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RESUMO

Este trabalho tem como objetivo principal propor e viabili-
Zar um novo processo  para a obtengao dehpastas metalicas reofundidas,
que elimine inconvenientes e ]imitagaes de processos convencionails de
reofundigao, 03 qualis requerem severa agitaqéo do liquido em golidi -
ficagao.

0 novo processo baséia-se no tratamento térmico a tempera -
turas superiores a sclidus, de estruturas dendriticas previamente de-
formadas a frio. E analisada a influéncia dos parametros grau de de -
formagéo, temperatura e tempo ds tratamento nas caracteristicas estrg
furais da pasta obtida. 330 analisados tambem os mecanismos envolvi -
dos na evolugao da estrutura dendritica para globular.

Os resultados obtidos mostram que para alto grau de deforma
950 prévia, pastas com glébulos esfericos de pequenas e homogéneas di
mensoes, sem liquido retido em seu interior, sao obtidas. O seu meca-
nismo de formagao envolve recristalizagao e separagao de graos recris
talizados por molhamento de seus contornos. Para o caso de reduzida
deformagao, a fase globular da pasta obtida apresenta morfologia mais
irregular, de maiores dimensoes e contendo,muitas vezes, liquido reti
do em seu interior. Tal estrutura & obtida através de mecanismos de
engrossamento dendritico.

Observou—se tambem gque o agménto do tempo de tratamento le-

va ao aumento do diametro de g]ébulos por mecanismos de aglomeragao.



ABSTRACT

The main purpose of this work is to present a new process
for producing rheocast metal s]urries} without inconveniencies and
limitations of conventional known processes, which require severe
stirring of the liquid metal during its seclidification.

The new procedure is based on heat treatment above soli -
dus temperature, of previously deformed dendritic structures. It 1s
analised the influence of deformation amount, time and treatment tem
perature in the structural characteristics of the obtained slurry.
Also the mechanisms involved in the dendrite-to-spheroidal particles
transition are discussed.

Results show that slurries with small,homogeneous spheroi
dal particles with no entrapped liguid, are obtained when high defor
mation amount is utilized. The formation of such structure involves
recrystallization and separation of recrystallized grains by grain
boundary wetting.

- Wnen small amount of deformation is used, the solid parti
cles present nearly globular morfology, bigger dimensions and, in ma
ny cases, entrapped liquid. Such structures are obtained through me-
chanisms of dendritic coarsening.

It igs also observed excessive particles growth, probably

by agglomeration, during holding time.
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INTRODUGAOQ

Estando envolvida desde 1977 com pesquisas na area de soli
dificacao de metais em geral e em particular, a partir de 1984, com
o desenvolvimento de processos de fundigéo,t“pvcocupagéo em manter
olhos atentos a novas descoﬁertas e desenvolvimentos na area levou
ao primeiro contatec com o tema reofundigao de metais,jé por volta
de 1978-79.

Na época o assunto me pareceu extremamente interessante e
promissor, ficando guardado na pasta ridéias'", a espera de uma opor
tunidade para ser investigado. Tal oportunidade surgiu com a estada
no Departamento de Metalurgia da Universidade de Sheffield, durante
o ano de 1985. A partir de entao o desenvolvimento de processos de
reofundigao, o entendimento da formagao da estrutura pastosa e suas
aplicagaes constituem a maior parte de meu trabalho como pesqulisa -
dora e orientadora de pesquisas.

A reofundigio nada mais & do que a obtengao de pastas meta
licas com caracteristicas estruturais particulares, congtituida de
solido globular em suspensao em liquido. Tais caracteristicas par-
ticulares levam a propriedades de escoamento esﬁecificas; mals pre-
cisamente, tals pastas se comportam como fluidds nao-Newtonianos ti
xotroplcos, até relativamente altas fragoes solidas.

A denominagac reofundigao se origina, portanto,da reologia
ciencia que trata do estudo do escoamento de fluidos.

As propriedades viscosas de pastas reafundidas as tornam
potencialmente interessantes para intmeras aplicagoes, a destacar a
possibilidade de injegﬁo e compressao a menores temperaturas e com
menor turbulencia no preenchimento de matrizes do que processos con
vencionais que utillizam o metal no estado totalmente ligquido. Resul
tam dai produtos com melhor qualidade e matrizes com superior vida

util.



0 material pode ainda ser facilmente manuseado no estado
‘de repouso, quando apresenta alta viscosidade e, portanto, se com -
porta como sé]ido, se prestanto a diferentes processamentos , como
forjamento, extrusao, etc, com reduzida resisténcia a deformagéo a
medida que tensoces sac aplicadas.

Existem ainda outras potenciais aplicacoes para pastas me
talicas recofundidas, como a purificagéo de metais, e ainda sua_uti—
1izag§o, jé efetiva nos dias atuais, para a produgéo de materiails
conjugados metal-nac metal.

| Apesar de se constituir em promissor processo para a fa-
bricagéo , por fundigéo ou conformagéo de metais e ligas, a reofun-
digao apresenta ainda limitada utilizacao; creditada, na maior par-
te dos casos, a falta de dominio na tecnologia envolvida na produ -
cao e uso das pastas.

Assim, os processos de obtengao de pastas reofundidas co-
nhecidos atée o momento envolvem agitagao vigorosa do 1iquido em de-
terminados estégios de sua solidificagac, em reatores especialmente
construidos para esse fim. Severo atrito de componentes do reator ,
elevadas temperaturas de processamento de liquidos e ocutras dificul
dades operacionals limitam e muitas vezes impedem a produgao de pas
tas recofundidas.

Além dos aspectos tecnolégico e operacional, nao ha ainda
conhecimento total sobre os fenomenos envolvidos na formagao de tal
estrutura de glébulos, ao inves de dendritica, nas pastas reofundi-
das; o que contribui ainda mais para a limitagao da utilizacaoc de
processos de reofundigao, uma vez que nac ha como garantir o perfel
to controle da estrutura e propriedades a serem obtidas na pasta.

Diante deste quadro, o trabalho agora apresentadco procura
trazer contribuigdes aos ja interessados.em reofundigao e, se pos-

sivel, ampliar este grupo.



OBJETIVOS DESTE TRABALHO

De modo geral, o trabalho busca introduzir definitivamente
o assunto reofundicac como tema de pesquisas, se possive] aplicadas,
de estudiosos da solidificagao de metais no Brasil.(Alguns trabalhos
na area foram publicados por volta de 1982-83 por Arruda e Santos,os
quais, infelizmente, nac tiveram prosseguimento).

Diante das dificuldades e limitagOes para a produgac e uti
lizagao de pastas reofundidas citadas no item anterior,este trabalho
busca a viabilizacao de um processo de fabricagao de pastas metali -
cas com caracteristicas estruturais e propriedades tipicas de reofun
dicao, que apresente melhor e mais ampla operacionalidade e controle,

OCbjetiva-gse viabilizar a produgaoc de pastas metalicas reo-
fundidas, por processo gque nao apresente os lnconvenientes anterior-
mente citados, inerentes a necessidade de vigorosa agitagao de me -
tais a altas temperaturas.

0 processo ora proposto & baseado no tratamento termico de
estruturas dendriticas, a temperaturas costantes e superiores a tem-
.peratura scolidus, isto é, basela-se na modificagéo de estruturas den
driticas quando mantidas isotéermicamente em presenga de liquido, apos
fusdo de fases secundarias.

