas Al-1,9%Ni e Al-4,7%N!i.
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As variaveis térmicas de solidificacao que influenciam a TCE sdo: a velocidade de avango

da isoterma liquidus (Vi), o gradiente de temperatura imediatamente a frente da interface de

solidificagdo (Gy) e a taxa local de resfriamento, (7, 7).

A partir dos perfis térmicos foi possivel mapear a passagem da isoterma liguidus em cada
um dos termopares € isso permite relacionar a posicdo dessa isoterma com tempo. A
representacdo grafica desse mapeamento para as ligas Al-Ni investigadas encontra-se na Figura
4.27. Por meio da aplicacio de técnicas matemadticas de ajustes de curvas aos pontos
experimentais ¢ possivel representar a dependéncia funcional da isoterma liquidus com o tempo
por meio de uma funcdo poténcia. A derivada dessa funcdo com relagdo ao tempo resulta na

velocidade de avango da isoterma que se encontra representada na Figura 4.28 (a).

A aquisi¢do de dados feita com uma frequéncia de 0,5 s permitiu obter com precisdo, para

as ligas estudadas, a taxa local de resfriamento e esses valores sdo mostrados na Figura 4.28 (b).

Ja o gradiente térmico foi determinado a partir da seguinte relagio 7, . =Gr VL.

100
904 Ligas Al-Ni

80

704
60
50

40

Posicdo [mm]

30+

20 a ® Al-1.9%Ni
7 m Al-4.7%Ni
Curva Experimental

10+

0

L L IR DL I EOLE N S N R I L N R N
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300
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Figura. 4.27. - Posi¢ao da isoterma liguidus a partir da

interface metal/molde: Al-1,9%Ni e Al-4,7%Ni
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da posi¢do a partir da interface metal/molde para as ligas Al-1,9%Ni e Al-4,7%Ni
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A Tabela 4.2 apresenta um resumo dos valores obtidos para as variaveis térmicas de
solidificagdo na posicdo em que ocorreu a transicdo macro-estrural durante o processo de

solidificagdo vertical ascendente das ligas estudadas.

Tabela 4.2 - Posi¢ao da TCE e os valores correspondentes das variaveis térmicas de solidificagdo.

Liga CET (mm) Vi (mmy/s) G (K/mm) T, (K/s)
Al-1,9%Ni 61 0,42 0,38 0,16
Al-4,7%Ni 82 0,22 0,73 0,16

Por meio da analise da Figuras 4.28 e da Tabela 4.2, pode-se observar que na posi¢ao em
que foi verificado a TCE, tanto VL como G apresentam variagdes significativas, enquanto que
T, . converge para um valor especifico. Desta forma, ndo € possivel estabelecer um critério para
ocorréncia da TCE baseado na variagdo dos valores de Vi e Gr. Porém, para ambas as ligas, a
transicdo ocorreu para um mesmo valor da taxa de resfriamento, indicando que
independentemente da concentragdo de soluto (Ni) ha um valor critico de T, ., o qual ocorre a

transicao macro-estrutural.

O valor critico da taxa de resfriamento determinado para ambas as ligas examinadas no
presente trabalho, por volta de 0,16 K/s, esta nas proximidades daqueles propostos por Siqueira e
por Peres para ligas Al-Cu (= 0,2 K/s), e Al-Si (0,17 K/s) respectivamente, € por Cruz para ligas
Al-Sn (0,26 — 0,31 K/s) [Siqueira, 2003; Peres, 2004; Cruz, 2008]. Assim parece razoavel
assumir que ha uma faixa de valores para a taxa de resfriamento, entre 0,15 e 0,30 K/s, que
controla e define a TCE em ligas binarias de aluminio solidificadas em condigdes térmicas e

composicionais estaveis.
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4.5 Espacamentos dendriticos primarios e secundarios

As micro-estruturas resultantes do processo de solidificagdo desenvolvido nesse trabalho
para as ligas hipoeutéticas Al-Ni, apresentam morfologia dendritica. A matriz dendritica variou
de refinada, proximo a base dos lingotes, para menos refinada a medida que a distancia a essa
extremidade aumentava. Isso comprova a influéncia das varidveis térmicas de solidificacao na
formacao microestrutural. A caracterizacdo das micro-estruturas foi feita tanto no sentido
longitudinal como transversal a dire¢do da extragdo de calor, permitindo investigar, pela medida
dos espacamentos dendriticos primdrios e secundarios (A; € A), de que maneira as variaveis

térmicas de solidificagdo influenciam na formagao da matriz dendritica.
4.5.1 — Caracterizacdo do espagamento dendritico primario (A;)

As micro-estruturas reveladas no plano transversal ao fluxo de calor, de acordo com o
procedimento descrito no capitulo 3, permitem a caracterizagao da matriz dendritica e a medigao
dos espacamentos dendriticos primario (EDP - A;). Neste estudo sdo avaliadas as ligas Al - 1%,
2,5% e 4,7% Ni (utilizando chapa-molde em aco-inoxidavel) e as ligas Al- 1%, 3% e 5%
(utilizando chapa-molde) em ago-carbono. Os espacamentos primarios foram medidos utilizando

a técnica descrita no capitulo 3 e, posteriormente, foram correlacionados com as variaveis

térmicas de solidificagdo (Vi, T,, e Gr). As Figuras 4.29 a 4.31 apresentam os espagamentos

dendriticos em func¢do da posicdo medida a partir da base dos lingotes, nas Figuras 4.32 e 4.33

apresentam-se as microestruturas obtidas para as ligas Al-Ni nas concentragdes avaliadas de

soluto (Ni).