Estruturas dendriticas em diferentes condigoes originais
(submetidas a diferentes graus de deformag%o a frio), sao tratadas a
diferentes temperaturas por diversos tempos.

t analisada neste trabalho a viabilidade de obtengao de
pastas reofundidas pelo procedimento proposto, alem da influéencia de
parémetrds de tratamento na estrutura obtida, mais especificamente
na esfericidade da fase priméria solida presente na pasta, nas suas
dimensoes, homogeneidade interna de glébulos e distribuigac de tama-
nhos da fase solida.

SAo analisados também os fenomenos envolvidos na formagao



da pasta recfundida, bem comoc os mecanismos que 0s regem. Procura-se,
pertanto, tambem contribuir para o entendimento de aspectos cienti -

ficos da reofundigao, aspectos cujo conheclimento e ainda bastante 1li-

mitado.



CAPITULO 1

INTRODUCAO A REOFUNDICAO

1. HISTORICO

0 primeiro trabalho que sugere a possibilidade de uti-
lizacdo de metais parcialmente solidificados para a obtengdo de
fundidos surgiu de um grupo de cientistas do Massachusetts Insti-
tute of Technology (M.I.T. - USA), liderados por Flemings, no
inicio da década de 70 (1}).

Investigando mecanismos de formacdo de trincas a
quente em fundidos, os autores chegam, indiretamente, a semente
do que viria a se constituir um novo ramo de estudos e promissor
desenvolvimento tecnoldgico: a reofundigdo de metais e ligas.

Acreditando existir uma temperatura critica, dentro
da zona liquidus-solidus, para o aparecimento de trincas de con-
tracdo durante a solidificac@o de um metal, Flemings investiga o
comportamento de semi-sélidos de Al-Si e Al-Cu contendo diferen-
tes teores de fracdc sdlida, quanto & capacidade de deformagao.
Para tal estudo, submete o material a tensoes de cisalhamento
provocadas artificialmente. Seu principal objetivo é& verificar
em que estagio da solidificacdo e através de gque mecanismos ocor-
re o rompimento do sb6lido ao ndo suportar deformacSes  causadas
por contragles de solidificacéo.

Seus resultados mostram que praticamente ndo ha re-
sisténcia 3 deformacdo quando a fracdo de solido é reduzida, jJja
gue as dendritas existentes tém elevado grau de independencia en-
tre si e podem se acomodar sem resistir a deformacdo, e portanto,

sem provocar ruptura. A partir de valores de fracao solida bem



determinados (em torno de 0,40} o material desenvolve sUbita e
elevada resisténcia a deformagdo, devido & presenca, agora, de
uma forte rede dendritica. Neste estagio, ha o aparecimento de
trincas como resultado de progressiva separacido de dendritas a
fim de acomodar deformagdes.

0 trabalho de Flemings traz duas importantes conclu-
soes: uma direta, outra indireta.

A conclusdo direta estabelece que trincas a quente em
fundidos sdo formadas em estdgios adiantados da solidificacdo,
por deficiéncia de meios de acomodagdo da estrutura as tensdes
de contracao e que, portanto, fundidos sem defeitos podem ser
obtidos desde que providos tais meios.

A conclusao indireta refere-se a propria origem da
reofundicdo: semi-sdlidos contendo fracdes sdlidas até da ordem
de 0,50 em alguns casos, podem ser deformados com bastante faci-
lidade sem oferecer significativa resisténcia a movimentac3o in-
terna da estrutura, e, por extensado, ac escoamento.

-Flemings sugere, entado, a possibilidade do desenvol-
vimento de processos de fundigdo utilizando vazamentos de semi-
s6lidos, ja que estes s3o facilmente deformiveis e podem produ-
zir fundidos de boa qualidade, sem trincas de contracio.

Entusiasmado com a potencialidade do interessante com-
portamento reoldgico de metais semi-sélidos, o grupo do M,I.T.
prossegue pesquisas neste sentido. Nos anos seguintes varios
trabalhos sdo por ele publicados apresentando estudos do compor-
tamento de escoamento de metais e ligas parcialmente solidifica-
dos, em diferentes condigOes de temperatura (e, portanto,de fra-
cao sdlida), e de tensdes aplicadas. Similaridades com sistemas
pastosos conhecidos sao buscadas.

Ja em 1972, Spencer e co-autores{2), submetendo ligas
Snl5Pb em solidificac¢do a tensdes de cisalhamento, observam os

mesmos efeitos verificados por Flemings e vao além, tentando re-



lacionar as caracteristicas viscosas_do meﬁal pastoso com sua
estrutura interna., Observam a presen¢a de uma estrutura total-
mente diferente da usual dendritica: a agitagdc cisalhante apli-
cada ao sistema interfere de algum modo na sua solidificacao,re-
sultando numa pasta constituida de so6lido globular em suspensdo
em ligquido. Tal pasta apresenta comportamento viscoso caracte-
ristico de fluidos ndo Newtonianos (variagao tensao x deforma-
ci3o ndo linear) e tixotrdpicos (deformacdo dependente da tensao
aplicada e tempo).

Spencer, embora ainda voltado ao aspecto da obtencdo
de fundidos livres de trincas de contracdo, salienta a potenciali-
dade de utilizagdo das pastas metalicas entio obtidas e sugere
seu uso para a fundigao sob pressao e para o lingotamento con-
tinuo.

Mehrabian (3), tambem em 1972, obtém pegas fundidas
por injecgdo de pastas, observando a alta qualidade das mesmas e
apontando vantagens sobre os processos convencionais de injecao
de liquidos: menor ciclo térmico e consequente maior vida  atil
de matrizes.

| 0 autor, além disso, verifica a reversibilidade do
processo, entdo ja denominado “"reofundicao": sdlidos obtidos a
partir do resfriamento rapido de semi-sélidos podem, por reaque-
cimento, recobrar a condicfo pastosa e ser entdo processados. A
este processo é dada a designaglo de "tixofundigdo": a fundigdo
de reofundidos solidificados e reaquecidos.:

Mehrabian utiliza reo e tixofundi¢do ainda para ligas
de médioponto de fusao, como ligas 4 base de Al, mas ja  sugere
sua aplicabilidade a outros metais, como ligas de Cu e mesmo li-
gas ferrosas.

0 autor ainda se aventura por outros campos de apli-
cacio de reofundidos: em 1974 publica trabalho (4) sugerindo a

possibilidade de purificacac de metais pela separacao das fases



solida e liqguida de pastas reofundidas. Sugere ainda a utiliza-
¢ao do metal semi-sdlido para a fabricag¢do de materiais conjuga-
dos metal-nao metal. (5}.

Em 1976, o grupo de.Flemings publica dois trabalhos-
sinteée {(6) (7) bastante completos sobre os conhecimentos sobre
reofundigao até entao adguiridos. |

Apresentam os bons resultados obtidos na produgdo de
lingotes reofundidos de ligas de Al, Cu-Sn, agos inoxidaveis
(304 e 316), acos ferramenta (M-2) e ainda super-ligas de Co
{0s31).

E verificada a possibilidade de tixofundigdo  desses
lingotes, sendo injetadas as pastas em matrizes para a produgao
de pecas na fundicdo sob pressao.

0 grupo apresenta ainda o desenvolvimento de equipa-
mento para a reofundicdo continua.

As outras potenciais aplicagbes da reofundigdo, suge-
ridés por Mehrabian,sdo analisadas e confirmadas sua tedrica
viabildiade: na producao de materiais conjugados, cujos proces-
S0S sao entéq batizados de "compo-casting", na purificagdao de me-
tais pelaexpulsio da fase liguida impura, processo agora denomi-
nado "reorefino". Outra possivel aplicacdo da reofundigao e tam-
bém apresentada: na producdo de forjados a partir de semi-soli-
dos com alta fragio sbélida. O processo é denominado "reoforja-
mento® ou, de maneira mais geral, "reo" ou "tixoconformacac".

Nos mesmos trabalhos os autores ainda observam a mi-
croestrutura de reofundidos, registrando a presenca de particu-
las sblidas tendendo a globular ao invés de uma estrutura tipi-
camente dendritica. Observam, por ultimo, a dependencia das pro-
priedades viscosas de pastas com o valor da fracdo solida pre-
sente e as condigdes de agitacao do liquido para sua obtengao.

A partir deste ponto ha uma diversificagdo de grupos

interessados em reofundicdo; o rapido desenvolvimento inicial,



voltado principalmente a inﬁestigacao de suas potencialidades de
utilizacao, da agora lugar a pesquisas sobre mecanismos de forma-
cao de estruturas reofundidas, estudos sobre a influéncia de pa-
rametros de processamento nestes mecanismos e estudos sobre pro-
priedades viscosas do semi-solido.

| Mehrabian, agora em Illinois, trabalha na obteng¢do de
conjugados a base de Al (8) (9), na utilizagido de reofundidos pa-
ra forjamento (10) e fundigdo sob pressdo (ll). Pesquisa ainda
as relacdes entre morfologia de fases sb6lidas primarias do reo-
fundido e o seu comportamento no escoamento (12) (13). Seus mais
importantes trabalhos sdo publicados até 1978.

Qutro grupo, paralelamente ao de Mehrabian, mas tra-
balhando para Pratt and Whitney, Co, USA, também publica,em 1976,
artigos (14) (15) caracterizando fases em reofundidos de ligas
ferrosas e super-ligas de Ni, e examinando suas propriedades.

Outro artigo {16) & publicado, ainda em 1976, por pes-
quisadores da Alusuisse, Suica, relatando sua tentativa de pro-
ducdo de reofundidos por processos continuos. Sao bem sucedidos
ao adaptarem convenientemente um trocador de calor e um agitador
a sistema de fundigao convencional.

Em 1977, na 'International Conference on 8Solidifica-
tion and Casting', ocorrida em Sheffield, Inglaterra, sao apre-
sentados trabalhos de outros grupos de pegquisa, como o de bo-
herty (17) {(University of Sussex - Inglaterra), o de Rievits (18}
(Delft University of Technology =~ Holanda), o de Kattamis {19)
(University of Connecticut - USA).

Por esta época jé sdo abordados, além dos aspectos de
operacionalidade e aplicacdo da reofundicgdo, também os aspectos
fenomenologicos envolvidos na formacio da estrutura globular da
pasta reofundida.

Um dos colaboradores de Doherxrty, Vogel, se destaca

neste aspecto, pesquisandc mecanismos de solidificagao sob agi-



tagdo. Apresenta importantes trabalhos (20) (21) j& por volta de
1978-1979.

A partir de 1980, ocorre um aumento no numero de pu-
blicagdes sobre reofundicﬁo, por pesquisadores de varias partes

do mundo:

- no M.I.T., Laxmanan e Flemings (22) estudam o com-
portamento reologico de ligas Sn-15Pb sob compressao e chegam a
uma relacdo empirica entre a viscosidade e a taxa de cisalhamen-
to ou a fracao sdOlida; os autores observam que as forgas para a
deformacdo do reofundido pastoso sdo varias ordens de  grandeza
menores que as requeridas para a deformacado de estruturas dendri-

ticas pastosas;

- no Brasil, Arruda e Prates (23} utilizam técnicas
de reofundicio para a obtengao de estruturas fundidas com redu-
zido tamanho de grdo. Ainda Santos e Arruda (24) obtem estrutu-
ras reofundidas de latdo utilizando técnica de refino de Ohno,
por meio do vazamento do liquido através de placa céntendo mil-

tiplos orificios;

-~ na Inglaterra, pesquisadores de Sheffield e Sussex
estudam, respectivamente, a fluxabilidade de pastas de Sn-Pb{25}
e a estrutura e segregacac em reofundidos de ligas de Al(26) (27),
com o objetivo de entender o mecanismo de formacdo das particu-

las esféricas que constituem a fase primaria desses produtos;

- no Japao, Miwa e Ichikawa{28) estudam a variag¢ao da
estrutura e viscosidade de ligas Al-Si de composicdes hipo, hi-
per e eutética, quando solidificadas sob diferentes condigoes de
agitagdo. Estudam, ainda, a viabilidade de producdo de fundidos
a partir de pastas reoldgicas vazadas em moldes de gésso e em

casca (29} (30); .

- no Egito, Assar, Mahallawy e Taha (31) (32) publicam

em 1981 e 82 resultados de pesquisas sobre o comportamento reo-=

10



1l6gico e sua dependéncia com a microestrutura de semi~sb6lidos de

ligas Al-Cu;

- na India, Prasad e co-autores ({(33) (34) publicam em
1982 estudos sobre a formacgdo da microestrutura e propriedades

mecanicas de reofundidos, também utilizando ligas Al-Cu;

- na Holanda, van Dam e Mischgofsky({(35) e ainda Apay-
din (36) publicam seus resultados, também em 1982. Os primeiros
observam o comportamento reologico, relacionando-o com a microes-
trutura, de reofundidos de um material organico transparente
(neopentildlcool); enquanto Apaydin observa o efeito de agitagao
na formacdo de estruturas em ligas Al-5i de composigdo proxima

%

do eutético;

- nos EUA, Flemings, continuando seu trabalho no M.I.
T., publica, em 1981, um trabalho sobre modelamentc na reofundi-
¢cdo continua (37); em 1982 e 84 os trabalhos de sua autoria ana-
lisam a modificacdo de estruturas dendriticas de 1ligas  Sn-Pb,
para globulares, guando submetidas a compressao a temperaturas

acima da eutética (38) (39);:

- na Franca (Grenoble), a partir de 1984, Suéry (40)
(41) trabalha com ligas S5n-Pb, continuando na linha de Flemings,
de estudo do comportamento da estrutura e sua consequente visco-
sidade, quando submetida a compressoes a temperaturas superio-
res A liquidus. Como resultado principal & apresentada a possi-
bilidade de utilizacdo de reofundidos para processos de extru-
s30;

-~ Trabalhos publicados nos Gltimos 3 anos, indicam a
continuacio de estudos sobre a.formagao da estrutura de solidi-
ficacdo, na reofundigdo de ligas nao ferrosas, por parte do gru-

po japonés liderado por Miwa (42) (43); estudos sobre proprieda-
des de escoamento dessas ligas, por Assar, no Egito (44); estudo

de fluxibilidade de ligas Pb-Sn, por Jones (45) e ainda o desen-

volvimento de um novo processo de obtengdo de pastas metalicas
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reofundidas, por Robert e KRirkwood (46).

0 ano de 88 traz alguma publicacdo tratando de  pro-
priedades mecanicas de ligas Cu-Al e Cu-Si reofundidas (47) e
mostra a tenddncia da reofundigdo: sua aplicacdo para a producdo

de materiais conjugados {MMC - metal matrix composites) (48) (49).

2. A UTILIZACAO COMERCIAL

Como visto no item anterior, o inicial "boom™ da reo-
fundicio ocorreu entre os anos de 1974 a 1978; foi provocado pe-
lo grupo de pesquisadores comandados por Flemings e caracteriza-
do pelo grande numero de trabalhos por ele publicado , relatando
potencialidades tecnologicas e viabilizando a utilizagao de pro-
cessos de reofundicldo e processos derivados,

Uma fase posterior foi caracterizada por um interesse
mais cientifico, voltado do estudo da formacao da estrutura pas-
tosa e suas propriedades.