Pela da analise das Figuras 4.29 a 4.33, podem ser feitas as seguintes observagdes a

respeito das micro-estruturas:

a) As Figura 4.29 a4.31 apresentam a evolucdo em fun¢do da posi¢cdo, em relagdo a base
dos lingotes, do espacamento dendritica primario, (A;), isto é quanto mais distante da

fonte de extragdo de calor maior o valor de A;.
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b) Na Figuras 4.32 e 4.33 - experimentos realizados com chapa-molde em ago-inoxidavel
e aco-carbono 1020, respectivamente - pode ser observado, visualmente, a microestrutura
passando de uma forma refinada, para posi¢des proximas a base do lingote, para outra

menos refinada em posi¢des mais distantes dessa extremidade.

c¢) Comparando os resultados obtidos para A; entre os experimentos realizados com chapa-
molde em ago inoxidavel e aqueles que utilizaram chapa-molde em ago carbono ¢
possivel notar que no caso dos experimentos com chapa-molde em ago-carbono, os
valores dos espagamentos medidos sdo menores do que aqueles que utilizaram chapa-
molde em ago-inoxidavel, para intervalos similares da posi¢ao, o que esta de acordo com

a dependéncia esperada entre os espacamentos dendriticos e a velocidade de solidificacao.
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Figura 4.29 - Espacamento dendritico primario em fun¢@o da posi¢do, para a liga
Al-1,0%Ni (a) chapa/molde em ago-inoxdavel; (b) chapa/molde em ago carbono.
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Figura 4.30 - Espacamento dendritico primario em fungdo da posi¢do, para as ligas
(a) Al-2,5%Ni chapa/molde em ago-inoxdavel; (b) Al-3,0%Ni chapa/molde em ago carbono.
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Figura 4.31 - Espacamento dendritico primario em fungdo da posi¢do, para as ligas
(a) Al-4,7%Ni chapa/molde em ago-inoxdavel; (b) Al-5,0%Ni chapa/molde em ago carbono.
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Figura 4.32 — Micro-estruturas transversais para ligas hipoeutéticas Al-Ni: lingotes

obtidos a partir de experimentos utilizando chapa-molde em ago inoxidavel.
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obtidos a partir de experimentos utilizando chapa-molde em ago-carbono 1020.
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4.5.2 — Caracterizacao do espacamento dendritico secundario (A;)

Com o intuito de caracterizar as micro-estruturas no plano longitudinal a dire¢do de
extragdo de calor e medir os espagamentos entre as ramificagdes secunddrias, as amostras
retiradas do lingote, de acordo com essa orientagdo, passaram pelo processo de revelagdo quimica

descrito no Capitulo 4.

As Figuras 4.34 a 4.36 apresentam os resultados experimentais para (A;) em funcdo da
posi¢do, medida a partir da base dos lingotes, local da fonte extratora de calor. As Figuras 4.37 e
4.38 apresentam as micro-estruturas para as ligas Al-Ni nas concentragdes de soluto (Ni)
utilizadas neste trabalho. O comportamento observado para as micro-estruturas longitudinais,
como mostrado pelas Figuras 4.34 a 4.38, ¢ o mesmo daquele verificado para as micro-estruturas

transversais, porém com diferentes intensidades.
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Figura 4.34 - Espagamento dendritico secundario em fungdo da posi¢do, para as ligas
(a) Al-1,0%Ni chapa/molde em ago-inoxdavel; (b) Al-1,0%Ni chapa/molde em ago carbono.
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Figura 4.35 - Espacamento dendritico secundario em fun¢do da posicdo, para as ligas
(a) Al-2,5%Ni chapa/molde em ago-inoxdavel; (b) Al-3,0%Ni chapa/molde em ago carbono.
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Figura 4.36 - Espagamento dendritico secundario em fungdo da posi¢do, para as ligas
(a) Al-4,7%Ni chapa/molde em ago-inoxdavel; (b) Al-5,0%Ni chapa/molde em ago carbono.
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Figura 4.37 - Microestruturas longitudinais para ligas hipoeutéticas Al-Ni: lingotes
obtidos a partir de experimentos utilizando chapa-molde em ago inoxidavel.
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38 - Microestruturas longitudinais para ligas hipoeutéticas Al-Ni:

Figura 4

obtidos a partir de experimentos utilizando chapa-molde em aco carbono 1020.
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4.5.3 — Caracterizacio e morfologia da estrutura eutética

As micro-estruturas resultantes do processo de solidificagdo, do tipo dendritica, para ligas
hipoeutéticas Al-Ni, sdo formadas por uma matriz rica em aluminio, fase-o, intercalada por
regides interdendriticas que contém o eutético formado por uma mistura da fase-o com o

composto intermetalico Al;Ni.

Com o intuito de investigar, do ponto de vista morfolégico, a composicao eutética foram
realizadas, mediante a técnica de microscopia eletronica de varredura (MEV), andlises das ligas
Al-4,7%Ni e da liga Al-6,9%Ni, As amostras para esse tipo de estudo foram preparadas de

acordo como o procedimento descrito no Capitulo 3 utilizado na revelagdo das micro-estruturas.

De acordo com a literatura [Zhuang, 2001], Figura 4.39, a morfologia do eutético esta
relacionada com a velocidade de solidificagdo passando de lamelar para uma morfologia formada
por uma regido rica em aluminio, fase-a , transpassada por nanofibras do composto intermetéalico

Al3Ni.

Figura 4.39 — Micro-estrutura de secéo transversal do eutético
Al-AL3Ni, solidificado unidirecionalmente sob diferentes velocidades:

(a) 1,5 um/s(b); 2,8 um/s; (c) 5,6um/s e (d) 10 um/s [Zhuang, 2001].
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Neste trabalho, as velocidades em que as ligas foram solidificadas estdo na faixa em que ¢

favorecida a presenga das nanofibras de Al;Ni.

A partir de uma amostra extraida do plano transversal a direcao da extracdo de calor para as
ligas Al-4,7%Ni e Al-6,9%Ni, foi possivel obter, utilizando MEV, as imagens mostradas nas
Figuras 4.40 e 4.41. A formacao da micro-estrutura pode ser observada na Figura 4.40, em que a
area verde ¢ a regido rica em aluminio correspondente a fase-a, e a 4rea vermelha ¢ a regido

interdendritica preenchida pelo composto eutético.

ALK 100 NI 220 []j K o I -s

25 um

Figura 4.40 - Mapeamento estrutural obtido mediante microscopia eletronica de varredura

para um corte transversal a direcdo de extracdo de calor para a liga Al-4,7% Ni.