No entanteo, apesar do sucesso incial, a aplicacgao in-
dustrial de processos de reofundigdo nac tem traduzido as expec-—
tativas e potencialidades previstas quando de sua primeira di-
vulgagdo.

Acerca desse aspecto, pouca informagao pode ser cole-
tada., Marsh (50) publica um artigo, em 83, onde discute os pro-=
vaveis impedimentos da utilizacao da reofundicac, a qual chama
de “ice—cream" entre processos de fundigao.

O autor relata a existéncia de varias empresas envol-
vidas com o assunto reofundigdo: nos EUA, ha uma Rheocast  Cor-
poration, detentora de patentes desenvolvidas pelo M.1.T. Fazem
parte desta corporacdo empresas do porte da  Dow Chemicals, ITT,

Sun 0il Co. Na Inglaterra, o Fulmer Research Institute, ligado

também a empresas do ramo metallrgico, financia importantes pes-=
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quisas, a se destacar as de Vogel (20) (21), e reclama para si o
desenvolvimento de processos dé tixoforjamento.

Marsh cita ainda as reivindicagées da Alcan Interna-
tional como autora do desenvolvimento de processos de reofundi-
¢cio continua; da Wheeldon Process {Inglaterra), como pioneira na
utilizacdo da reofundicdo, para a qual alega ter solicitado pa-
tente ja em 1964 (Flemings nega que o processo da Wheeldon,uma pe-
guena empresa familiar, segundo Marsh, seja reofundicao); e ain-
da da British Steel Corporation, a gual teria estado trabalhando
no desenvelvimento do processo, embora nada tenha divulgado.

Parece portanto, existir sérios problemas com relagdo
ao direito de comercializagdo da reofundigdo, embora varias em-
‘presas estejam habilitadas tecnologicamente para tal. Esta di-
ficuldade na identificacdao do detentor da patente e as disputas
envolvidas seriam os responsaveis pela nao utilizacgdo comercial,
ao menos abertamente, de processos de reofundicio.

Nio ha diavidas, no entanto, quanto as potencialidades
dos processos desenvolvidos, o que tem ficado patente pelo in-
cessante interesse cientifico e tecnologico no assunto: traba-
lhos continuam sendo divulgados por pesguisadores de diferentes
partes do mundo, em particular do Japdo.

HA noticia recente, publicada em julho de 88 (51) so-
bre o estabelecimento de duas companhias dedicadas a pesquisa e
desenvolvifento de processos e materiais reofundidos, financia-
das por importantes empresas japonesas. 830 elas: Rheo-Technolo-
gy Ltd., incluindo empresas do porte da Kawasaki Steel Corp.,
Mitsubishi Metal Corp., e Campo Research Co, incluindo Nippon
Steel Corp. and Mitsubishi Electric Corp.

Assim, & de se esperar gue nos anos vindouros uma no-
va era para a reofundicdo seja estabelecida: a gue se caracteri-

za por sua efetiva aplicagao industrial.
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cariTULO 2

FUNDAMENTOS DA REOFUNDICAO - ASPECTOS TECNOLOGICOS

1. CARACTERIZACAO DA ESTRUTURA REOFUNDIDA

1.1 Aspecto Morfoldgico

Desde os primeirostrabalhos, os estudiosos da reofun-
dicao de metais observam que as pastas metalicas obtidas por es-
te processo apresentam uma estrutura bastante caracteristica: a
fase s6lida, envolta por liquido, tem forma predominantemente
globular ao invés de dendritica, como previsto para uma solidi-
ficagao convencional.

Observacdes metalograficas sao feitas em reofundidos
solidificados rapidamente' a partir do estado pastoso, de modo
que a fase liquida se apresenta, no s6lido, com estrutura corres-
pondente & sua composicdo e %W taxa de resfriamento a que foi sub-
metida.

Assim, o reofundidor tipico & constituido de uma es-
trutura dupla, denominada, nos primeiros trabalhos, de "dendri-
tica dupla", mas constituida, na verdade, por globulos da fase
primdria envoltos por uma ou mais fases dendriticas £finas {ou
eutdticos, ou outros). A quantidade relativa das fases globu-
lar e dendritica depende da temperatura da qual a pasta fol res-
friada, enquanto que as caracteristicas da fase dendritica de-
pendem da velocidade desse resfriamento.

A Figura 2.1 mostra micrografias de ligas obtidas por
solidificacio convencional, apresentando estruturas tipicamente
dendriticas, para comparagdaco com estruturas reofundidas dos mes-

mog materiais.
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0 grau de esfericidade, o diametro meédio e a sua va-
riagao, dos globulos da fase primaria presentes numa pasta de
determinada composigdo, dependem de parametros do processamento.
Nas micrografias da Figura 2.1 pode-se notar alto grau de globu-
larizacao da fase sdlida, as quais estdo envoltas em uma fina
rede eutética. Algum eutético pode eventualmente estar presente
no interior de particulas globulares, significando o© aprisiona-
mento de liquidos nesses locais durante o processamento da reo-
fundic3o. Pode-se notar também, em alguns casos, a presencga de
contornos internos aos globulos da fase primaria.

Estudos sobre pfovéveis mecanismos atuantes na forma-
cio e crescimento do sdlido de uma pasta metalica tentam esclare-
cer egtas particularidades observadas em reofundidos. O Capitulo
3 apresenta e discute tais mecanismos.

E conveniente salientar que um metal semi-solido s
possui propriedades tixotrépicés de escoamento e por isso & cha-
mado reofundido, se o sdlido presente apresentar morfologia glo-
bular pois a presenga de dendritas fornece ao escecamento do flui
do um comportamento irrégular e ndo previsivel, uma vez que estas
poderiam interagir entre si formando um emaranhado de dificil es-

coamento.

1.2 Aspecto Composicional

Qutro aspecto interessante e caracterizante da estru-
tura reofundida se refere aos indices de microssegregagac pre-
sentes em sua estrutura: as particulas globulares da fase prima-
ria sdo praticamente homogéneas, niao apresentando gradientes com-
posicionais sensiveis, sendo o soluto concentrado na fase liqui-
da.

A Figura 2.2 apresenta resultados de estudos de mi-
crossegregacdo em reofundidos, feitos por Lee e co-autores (27)em

ligas Al-Zn-Mg.
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Os perfis apresentaéos fornecem ao reofundido a pos-
sibilidade de ser utilizado na obtengdo de metais puros, proces-
so denominado reorefino. Por outro lado, facilita tratamentos
de homogeneizacdo, uma vez que o soluto é praticamente todo apri-
sionado em regldes de finas dendritas, onde as distancias para a
difusidc s@o pegquenas.

A principal decorréncia, no entanto, dos perfis com-
posicionais apresentados por reofundidos, € a possibilidade de
se recuperar o estado pastoso apos solidificagao, o que pode ser
feito pelo seu reaquecimento a temperatura de fusdo da fase rica
em solutc envolvendo os gldbulos primdrios. Isto significa, na
pratica, a possibilidade de armazenamento e posterior utilizacao
de reofundidos em processos de tixo-conformagao.

Assim, diz-se de uma estrutura tipicamente reofundida
iquela que apresenta a fase s6lida primaria com - morfologia glo-
bular (dai as propriedadestixotropicas de escoamento } envolta,
quando no estado sdlido, por uma estrutura de solidificagdo ra-
pida tradicional; aiém de apresentar reduzidos gradientes de com-
posigdo nesta fase.globular (dai a possibilidade de tixo-proces-

samento) .

2. PROCESSOS DE OBTENCAO DE PASTAS REOFUNDIDAS

De uma maneira geral pode-se dizer gque um reofundido
& obtido pela interfer@ncia no fendmeno de solificagdo de um 1i-
quido, com o objetivo de se modificar a estrutura a ser formada,
de dendritica para globular.

Desde os primeiros trabalhos de obtencdo de pastas me-
tAdlicas, tal interferéncia tem significado, quase que exclusiva-
mente, a agitagao vigorosa do ;iquido em determinados estagios

de sua solidificacgdo, em equipamentos especialmente desenvolvi-

dos para este fim. Agitacdo mecinica ou eletromagnética pode
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ser utilizada.

A exclusividade da agitacdo do liquido para a obten-
¢do de pastas reoufundidas somente & guebrada pela possibilida-
de de producao de pastas com estas caracteristicas, pela promo-
cdo de vigorosa turbuléncia no vazamento; conforme verificado
por Santos (24).

A seguir sao apresentados, resumidamente, processos e

equipamentos de reofundigao desenvolvidos até o momento.

2.1 Processo Envolvendo Turbuléncia no Vazamento -

Dispositivo de Multiplos Orificios

Utilizando dispositivo desenvolvido por Ohno (52)para
o refino de estruturas de fundidos, Santos e Arruda (24) (53)ob-
tém estruturas reofundidas de Al e ligas Cu-Zn.

0 dispositivo & constituido de uma placa metalica con-
tendo orificios por onde o metal ligquido, a temperaturas proxi-
mas a de inicio de solidificagao, é vazado para o interior da
lingoteira onde & rapidamente solidificado. A Figura 2.3 ilus-
tra o processo.

Uma séria limitacao do processo € a dificuldade de
controle de pardmetros que determinam a estrutura da pasta a ser
obtida, como por exemplo temperatura (define a frag¢ao solida) e
tempo de processamento {define a esfericidade e dimensbes da fa-

se gbdlida).

2.2 Procegsos Envolvendo Agitacdo Mecanica

a) Equipamentos tipo Viscosimetros

A primeira observacao de qgue a imposigao de correntes

cisalhantes em liquidos em solidificacao pode modificar a estru-
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tura de dendritica para globular, foi feita por Spencer (2)(54),
ao estudar o comportamento viscoso de ligas Sn-Pb semi-solidas.

0 autor utiliza um viscosimetro de Couette adaptado
para altas temperaturas.

A Figura 2.4 mostra um esquema do equipamento utili-
zado por Spencer e posteriormente por outros pesquisadores, (6)
(12), para o estudo da reofundigdo. Consiste basicamente de um
cadinho refrigerado contendo em seu interior um eixo cilindrico
concéntrico com seu proprio eixo, de modo que apenas uma estrei-
to espaco anelar pode ser ocupado pelo liquido. Este & vazado
no viscosimetro e, a temperaturé apropriada, & iniciada a rota-
cdo do cadinho enquanto o cilindro interno é mantide fixo. As
forcas de cisalhamento no liquido provocam a modificacdao da es-
trutura em solidificacao.

Cadinho e cilindro devem ser revestidos internamente
com materiais resistentes a abrasdo (Oxidos ceramicos);nas suas
paredes internas sido usinados chanfros.verticais para prevenir
auséncia de atrito. O espaco anelar entre cilindro e cadinho, a
ser ocupado pela pasta, varia de 3 a 9mm (12). Segundo Flemings
(6) o sistema com estas caracteristicas garante a presenga de ci-
salhamento uniforme.no interior do liquido e consequentemente ho-
mogeneidade na estrutura pastosa obtida.

Velocidades de rotagdo de 0,04 a 1000 rpm foram
utilizadas. Vogel {17) afirma que velocidades superiores a 1000
rpm podem ocasionar retencdo de ar no material.

Prado (55) desenvolve uma variacdo do equipamento de
Spencer, para a obtencdo de reofundidos, utilizando um sistema
cadinho/eixo com geometria cdnica. Seu equipamento & mostrado
na Figura 2.5; pode ser utilizado tanto para uma guantidade de-
finida de pasta quanto para sua produg¢do continua.

Movimentos alternados sido utilizados por Prado, ao in-

vés de rotacdo, ao aplicar oscilacdo ao cadinho (velocidades de
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160 oscilagoes/min. e amplitudes de 1800).

b) Egquipamentos com Rotores

A partir de equipamentos tipo viscosimetros foram de-
senvolvidos outros cuja agitagao passa a ser promovida por um ro-
tor centrado ne interior do cadinho, mantido agora fixo. Procu-
ra-se, com isto, aumento a operacicnalidade do equipamento.

0 processo pode ser utilizado tanto na producao de
quantidade estanques de pasta como se presta, com eficiéncia,
a sua produgdo continua. O rotor pode ou ndo ser retirado do ca-
dinho para se proceder a descarga.

A Figura 2.6 mostra alguns equipamentos gque utilizam
rotor na agitagao do liquido. A Figura 2.6 (a) mostra um equipa-
mento para a obtencdo de uma guantidade definida de pasta, desen-
volvido por Lee (27), enquanto sistemas continuos utilizados por
Flemings (56), Ramati (13), Mehrabian ( 9), Kievits (18) sdo mos-
trados em 2.6 ( b) e {c).

Estes equipamentos sdo chamados de sistemas com cama-
ras duplas, uma superior, contendo o metal a uma temperatura aci-
ma da liquidus, e outra inferior onde efetivamente se processa a
reofundig¢do. A camara de reofundigdo pode ser cilindrica, con-
forme desenvolvida pelo M.I.T. e amplamente utilizada por pes-
quisadores da area, ou pode ser Conica, conforme preferéncia de
Kievits (18).

Em todos os cagos os rotores sao revestidos com mate-
rial resistente & abrasdo e ocupam gquase todo o volume interno
do cadinho, deixando somente um espag¢o anelar, agora reduzido a
émm, para a passagem do liquido/pasta. Rotacdes durante o pro-
cessamento ndo ultrapassam 1000 rpm, & semelhanga do ocorrido em
equipamentos tipo viscosimetros, pela mesma razdo citada ante-

riormente.
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Tais equipamentos apresentam maior operacionalidade e
eficiéncia na produgdo de pastas metalicas, tendo sido utiliza-
dos com sucesso na reofundicido de metais ferrosos e outras ligas
de alto ponto de fusao, como super ligas a base de Co, por Meh-
rabian {9).

Apesar de constituirem um avango, no gue diz respeito
principalmente & facilidade de operagado, com relagao aos equipa-
mentos tipo viscosimetros, os sistemas providos de dupla camara e
rotor apresentam uma séria limitagdo: o dificil controle da tem-
peratura na camara inferior, a qual, aliada 3 reduzida dimensdo
do espago no qual o liquido & c¢isalhado, produz frequentes in-
terrupcdes no processamento, pér descontrole da fracdo solida re
sultante.

Apesar dos inconvenientes operacionais, estes pro-
cessos se constituem, sem duvida, nos mais populares no ramo da

reofundicao.

c) Eguipamentos com Propulsores

Na literatura sdo apresentados bons resultados obti-
dos na produgao de reofundidos, pela utilizacdo de equipamentos
de concepgido bastante simples: o metal liguide contido num cadi-
nho & agitado pela rotac3o de propulsores tipo pas nele imerso.