A Figura 4.41 mostra imagens de MEV da liga Al-Ni de composicao eutética, nas quais
podem ser observadas as nanofibras que fazem parte do eutético. A uniformidade e periodicidade
das fibras do intermetalico AlsNi, como ilustrado na Figura 4.39, ndo sdo observadas. Isso se
deve ao fato do processo solidificagdo, diferente do que foi realizado por [Zhuang, 2001], ter
ocorrido em regime transitorio de transferéncia de calor, condicdo prevalente em escala

industrial.
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Figura. 4.41 — Micro-estrutura do eutético Al-Al;Ni. A parte mais escura ¢é a fase-o rica

em aluminio e a mais clara corresponde as nanofibras do intermetalico Al;Ni.
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4.6 Correlacdo dos resultados de espacamentos dendriticos com as leis de crescimento

dendritico

Pela correlagdo entre as médias dos espacamentos dendriticos primarios e secundarios
medidos e as variaveis térmicas envolvidas nos processo de solidificagdo das ligas Al-Ni foi

possivel obter leis experimentais de crescimento dendritico.

Nos processos de solidificacdo unidirecional que utilizam moldes refrigerados a agua, os
parametros térmicos de solidificagdo, taxa local de resfriamento (7, » ) e velocidade de avango da

isoterma liquidus (V1), variam de altos valores, nas proximidades do molde, seguindo um perfil

decrescente ao longo do lingote. Com a evolugdo da camada solidificada a resisténcia térmica
aumenta com a distancia relativa a superficie refrigerada. Este comportamento de 7, e de Vi

encontra-se refletido nos valores experimentais dos espacamentos dendriticos primarios e

secundarios.

As relagdes funcionais quantitativas que constituem as leis que regem o comportamento
desses espagamentos sao de fundamental importancia, uma vez que, por meio delas ¢ possivel
programar, com base nas variaveis de solidificagdo tais como: taxa de resfriamento, gradientes

térmicos e velocidades de solidificacdo, a estrutura do produto final.

4.6.1 — Correlacao dos valores medidos para o espacamento dendritico primario ( A; ) com

as leis de crescimento.

A Figura 4.42 mostra o grafico da média dos valores experimentais do espacamento
dendritico primario, (A;), como uma funcio da taxa local de resfriamento (7, 7). Os pontos sdo os

valores experimentais e as linhas representam as curvas empiricamente ajustadas a esses

resultados.

Como pode ser observado na Figura 4.42, a variagdo experimental dos espagcamentos
primarios pode ser representada por uma lei com expoente -0,55. Isto esta de acordo com estudos

recentes encontrados na literatura [Rocha, 2003], que apresenta a relagdo
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4 =constante(T)_'0"55 como a que melhor retrata a variagdo do espagamento dendritico primario
com a taxa local de resfriamento para as ligas Sn-Pb e Al-Cu solidificadas em regime transitorio
de transferéncia de calor. Peres, [Peres, 2004] também observa que A; ¢ governado pelo mesmo
tipo de lei para as ligas hipoeutéticas Al-Si solidificadas unidirecionalmente em regime de
transferéncia de calor ndo estacionario. Mais recentemente Cruz [Cruz, 2008] analisando a

solidificag@o de ligas hipoeutéticas Al-Sn chegou a conclusdo semelhante.

Neste estudo, sdo estabelecidas duas leis: uma para as ligas Al-1%Ni, Al-3%Ni, Al-4,7%Ni
e Al-5%Ni e outra exclusivamente para a liga Al-2,5%Ni, representada pela linha pontilhada da
Figura 4.42. Este resultado contradiz a tendéncia prevista experimentalmente por Okamoto e
Kishtake [Okamoto,1975] que indica um aumento de A; com o aumento da concentragdo de
soluto para as ligas hipoeutéticas Al-Ni. As equacdes que descrevem o crescimento dos bragos
dendriticos primarios, para solidificagdo tanto em regime estaciondrio como ndo estacionario,
mostram que A; ¢ diretamente proporcional ao coeficiente de Gibbs-Thomson (I") e,
consequentemente inversamente proporcional ao calor latente da liga [Kurz, 1992]. Por outro
lado, a Figura 4.1 mostra que o calor latente das ligas hipoeutéticas Al-Ni decresce com o
aumento da concentragcdo de Ni, atingindo um minimo por volta de 2,5% de Ni e aumentando a
seguir com a concentragdo do soluto até atingir a concentracdo eutética. Isto se reflete no

comportamento apresentado pelos valores de A;, como mostrado na Figura 4.42.
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Figura 4.42 - Espagamento dendritico primario em fungao

da taxa local de resfriamento para ligas Al-Ni.

As Figuras 4.43 a 4.45 apresentam a comparacdo dos resultados experimentais deste
trabalho, para os espagcamentos dendriticos primarios, com aqueles previstos por modelos
teoricos de crescimento dendritico que contemplam a solidificagdo em regime ndo estacionario.
Esses modelos sdo: Hunt-Lu (HL), representado pelas equagdes (2.17) e (2.18), e Bouchard-
Kirkaldy (BK) descrito pela equagdo (2.18) com um fator de calibragdo a; de 250, sugerido pelos
autores [Bouchard e Kirkaldy, 1997] para as ligas Al-Ni.

Pode-se notar que a curva do modelo tedrico BK estd localizada acima dos pontos
experimentais, enquanto o modelo HL estd em concordancia com a distribuicdo dos pontos
experimentais que se localizam entre os limites maximo e minimo previstos por esse modelo. O
modelo HL também ¢ verificado para outros resultados oriundos de solidificagdo em regime nao
estacionario, como por exemplo, para as ligas Al-Cu e Al-Si [Rocha, 2003A e Peres, 2004]
apresentando uma boa concordidncia com os valores experimentais. A lei experimental
representada pela equagdo (2.6), que foi proposta por Okamoto e Kishitake, [Okamoto,1975],

também, se encontra presente nessas figuras. Ainda que essa lei apresente uma boa concordancia
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para os resultados obtidos para as ligas Al- 1% e 2,5%Ni, ela ndo representa a tendéncia geral dos

pontos experimentais com o aumento da concentracao de Ni.