Estes equipamentos foram desenvolvidos para a produ-
cdo de materiais conjugados metal reofundido/ndo metal, pois a
pequena espessura da regifo anelar nos sistemas de reofundigao
até entio utilizados impossibilitava a adigdo de particulas _néo
metalicas a pasta. Os equipamentos, podem, no entanto, se pres-—
tar a4 obtencdoc de semi-sdlidos Sem adigdes.

Os propulsores, que podem ser constituidos de uma ou
mais pas, sdo mergulhados ate a porcdo inferior do banho, proce-

dendo-se 3 agitagdo pelo tempo e & temperatura desejados. Velo-
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cidades de rotacdo de 100 a 1000 rpm sao utilizadas.

Uma vez obtida a pasta, os propulscores podem ou ‘nio
ser retirados para se proceder a descarga do reofundido, o qual
pode, ainda, ser resfriado no proprio cadinho e utilizado poste-
riormente em processos de tixocconformacdo.

A Figura 2.7 mostra alguns equipamentos gue se ba-
seiam neste tipo de agitaclo, utilizados por diferentes pesquisa-
dores. Pode-se notar a semelhanca entre os equipamentos, sendo
gue somente Mehrabian (3) (5) introduz uma modificacdo no sistema,
ao promover rotacgdo simult@nea do cadinho contendo o liquido.
Seu equipamento & utilizado para a obtengdo de pastas reofundi-
das contendo particulas de Oxidos cer@micos e carbonetos: o sis-
tema duﬁlo de agitacdo parece ser mais efetivo na Promogao de
dispersdo destas particulas sb6lidas ndo metalicas no metal pas-
toso.

Todos os equipamentos que se utilizam da agitacdao por
propulsores foram desenvolvidos em escala de laboratorio e se
prestam ao processamento de pequenas quantidades (em torno de
500g e no maximo 8000g - no caso do experimento de Banerji (57} ),
de ligas ndo ferrosas . Obviamente existe uma séria limitacgao
no volume de metal a ser processado, dada pela necessidade de
uma eficiente agitagio do liquido, responsavel pela produgao de
pastas de boa qualidade (entendendo-se aquli por boa gualidade a

perfeita caracterizacao do reofundido como tal).

2.3 Processo Envolvendo Agitacio Eletromagnética

Winter e colaboradores (59) apresentam, em 1980, um
processo de reofundigdo no qual a agitacgdo do ligquido & promovida
por um campo magnético envolvendo o metal em solidificacao.

O sistema & mostrado na Figura 2.8, e pode ser utili-
zado tanto para a produgdo de volumes definidos de pasta quanto

na producdo continua. O equipamento & constituido de, basicamen-
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te, uma camara superior, onde & mantido.o metal liquido, e uma
inferior, refrigerada, onde é vazado o liquido a temperatura de-
sejada e onde se processa a solidificacao.,

A cAmara inferior, fabricada em material ndo magneti-
co (Cu, aco inoxidavel), & envolvida por espiras que produzemn
campo magnético quando ligadas a motor bipolar, bi ou trifasico.

Correntes de fuga sdc geradas no interior do liguido
em solidificacdo, provoOcando forte agitacdo e modificando a mor-
fologia de crescimento do sélido. O campo magnético & mantido
em toda a extensio da zona em solidificacdo, para a cbtencdo de
pastas homogéneas no gue diz respeito a sua estrutura interna.

A temperatura na camara inferior deve ser controlada
de maneira a se obter a fragfo sdlida desejada na pasta quando
de sua descarga.

Embora o processo proposto por Winter aparentemente
se mostre mais facilmente operavel, ele apresenta limitagoes sé-
rias quanto ao volume de material a ser produzido, uma vez que
agitagdo vigorosa suficiente para promover a formacdo de solido
globular sd ocorre numa estreita camada de ligquido préximo as pa-
redes da cAmara: ha uma rapida queda nas correntes induzidas, da
periferia para o centro da camara.

Outro problema também surge com O aquecimento do me-
tal por efeito Joule: calor adicional deve ser retirado do sis-
tema.

Além dessas limitacgdes, o alto custo do processo tam-
bém restringe a sua utilizagdo.

Como pode ser visto, uma série de diferentes egquipa-
mentog foram desenvolvidos, com vantagens e limitagoes de uns soO-
bre os outros, para a produgdo de reofundidos. A sua utilizacao
depende da sua operacionalidade e possibilidade de controle  de

pardmetros responsdvels pela formacdo da estrutura pastosa.
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3. PROPRIEDADES DA PASTA REQFUNDIDA

Desde as primeiras experiéncias laboratoriais  envol-
vendo semi-sdlidos globulares, a principal caracteristica que
chamou a atencio de pesquisadores e que torna a reofundicao um
processo de grande potencialidade, € o seu comportamento reold-
gico.

Joly (60) apresenta, em 1976, um estudo bastante ex-
tenso sobre a reologia de pastas de ligas Pb-Sn reofundidas, es-
tabelecendo seu comportamento viscoso nio-Newtoniano e tixotro-
pico.

" Fluidos nio-Newtonianosapresentam um comportamento no
escoamento onde a relagao tensido aplicada e consequente deforma-
cio nio & linear, como ocorre com os Newtonianos, onde a visco-
sidade & constante para qualquer tensio e dada pela relagao t/p
(t & a tensl3o aplicada e ¥ a d?corrente taxa de deformacao).

Em fluidos ndo-Newtonianos, © parametro  comumente
utilizado para definir seu comportamento viscoso € a viscosidade
aparente, relagdo T/j para uma especificada condigdo. O compor-
tamento de escoamento,representado pela viscosidade aparente, &,
portanto, dependente da tensao aplicada.

Além disso, pastas reofundidas apresentam escoamento
tixotropico, isto significando que a viscosidade aparente, além
de depender da tens@o aplicada,depende também do tempo apos apli-
cacdo desta tensdo. Assim, para uma determinada teﬁséo, a pasta
apresenta uma definida viscosidade aparente; se a carga for re-
pentinamente modificada, a resposta ndo & imediata, isteo &, o
"novo valor de viscosidade aparente somente & atingido apods um
certo tempo. Por exemplo, a redugao da carga leva a redugao da
viscosidade aparente através de uma histerese;a drea dessa his-
terese define o grau de tixotropia do material.

Tal peculiar comportamento viscoso de pastas reofundi-
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das pode ser relacibnado com sua estrutura interna. Segundo mo-
delos classicos explicativos de fendmenos de tixotropia em flul-
dos,publicados em 39 por Moore(6l), o grau de coesac da estrutu-
ra interna do fluido determina sua viscosidade aparente: para
altas tensdes aplicadas, estruturas internas fortemente coesas
podem se tornar desorganizadas, apresentando como consequéncia,
baixa viscosidade aparente. |

De maneira oposta, reduzidas tensGes nao  conseguem
romper a coesdo estrutural, resultando em altos valores de visco-
sidade aparente.

No caso de pastas metadlicas reofundidas, o tipo pro-
vavel de coesfo estrutural presente & a interacdo entre as par-
ticulas sblidas globulares, que apresentam alta tendéncia a aglo-
meracido, podendo coalescéncia facilmente ocorrer.

Este modelo explica resultados obtidos por Joly e ou-
tros autores (2)(22){28) relacionando valores de viscosidade apa-
rente e fracdo sb6lida presente na pasta, para diferentes tensoes
aplicadas, conforme grafico da Figura 2.9 (a) . Pode-se observar
que a coesdo entre particulas, responsavel pelo alto valor de
viscosidade aparente, pode ser rompida somente para uma determi-
nada tensio aplicada, levando & significativa reducdao da visco-
gsidade.