Com o objetivo de analisar o comportamento dos principais modelos tedricos para
crescimento dendritico em regime estacionario para casos em que o processo de solidificacio
ocorre em regime ndo estaciondrio, os resultados experimentais podem ser confrontados com
esses modelos como mostram as Figuras 4.43 a 4.48. Pode ser observado que,
independentemente da composi¢do analisada, a distribuicdo dos pontos experimentais aproxima-
se dos valores calculados pelo modelo de Trevedi, enquanto os modelos de Kurz-Fisher e Hunt

superestimam e subestimam a tendéncia experimental, respectivamente.
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Figura 4.43 - Comparag@o entre resultados experimentais e os modelos tedricos
para A; em func¢do da taxa local de resfriamento para a liga Al-1,0%Ni.
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Figura 4.44 - Comparagao entre resultados experimentais e os modelos tedricos

para A; em fungdo da taxa local de resfriamento para a liga Al-2,5%Ni.
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Figura 4.45 - Comparagao entre resultados experimentais e os modelos tedricos

para A; em fungdo da taxa local de resfriamento para a liga Al-4,7%N:i.
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Figura 4.46 - Comparagao entre os resultados experimentais e os modelos tedricos para

crescimento dendritico em regime de transferéncia de calor estacionario para a liga Al-1%Ni
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Figura 4.47 - Comparag@o entre os resultados experimentais e os modelos tedricos para

crescimento dendritico em regime de transferéncia de calor estacionario para a liga Al-2,5%Ni
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Figura 4.48 - Comparacgao entre os resultados experimentais ¢ os modelos tedricos para

crescimento dendritico em regime de transferéncia de calor estacionario para a liga Al-4,7%Ni

4.6.2 — Correlacao dos valores medidos para o espacamento dendritico secundario ( A, ) com

as leis de crescimento.

A Figura 4.49 mostra o grafico da média dos valores experimentais do espacamento
dendritico secundario, (A;), como funcao da velocidade de avango da isoterma liquidus, Vi, para
as ligas do sistema Al-Ni investigadas neste trabalho. Os pontos sdo os valores experimentais e as
linhas representam as curvas empiricamente ajustadas para estes resultados. A lei que governa o

comportamento de A, ¢ descrita por uma funcdo exponencial com expoente -2/3.

De maneira similar ao observado para A;, a variacdo do espagamento dendritico secundario
em fungdo de Vi, para a liga Al-2,5%Ni, ¢ governada por uma lei especifica (linha pontilhada da
Figura 4.49), enquanto a variacdo desse espacamento para as outras ligas obedece a uma unica
lei. Estes resultados também estdo em desacordo com a literatura que prevé o decréscimo de A,

com o aumento da concentracdo de soluto para ligas hipoeutéticas [Kirkwood, 1985]. Pode-se
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usar 0 mesmo raciocinio utilizado no caso do comportamento observado para A; para explicar o
valor méximo obtido de A, para a liga Al-2,5%Ni, ou seja, isso se deve ao valor do calor latente
para essa liga estar nas proximidades do valor minimo calculado para as ligas hipoeutéticas Al-Ni

como mostra a Figura 4. 1.
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Figura 4.49 - Espacamento dendritico secundario em fungdo da

velocidade de avango da isoterma liguidus para as ligas Al-Ni

A comparagdo entre os resultados experimentais deste trabalho para o espacamento
dendritico secundério e aqueles obtidos pela aplicagdo do modelo Bouchard-Kirkaldy, dado pela
equacdo (2.31) com um fator de calibracdo a, de valor 4, como sugerido por esses autores,
[Bouchard, 1997] encontram-se nas Figuras 4.50 a 4.52. Como pode ser observado nessas
figuras, o ajuste deste modelo a distribuicdo dos pontos experimentais ocorre de maneira
satisfatoria apenas para a liga Al-2,5%Ni, enquanto que para as outras concentracdes estudadas

superestima a tendéncia experimental.
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Figura 4.50 - Comparagao entre os valores experimentais e tedricos dos espacamentos dendriticos

secundarios em fun¢do da velocidade de avango da isoterma liquidus para a liga Al-1%Ni.
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Figura 4.51- Comparacao entre os valores experimentais e tedricos dos espacamentos dendriticos

secundarios em funcdo da velocidade de avango da isoterma liquidus para a liga Al-2,5%Ni.
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Figura 4.52 - Comparag¢ao entre os valores experimentais e tedricos dos espacamentos dendriticos

secundarios em funcdo da velocidade de avango da isoterma liquidus para as liga Al-4,7%Ni.

As Figuras 4.53 a 4.55 apresentam para A, a comparagado entre os valores experimentais e
aqueles obtidos mediante a aplicacdo do modelo de Kirkwood representado pela equacao (2.28).
Como pode ser observado pelo grafico mostrado, esse modelo superestima os resultados

experimentais para todas as ligas examinadas.
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Figura. 4.53 - Comparagdo entre os valores experimentais e teéricos dos espagamentos

dendriticos secundarios em fungdo do tempo local de solidificacdo para a liga Al-1,0%Ni.
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Figura. 4.54 - Comparagdo entre os valores experimentais e teoricos dos espagamentos

dendriticos secundarios em fungdo do tempo local de solidificacdo para a liga Al-2,5%Ni.
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Figura. 4.55 - Comparagao entre os valores experimentais e tedricos dos espagamentos

dendriticos secundarios em fungdo do tempo local de solidificag@o para a liga Al-4,7%Ni.

4.7 Propriedades mecanicas das ligas AI-Ni

As propriedades finais e o desempenho de componentes a base de ligas de aluminio estdo
estreitamente ligados ao desenvolvimento otimizado das micro-estruturas durante o processo de
solidificagdo. Para o caso de ligas hipoeutéticas Al-Ni, a principal estrutura observada consiste de
uma matriz dendritica rica em Al (fase — o) com uma mistura eutética na regido interdendritica
formada pela fase- a e pelo composto intermetdlico AIzNi. A nucleacdo da mistura eutética
ocorre de forma cooperativa durante a solidificagdo e permanece localizada entre os bragos
interdendriticos. As particulas duras de AIsNi podem atuar como refor¢co e aumentar
significativamente a resisténcia mecanica dessas ligas. Esse fato pode ser utilizado para projetar
componentes mecanicos a base de ligas Al-Ni com propriedades mecanicas otimizadas, na busca

de um compromisso entre micro-estrutura e propriedades mecanicas. Nesse contexto, este
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trabalho pretende contribuir fornecendo subsidios basicos para manipular os parametros de

solidificagdo e as microestruturas de solidificacao de ligas Al-Ni.

Como pode ser comprovado em varios trabalhos da literatura para alguns sistemas de ligas
de aluminio [Quaresma, 2000; Osoério, 2002; Goulart, 2006; Santos, 2007], a estrutura
dendritica exerce uma grande influencia na resisténcia a tragdo dos materiais metalicos. Essa
estrutura quando refinada melhora as propriedades mecanicas, ou seja, a distribuicdo mais
uniforme dos produtos de segregacdo microscopica atua como obsticulos para 0 movimento de

discordancias [Garcia, 2001].

Quanto menores os espagamentos dendriticos mais extensiva ¢ a distribui¢ao das particulas
de Al;3Ni nas regides interdendriticas, contribuindo, dessa forma, para o aumento da resisténcia
mecanica. As particulas de Al3Ni atuam como um refor¢o da matriz ductil rica em aluminio, isto
¢, quanto menor a periodicidade com que essas estruturas mais duras se distribuem maior sera a
resisténcia mecanica resultante. No presente estudo verifica-se que tanto as ramificacdes
primarias como as secunddrias, por meio dos seus espagamentos, exercem significativa influéncia
nas propriedades mecanicas finais dos produtos solidificados. De acordo com a Figura 4.56 as
ramificagdes primarias que cresceram no sentido perpendicular daquele em que foram aplicadas
as cargas nos ensaios de tracdo em contato com a mistura eutética constituem a principal barreira
a acdo das forgas aplicadas. Com o intuito de estudar a influéncia das ramificagdes, tanto
primdrias como secundarias, nas propriedades mecénicas das ligas Al-Ni os pardmetros
mecanicos obtidos experimentalmente, a partir dos ensaios de resisténcia a tragdo, foram

correlacionados com os espagamentos dendriticos primarios e secundarios.
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Figura 4.56 - Distribui¢do esquematica dos bracos dendriticos atuando

juntamente com a mistura eutética como barreira a a¢ao das forcas de tragdo.

A correlagdo entre os resultados dos ensaios de resisténcia mecanica descritos pelo limite
de resisténcia a tragdo (Omax), limite de escoamento (c.), alongamento especifico (8) e os
espacamentos dendriticos primarios e secunddrios encontra-se resumida nas Figuras 4.57 a 4.63.
Pode ser observado que o aumento dos valores de 6. € 6. € acompanhado pela redugdo dos
espacamentos dos bragos dendriticos. Ambos os parametros também tendem a aumentar com o

aumento da concentragdo de soluto, conforme mostrado nas figuras citadas.

Ainda que a liga Al-5%Ni tenha apresentado os maiores valores para Gmax € Ge, @ sua
ductilidade mantém-se no mesmo nivel apresentado para as outras ligas, ou seja, esta
propriedade ndo sofreu influéncia da concentragdo de soluto, o que pode ser verificado pela
analise da Figura 4.63. Como a fragdo de eutético nas regides interdendriticas aumenta com o
incremento da concentragdo de Ni, pode-se afirmar que quanto maior a presenga de particulas

Al;Ni melhores as propriedades mecanicas apresentadas pelas ligas, ou seja, para as ligas Al-Ni a
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otimizacdo da resisténcia mecanica estd estreitamente ligada a maior densidade, nos espagos

interdendriticos, das fibras formadas pelo composto intermetalico AI;Ni.

Os resultados da presente andlise experimental permite estabelecer equagdes experimentais,
como indicado nas Figuras 4.57 a 4.59, que expressam a dependéncia de o,,,x com o espacamento
interdendritico secundario. Estas equagdes podem incorporar a lei experimental determinada para
A2 (Figura 4.49) e, adicionalmente, se as expressdes analiticas que descrevem V. e ts;, Equacdes
(2.1) e (2.2) forem também utilizadas nessas leis experimentais. Verifica-se que o, estd
correlacionado com as condi¢des de solidificacdo da seguinte forma: utilizando-se as leis
experimentais obtidas, como por exemplo, 1, = 12 ¥, (para as ligas Al — 1,0 — 3,0 ¢ 5,0%),
Omax= 52,3 + 188,3 1,% (para a liga Al-1,0%Ni), opee = 57,5 + 221,7 25”7 (para a liga Al-
3,0%Ni) ou g = 58,3 + 228,6 /12'0’5 (para a liga Al-5,0%Ni) e as expressdes analiticas

desenvolvidas no capitulo 2 Equagdes (2.1) para V' obtem-se;

1/3

2ay ¢22

2 kS ¢2 (TSol _To)
nm (I, —T,) exp@) [M +erf ()] h

O =AtB 4.7)

+S,

Al—-1,0%Ni: A=52,3;B=54.4
Al—-3,0%Ni: A=57,5;B=64

Al-5,0%Ni: A=583;B=066

A Equacdo 4.7 mostra que as condi¢gdes de solidificagdo impostas pelo sistema metal/molde
estdo inseridas por meio das diferentes variaveis que compdem esta equacao, quais sejam: tipo do
molde (M); coeficiente de transferéncia de calor transiente metal/molde (h;); temperatura inicial

de fusdo; constantes de solidificacdo (®; e ®,); propriedades termofisicas do molde, da liga no
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estado solido, na zona pastosa e no estado liquido. Essas condi¢des podem ser correlacionadas
com o limite de resisténcia a tragdo (o,,,) a0 longo dos lingotes para cada uma das ligas

analisadas.