Joly (60) apresenta ainda exemplos de histereses ob-
tidas com a retirada de carga de pastas de Pb-Sn. A Figura 2.9
(b} apresenta um de seus resultados. Para uma dada tensao apli-
cada, a pasta apresenta um valor determinado de viscosidade, da-
da pelo equilibrio entre tendéncias de destruir (pela tensao
aplicada) e se construir (pela coalescéncia) a coesao da estru-
tura interna; retirada a tensdo, tempo € requerido para estabele-
cimento da nova situacgdo de equilibrio. Este tempo depende do

tipo de coesdo a ser ref€ita na estrutura da pasta; no caso da

reofundicdo,da formagao de aglomerados.
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Desta breve apresentacgio das caracteristicas reoldogi-
cas de pastas reofundidas, pode-se depreender a importancia da
sua estrutura interna, para controle de suas propriedades de es-
coamento.

Pode-se ainda compreender a potencialidade de wutili-
zachio de pastas metadlicas com tais propriedades de escoamento:
podem ser facilmente manuseadas como solido (na verdade, pastas
contendo cerca de 50% de material ja solidificado , apresentam
fluidez semelhante 3 de liguidos quando submetidas a baixas
tensdes), e ainda apresentam um perfil de escoamento nao turbulen-

to, conforme filmado por Flemings 6).

4. APLICACOES DA REOFUNDICAO

Trés provéveis aplicacbes de pastas reofundidas fo-
ram, ja no inicio da década de 70, sugeridas: na injecdo ou for-
jamento de metais nao ferrosos e ferrosos, na producdo de mate-
riais conjugados e na purificacao de metais. Denominacgdes es-
pecificas para estes treés grupos de processos foram sugeridas:
reo ou tixofundicio e reo ou tixoforjamento, "compo-casting" e
reorefino.

0 primeiro grupo de processos a Ser desenvolvido foi
a reo/tixofundicio. 1Injecdo de ligas ndo-ferrosas comumente em-
pregadas neste processamento, como ligas de Al (Al-Si, Al-Mg) ,de
Cu, Mg, Zn (Zamacs), Sn, Pb, pode ser feita com o metal no esta-
do semi-solido reofundido, com vantagens sobre a injegdo de 1i-
quidos.

Algumas vantagens podem ser citadas: menor temperatu-
ra de processamento, e, portanto, maior produtividade e maior vi-

da Gitil de matrizes; auséncia de turbuléncia no preenchimento de

matrizes e, portanto, minimizacdo de oclusdo de gases no fundido;
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melhor acomodacgio da estrutura interna as tensoes de contracgao
na solidificacdo e, portanto, auséncia de vazios e trincas de
contracio; entre outros.

A possibilidade de injecgao de material semi-solido,
portanto, a temperaturas menores que as requeridas para a inje-
¢dao de liquidos, abre um vasto.campo de utilizacao da reofundi-
cio: pecas de alta qualidade de metais de alto ponto de fusdo po-
dem agora ser produzidas por injecao, processo antes impensavel
de utilizagso para liguidos a altas temperaturas.

Acos inoxidaveis, agos-ferramenta e outros de alto
teor de elementos de liga, além de super-ligas a base de Co e
Ni tém sido testados para a reofundicde com sucesso (14){15).

Também a fundigao po£ compressao de ligas nao-ferro-
sas no estado reofundido pode ser processada com sucesso, segundo
Miwa (29) e Ichikawa (30).

Uma tendéncia mais atual no campo da reofundigao diz
respeito a utilizacao de pastas na obtencdo de materiais conjuga-
dos metal-ndo metal. Produtos de alta resisténcia mecanica e ao
desgaste, por adicao de 8iC, A1203, Mn0O, boretos, mica, carbono
(grafite), vidro, na forma de particulados ou fibras, podem ser
obtidos a partir da pasta reofundida: a alta viscosidade da pas-
ta, guando em repouso, previne a aglomeracdo, flutuacgao e sedi-
mentacdo de fibras ou particulas.

Os primeiros trabalhos neste campo datam ja de 1972-
73 {3} (5)( 8), mas o assunto parece ter sido desativado por um
certo periodo para ressurgir, na Gltima deécada, com varios tra-
balhos publicados, por exemplo pelo grupo do M.I.T. (48) ou de
Grenoble, liderado por Suéry {49).

Pastas reofundidas podem se prestar, ainda,segundo su-
gerido por Mehrabian (4), para o refino de metais, por meio de
separagdo fisica das fases s0lida e liquida. O autor sugere a

filtragem apbs decantagdo das particulas sélidas; ou por Jatea-

26



mento, com gases inertes, de um fluxo de pasta, o qual retiraria
o liquido contendo alto teor do soluto: ou ainda por processos
de compressao da mistura s6lido/liquido para expulsdo deste al-
time.

0 sdlido resultante, constituido somente dos globulos
da fase solida da pasta reofundida, teria maior pureza que o me-
tal original.

0 reorefino nao encontrou adeptos que O desenvolves-
sem, até o momento; mantendo, portanto, a utilizacac de pastas
reofundidas exclusivamente para a produgac de artigos por inje-

cio ou compressao e para a fabricacio de materiais conjugados.
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Figura 2.1 - Micrografias de ligas fundidas

(a) convencionalmente;

(b) reofundidas.

(1) Sn - 15 Pb . 195x (13)

(2) Bronze 905 (Cu, Sn, Zn). 75x(1ll)
(3) Al bD6l (81, Cu, Mg, Cr). 5bx.(10)
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Figura 2.3 - Esquema de dispositivo de multiplos orificios para
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CAPITULO 3

FUNDAMENTOS DA REOFUNDICAO - ASPECTOS CIENTIFICOS

1. MECANISMOS DE FORMACAO DA ESTRUTURA REQOFUNDIDA

Como visto no capitulo 2, a diferenca fundamental en-
tre uma estrutura solidificada convencionalmente e uma reofundi-
da estd na morfologia da fase pr;méria: globular ao invés de den~
dritica.

Como o processo de reofundicgdo até agora utilizadoc en-
volve agitacdo do liquido em solidificagdo, em condigdes tais
que vigorosas correntes cisalhantes sao produzidas entre cama-
das de liguidos e, portanto, forte atrito deve ocorrer entre ')
ligquido e o sdlido em crescimento, coloca-se a questdo: COomo
tais correntes interferem.no fendmeno da solidificagdo levando 2a
formagao de uma estrutura globular?

Vogel (20) e Vogel e Doherty (17), observando a soli-
dificacao de ligas Al-Cu, em condicdes de reofundigio, notam uma
grande quantidade de cristais em crescimento equiaxial simulta-
neo, resultando numa estrutura final globular. O0Os autores aven-
tam duas hipoteses explicativas para tal alta guantidade de cris-
tais primarios no ligquido: a) agitag3o promoveria, de maneira
nao conhecida, aumento da taxa de nucleacdo primaria; b) fendme-
nos de multiplicacao cristalina estariam sendo estimulados.

Num experimento simples observam que a guantidade de
cristais presentes no s6lido apds 1 min. de solidificagdo,na pre-
senca ou nac de agitacdo, € praticamente a mesma. Resta, portanto,a
hip6£ese da multiplicagao cristalina estimulada pela agitacdo im-
posta ao liquido.

A multiplicacao de cristais a partir de refusio ou
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rompimento de raizes de ramos dendriticos secundarios & fendmeno
amplamente estudade e conhecido através de trabalhos de Tiller
(62) e Jackson (63). Os autores observam experimentalmente,além
de deduzirem teoricamente, a possibilidade de ocorréncia de
fragmentacdo dendritica e separacdo de bracgos rompidos, por agao
de efeitos térmicos e mecéhicos, na solidificagao ocorrendo com
ou sem agitacao.