m Al-1,0%Ni I

o, =713+2002 (")

T T T
0,08 0,10 0,12 0,14 0,16 0,18 0,20 0,22 0,24

1/6.,)"° [um ]
B Al-1,0%Ni I

o =523+1883(2,")

60 L] I L] I L] I L I L I L I L I L I L I L I L I L I
0,16 0,18 020 022 024 026 028 030 032 034 036 038 0,40

1/0.,)"" [um]*°

Figura 4.57 - Limite de resisténcia a tracao (oy,) em funcao de A; e A,,para a liga Al-1,0%N:i.
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Figura. 4.58 - Limite de resisténcia a tracao (6m,x) em fungdo de A, e 4, para a liga Al-3,0%Ni.
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Figura. 4.59 Limite maximo de resisténcia a tracao (onm,,) em funcdo de A, e A, para a liga Al-5,0%N:i.
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Figura 4.60 - Limite de escoamento (c.) como fun¢do dos espagamentos

dendriticos (4; € A,) para a liga Al-1,0%N:i.
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Figura 4.61 - Limite de escoamento (o.) como fun¢do dos espagamentos

dendriticos (4; € A,) para a liga Al-3,0%N:i.
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Figura 4.63 - Alongamento especifico (8) como uma fungdo dos espagamentos

dendriticos (4; € A,) para as ligas (a) Al-1,0%Ni, (b) Al-3,0%N:i e (¢) Al-5,0%Ni.

As Figuras 4.64 a 4.66, cortes transversais, e Figuras 4.67 a 4.69, cortes longitudinais,
mostram imagens obtidas pela técnica MEV das regides dos lingotes referentes as posi¢des das
quais foram retiradas as amostras que deram origem aos corpos-de-prova utilizados nos ensaios

de tragdo. Netas figuras pode-se observar o aumento da densidade de fibras (Al;N1) acompanhado
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do aumento da concentragdo do soluto, assim como o refinamento das microestruturas para
posi¢des mais proximas a fonte de extragdo de calor, ou seja, para altos valores de Vi,
confirmam-se as influéncias que o refino das micro-estruturas e o teor de soluto tém nas

propriedades mecanicas das ligas analisadas.

As Figuras 4.70 a 4.72 mostram imagens MEV da superficie de fratura. A partir da anélise
dessa figuras pode-se dizer que o mecanismo de fratura predominante foi do tipo alveolar
(dimples) tipico das ligas de aluminio assim como pode ser observado, também, a presenca das
fibras de Al;Ni, as quais podem ser vistas através dos alvéolos, atuando como refor¢o da matriz

dendritica rica em aluminio.
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Figura 4.64 - Microscopia (MEV) Al-1,0%N!i, corte transversal (a) P =5 mm (b) P =20 mm.

143




1000X 5000X 10000X

1000X 2000X 5000X 10000X

(b)

Figura 4.65 - Microscopia (MEV) Al-3,0%Ni, corte transversal (a) P =5 mm (b) P =20 mm.
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Figura 4.66 - Microscopia (MEV) Al-5,0%N!i, corte transversal (a) P =5 mm (b) P =20 mm.
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Figura 4.67 - Microscopia (MEV) Al-1,0%Ni, corte longitudinal (a) P = 5Smm (b) P = 20mm.
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Figura 4.68 - Microscopia (MEV) Al-3,0%N!i, corte longitudinal (a) P = Smm (b) P = 20mm.
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Figura 4.69 - Microscopia (MEV) Al-5,0%N!i, corte longitudinal (a) P = Smm (b) P = 20mm.
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Figura 4.70 - Microscopia (MEV) Al-1,0%Ni, superficie de fratura (a) P =5 mm (b) P = 20 mm.
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Figura 4.71- Microscopia (MEV) Al-3,0%Ni, superficie de fratura (a) P =5 mm (b) P = 20 mm.
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Figura 4.72 - Microscopia (MEV) Al-5,0%Ni, superficie de fratura (a) P =5 mm (b) P = 20 mm.
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4.8. Refusio da superficie a Laser de Ligas Al-Ni

A refusdo superficial a laser permite que o processo de solidificagdo ocorra sob taxas locais
de resfriamento muito elevadas, da ordem de 10° — 10° K/s [Kurz, 1992]. Essas altas taxas de
resfriamento na refusdo a laser induzem a formacao de microestruturas, nas regioes proximas da
superficie, diferentes daquelas apresentadas no interior do metal, otimizando dessa forma as
propriedades da superficie do material, como por exemplo, melhorando as resisténcias a corrosao
e ao desgaste [Damborenea, 1998; Watkins, 1997; Cheung, 2000; Conde, 2000; Tomida,
2003; Colaco, 2005; Grum, 2005; Tian, 2005].

Neste trabalho, os efeitos da refusdo a laser da superficie de ligas Al-Ni sdo também
analisados. Atualmente, ha um crescente interesse em ligas a base de aluminio, pois elas sdo
muito utilizadas em pecas como pistdes, escapamentos, engrenagens, carter e chassis,
componentes predominantemente produzidos a partir de ligas leves [Callister, 1994], utilizados
pela industria automobilistica. Ainda que a massa especifica desses materiais conduza a produtos
mais leves, com a conseqiiente reducdo no consumo de combustivel, na maioria das vezes ¢
necessario otimizar algumas propriedades da superficie em relacdo a parte interna do produto e
isso pode ser alcancado através da refusdo superficial a laser. No presente estudo ¢ analisada a
liga hipoeutética Al-5,0%Ni. Em 1997, Hunziker [Hunziker, 1997] investigou a alteracao
microestrutural apresentada por ligas Ni-Al refundidas através de tratamento superficial a laser;
contudo, até o presente momento a literatura ndo menciona o mesmo tipo de estudo para ligas

hipoeutéticas Al-Ni.

O intuito deste estudo consiste em aferir o modelo matematico, descrito anteriormente,
baseado no método de diferencas finitas que simula o processo de refusdo a laser/ resolidificagao
da superficie da liga de aluminio Al-5,0%Ni, bem como correlacionar os parametros
microestruturais, mediante técnicas de microscopia eletronica de varredura (MEV) e ensaios de
microdureza, entre as areas ndo afetadas e afetadas pelo calor e aquelas que tiveram a superficie

refundida a laser.
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De acordo com o procedimento descrito no Capitulo 3, duas amostras extraidas do lingote
da liga Al-5%Ni obtida através do processo de fusdo unidirecional em regime ndo estacionario de
transferéncia de calor, foram submetidas a ensaios de refusdo a laser. A Figura 4.73 (a) e (b)
apresenta a se¢do transversal das regides que sofreram refusdo (perpendicular a direcdo da
varredura do feixe laser) para as seguintes velocidades de varredura, V, = 800 mm/min e
Vi = 1000 mm/min, respectivamente, e poténcia do feixe laser (P) de 1kW. A linha pontilhada ¢ a
curva simulada pelo modelo numérico. A estrutura dendritica do substrato (mais grosseira) que
ndo sofreu refusdo pode ser claramente observada, enquanto a microestrutura refinada da regido
resolidificada ndo pode ser observada devido a ampliagdo utilizada. A calota gerada pela refusdo
superficial a laser ocupa uma area maior na Figura 4.73(a) do que aquela mostrada na Figura
4.73(b), e isso ¢ decorrente da utilizacdo de diferentes velocidades de varredura, ou seja, para a
velocidade de 800 mm/min o tempo de interagdo entre o laser e o substrato ¢ maior do que para a

velocidade de 1000 mm/min.

O modelo matematico utilizado para simular o perfil da calota de solidificacdo nao
considera a troca de calor através da convec¢do no metal liquido. Para contemplar o fenomeno da
convecgdo o modelo adota, para temperaturas superiores a de fusdo, uma condutividade térmica
efetiva, ke, como descrito anteriormente. O ajuste dos perfis experimentais da regido refundida
com o perfil simulado pelo modelo (curva tracejada), como pode ser observado na Figura 4.73, ¢
obtido pela variacdo da condutividade térmica efetiva. Os célculos resultam nos seguintes
valores: ker = 2,2-ky, (ki = condutividade térmica do metal liquido) e ker = 2,7-kp, para as amostras

(2) e (1), respectivamente.
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(b)

Figura 4.73 — Ajuste numérico do perfil da calota resultante do processo de refusdo a laser
e micrografia (MEV) evidenciando o contraste entre as micro-estruras pertencentes
as duas regides (uma refundida e a outra que nao foi refundida a laser). (a) Amostra 1:

P=1kW; V, = 800 mm/min; (b) amostra 2: P= 1kW; V, = 1000 mm/min.

Na Figura 4.74 podem ser observadas algumas isotermas simuladas considerando os
parametros operacionais utilizados no ensaio. A Figura 4.75 ilustra o efeito da condutividade

térmica efetiva no formato e dimensdo da calota formada pelo material refundido
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para Vp = 800 mm/min. Um aumento de k¢ favorece a distribuicdo da energia térmica

proveniente do feixe laser no metal liquido, resultando num aumento tanto da profundidade como

da largura da regido refundida.
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Figura 4.74 — Isotermas calculadas na refuséo a laser sob velocidade do feixe

Vy, = 800 mm/min, no momento em que o laser deixa a superficie do material.
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Figura 4.75— Influéncia do k. nas dimensdes da calota de material refundido.
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A fim de investigar transigdes morfoldgicas ao longo da regido resolidificada foram
analisadas diversas areas dessa regido via microscopia eletronica de varredura, MEV. A Figura
4.76 apresenta o resultado dessa analise. Na base da trilha gerada pela passagem do feixe laser
[Figuras 4.76 (e) e 4.76(f)], local em que a velocidade de solidificagdao ¢ menor, o eutético cresce
diretamente a partir do material adjacente nao fundido e uma frente de solidificacao plana evolui
0 que resulta em uma estrutura eutética lamelar paralela a dire¢do da extragdo de calor Como
observado por Zimmerman [Zimmerman, 1989], com o repentino aumento da velocidade de
solidificagdo a presenga de eutético de morfologia regular deixa de ser observada (regido II,
Figura 4.76f), e a estrutura experimenta uma transi¢do morfoldgica caotica (regido III, Figura

4.76f) até a clara defini¢ao de uma estrutura do tipo dendritica, Figura 4.76b.

O crescimento dendritico ¢ continuo e ascendente com uma gradual troca de orientacdo na
dire¢do de crescimento. Tal mudanga micro-estrural de orientacdo, esquematizada na Figura 4.76,
¢ também observada por Gill [Gill, 1992]. Na base da regido refundida, a dire¢do do crescimento
da microestrutura ¢ perpendicular a direcao da varredura do raio laser (Vy) e gradualmente segue
trocando de diregdo até tornar-se paralela a V, na superficie do material refundido, como
ilustrado na Figura 4.77. Como o aumento da velocidade de solidificagdo ¢ muito intenso apds a
transicdo eutética/dendritica, as dendritas gradualmente perdem as ramificagdes secundarias e a

microestrura passa a apresentar cada vez mais aspecto celular.
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a) vista de cima da area refundida (mudanga de orientagdo das dendritas)

200 [im
c¢) regido refundida - P = 1 kW, v = 800 mm/min

5 lim

d) transigéo estrutural de eutética lamelar para
uma estrutura caotica

e) transigdo entre as regides com tratamento e sem tratamento f) |- estrutura dendritica grosseira (substrato nao fundido)
II- estrutura eutética; lIl- transigdo estrutural (cacdtica)

Figura 4.76 - Transi¢do micro-estrutural na area refundida P= 1kW; V,, = 800 mm/min.
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Figura 4.77 - Orientagdo do crescimento da microestrutura do material resolidificado.

As amostras refundidas a laser também foram submetidas a ensaios de microdureza
Vickers. As regides analisadas foram: 4rea ndo resolidificada e as regides em que se encontram
presentes a estrutura eutética e a dendritica, respectivamente. As cargas de teste foram as
seguintes: 25gf (para a regido ndo refundida) e 10 gf (para a outra regido resolidificada). A dureza
média aumenta de 40 HV, para a area ndo refundida, para 90HV, nos locais em que esta presente
a estrutura dendritica. O maior valor médio ¢ de 183 HV na regido em que o arranjo morfoldgico
tipico da mistura eutética ¢ observado, comprovando que as particulas do intermetalico AlzNi

desempenham papel fundamental na resposta mecanica das ligas hipoeutéticas Al-Ni.
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CAPITULO 5

Conclusoes e Sugestoes para Trabalhos Futuros

5.1. Conclusoes

As andlises tedricas e experimentais desenvolvidas neste trabalho, os resultados
experimentais obtidos e os resultados de simulacdo numérica em condi¢des de solidificacao
transitoria de ligas hipoeutéticas do sistema Al-Ni, permitem que sejam extraidas as seguintes

conclusoes:

1. O coeficiente global de transferéncia de calor metal/ fluido de refrigeragdo, hg, pode ser
representado por uma fun¢do exponencial com o tempo, e apresenta um comportamento
decrescente em relagdo ao aumento do teor de Ni, nas ligas analisadas. Contudo, esta ndo ¢
uma tendéncia geral, uma vez que o maior valor de h, obtido ocorre para a liga Al-2,5%Ni.
Isto parece estar associado com o calor latente dessa liga, que esta proximo do valor

minimo para ligas hipoeutéticas do sistema Al-Ni.

2. A transi¢do colunar/equiaxial ocorre segundo um plano horizontal em lingotes
resultantes da solidificacdo unidirecional vertical e ascendente, e para um valor médio

critico da taxa local de resfriamento (em torno de 0,16 K/s) para ligas hipoeutéticas Al-Ni.

3. A variacdo do espacamento dendritico primario em func¢do da taxa local de resfriamento
¢ caracterizada em uma lei descrita por uma fungdo exponencial, com expoente -0,55. O
espacamento dendritico secundério apresenta sua variagdo em funcdo da velocidade de

avango da frente de solidificagdo regida por uma lei exponencial com expoente -2/3, a
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exemplo de outros trabalhos da literatura relativos a solidificacdo transitoria de outros

sistemas metalicos;

4. O espacamento dendritico primadrio, A;, ndo aumenta com o aumento do teor de soluto,
da liga como previsto por alguns modelos tedricos e pela equagdo experimental proposta
por Okamoto e Kishitake. Na realidade sdo estabelecidas duas leis experimentais: uma para
a liga Al-2,5%Ni e outra para as outras concentragdes hipoeutéticas. Isso também parece
estar associado com o comportamento particular do calor latente (L) para ligas
hipoeutéticas Al-Ni, que apresenta um valor minimo para concentragdes proximas 2,5% de
Ni. Os modelos teoricos de crescimento dendritico respaldam esta observagdo, ja que

estabelecem que A; ¢ inversamente proporcional a L.

5. O comportamento observado para A, ¢ similar ao verificado para A;, ou seja, a liga Al-
2,5% Ni ¢ regida por uma lei especifica, em func¢do da velocidade de avango da frente de

solidificagao.

6. A presente analise evidencia que os resultados previstos pelo modelo teorico de
Bouchard-Kirkaldy para crescimento de ramificagdes dendriticas primdrias stdo acima da
tendéncia medida experimentalmente. Entretanto, os resultados experimentais ficam na
faixa de valores méaximos e¢ minimos prevista pelo modelo de Hunt-Lu. A equagdo
experimental proposta por Okamoto e Kishitake nao se ajusta a tendéncia apresentada pelos

resultados experimentais com o aumento da concentragdo de Ni da liga.

7. Uma comparagdo entre os resultados experimentais para o espagamento dendritico
secundario com as previsdoes do modelo de Bouchard-Kirkaldy apresenta uma boa
concordancia para a liga Al-2,5%Ni, enquanto que superestima os valores medidos para as
outras ligas analisadas. As previsdes do modelo de Kirkwood também ndo apresentam uma
boa concordancia com os espacamentos secundarios medidos para as ligas hipoeutéticas

AI-Ni investigadas.

8. Os resultados experimentais referentes aos ensaios de tragdo mostram que os limites de

escoamento e de resisténcia a tracdo sofrem influéncia significativa dos espacamentos
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dendriticos. Contudo, a ductilidade descrita pelo alongamento especifico independe de A; e

A, € se mantém essencialmente constante.

9. A andlise experimental das superficies tratadas a laser para a liga Al-5%Ni revela
diferentes zonas com microestruturas mais refinadas e com aumento na dureza de
aproximadamente 2x (estrutura dendritica) e 4,5x (eutético), se comparadas com o substrato
ndo tratado, confirmando o tratamento por refusdo a laser com um método efetivo para

melhorar as propriedades mecanicas de superficie dos materiais metalicos.
5.2. Sugestoes para trabalhos futuros

Em face aos resultados obtidos e as conclusdes formuladas, o autor sugere as seguintes

linhas de pesquisa para dar continuidade ao presente trabalho:

1. Determinar o perfil de valores do calor latente para outras ligas de aluminio e assim
verificar se o comportamento apresentado pelas ligas Al-Ni ¢ também evidenciado por

outras ligas de aluminio, ou se ¢ uma peculiaridade de ligas hipoeutéticas Al-Ni.

2. Analisar, mediante ensaios de desgaste ligas, AI-Ni tratadas a laser verificando assim a
eficiéncia desse tipo de tratamento para melhorar o desempenho das propriedades

mecanicas da superficie dos materiais metalicos.

3. Realizar ensaios de corrosdo para caracterizar as ligas Al-Ni quanto a sua utilizagdo em
ambiente hostil, assim como correlacionar a influéncia dos parametros microestruturais

com a resisténcia a corrosao.
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