Na auséncia de agitacao, ramos dendriticos podem ser
refundidos ou quebrados em suas raizes, afinadas por efeito de
empescogamento, por sua vez provocado pela reducao da velocidade
de crescimento devido ao actmulo de soluto nestes locais., Cor-
rentes de convec¢do naturais podem romper mecanicamente ou refun-
dir estas raizes, liberando um novo cristal para o liguido.

A presencga de agitagdo estimula a multiplicacgdo cris-
talina, segundo os autores, por auxiliar a refusdo de ramos afi-
nados em suas raizes {dobramento pode ocorrer, com formagdo de
discordancias, cujo movimento produz aquecimento local; este ca-
lor gerado pode refundir a raiz, liberando o cristal); e por
efeito mecdnico de correntes provocadas no liguido.

A luz dos trabalhos de Tiller e Jackson e ainda ana-
lisaﬁdo microestruturas obtidas por Spencer (2), nas quais se
observa forte dobramento de dendritas, mas somente em alguns
casos, seu rompimento, gquando da agitagdo em processo de reofun-
dicdo, Vogel propde uma interessante explicacdo para a origem

dos globulos de uma pasta reofundida.

MODELO 1 - Vogel (20) e Vogel e Dcherty (17)

Segundo os autores, a solidificacao em presenca de

agitacdo ocorre da seqguinte maneira: os primeiros cristais for-

mados, por nucleacdo heterogénea, rapidamente crescem no liqui-
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do, inicialmente mantendo sua €quiaxialidade e estabilidade. Es-
ta situacido pode ser modificada se a velocidade de agitacao pro-
vocar correntes no liquido que interajam com o solido ja& forma-
do, istoc &, se as forcas viscosas promoverem um arraste maior
que as forc¢as inerciais no s6lido. Neste caso ocorre dobramen-
to de ramos dendriticos e ndo seu rompimento, contrariamente ao
sugerido por Tiller e Jackson, uma vez que, segundo Vogel, o ma-
terial apresehta alta dutilidade a alta temperatura em que se
encontra.

Discordancias extras requeridas para provocar tal do-
bramento podem colapsar constituindo um contorno de separacao en-
tre regides de orientacles cristalinas agora diferentes - o bra-
co dobrado e o ramo principal da dendrita. Tal contorno, com um
dngulo de variacdo de orientacgdo cristalina igual ao dngulo de
dobramento, se constitui, portanto, num novo contorno de grao,
com energia debendente do angulo.

Contornos de alta energia podem ser penetrados por 1i-
guido, se ch y 2 Yo 1 (onde ch = energia do contorno; Yo =
tensdo superficial liquido/sélido), levando a separagdo do bra-
co dendritico, agora um novo cristal em crescimento independente
no ligquido.

Para Vogel ainda, se a agitagao & reduzida a valores
tais que a micro escala da turbul@ncia & menor que a dimensao
das particulas sélidas presentes, ndo ha interacao ligquido/den-
dritas e, neste caso, multiplicagao cristalina'e consequente for-
macio de estrutura globular, ndo ocorre.

A estrutura resultante nestes casos seria constitui-
da de dendritas equiaxiais, tipo rosetas grosseiras.

Observacbes posteriores de Doherty (26} fortalecem a
proposicdo de Vogel: estudando ligas Al-Zn-Mg o autor nota con-

tornos internos as particulas glcbulares do reofundido. Anali-

ces de tais contornos revelam que estes podem ser de pegueno ou
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alto Angulo. A maioria deles (cerca de 80%) & de pequeno  &n-
gulo e ndo tem associado a eles gradientes de soluto. Esta ob-
servacdo indica que nem todos os graos recristalizados sao sepa-
rados e liberados para o liquido: somente os que apresentam a

condigao de Y > 2 Yqq sdao separados. Os grdos gue permane-

cg
cem juntos sao 0s que recristalizaram com pequeno angulo de do=-

bramentc e cujo contorno nao foi, portanto, invadido por ligqui=-

do.

Uma sequnda explicagdo para a formacao de estruturas
glohulares durante um proceéso de reofundicdo, & proposta por
Kattamis.

MODELO 2 - Kattamis e Swartzbeck (64) e Kattamis (19)

Kattamis, tradicional estudiom de fendmenos envolvidos
no crescimento de dendritas, denomina a estrutura de reofundidos
de "estrutura dendritica dupla", constituida de dendritas gros-
seiras globularizadas, formadas durante a solidificacao prima-
ria em presenga de agitagdo, envoltas numa rede de dendritas fi-
nas, resultado da solidificacdo rapida do 1liguido remanescente
na pasta no momento de sua descarga do reator.

Segundo Kattamis, no 19 estdgio da formacdo da estru-
tura, isto &, durante a solidificacdo em presenca de agitagdo no
reator, ha formag¢io de dendritas com morfologia de rosetas equi-
axiais,as guais tendem a globularizar para redugdoc da energia in-
terna devida & superficies existentes no sistema.

A agitag¢do do liquido, para o autor, estimula o trans-
porte de massa, acelerando fenSmenos de engrossamento dos bragos
dendriticos,quer por mecanismos caracterizados como mecanismo de
Ostwald ("ripening"), quer por mecanismos de coalescéncia.

Nestes processos ha desaparecimento de bragos secun-
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darios, levando a rapida esferoidizacac da dendrita equiaxial,
uma vez que o fendmeno acontece ainda em egtrutura fina,desde os
momentos iniciais da solidificagdo, quando as distancias para di-
fusao sao ainda peguenas.

Para Kattamis, porténto, a formagao de sdlido globu-
lar na reofundic¢ao nada mais & do que o resultado da aceleracao,

devido a presenca de agitacdo no liquido, de fenOmeno natural

de engrossamento de dendritas primarias.

Por volta de 1977, alguns anos apos o 192 trabalho de
Kattamis, Kievits e Prabhakar (18} apresentam trabalho onde su-
gerem que tanto nucleacgodes sucessivas quanto fentmenos de engros-
samento de dendritas no.liquido em agitagao sao mecanismos res-
ponsaveis pela forma§50 de estruturas recfundidas. No caso
da predominancia de nucleacgdes sucessivas, uma estrutura dendri-
tica dupla, constituida de dendritas grosseiras, globularizadas,
da fase primdria e de dendritas finas provenientes do ultimo 1i-
quido a solidificar, apds descarga da pasta do reator, e o re=
sultado final. Obtém este tipo de estrutura em ligas Al-Cu.

No caso de fendmenos de engrossamento predominando,
somente ocorre nucleacaoc inicial e transformacdc de dendritas
primarias, da forma de rosetas para globulos, O resultado final
é uma estrutura totalmente globular, sem dendritas finas em re-
gides inter-globulos; o Gltimo liguido a solidificar € simples~
mente incorporado a fase sélida ja formada. Obtém  estruturas
deste tipo em ligas Al~Mg.

A proposicao de Kievits e Prabhakar concorda, por-

tanto, com o mecanismo proposto por Kattamis.

Em trabalhos posteriores (1982) Van Dam e Michgofsky
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{35) usam técnicas bastante sofisticadas, que incluem a uti-
lizacdo de sistemas organicos transparentes (base  neopentylal-
cool - NPA) e holografia, para a observacdc da formacac da es-
trutura reofundida "in situ". Os autores notam a presenga de
varios fendmenos: o primeiro sdlido a se formar tem crescimento
dendritico, na forma de rosetas equiaxiais gque se tornam arredon-
dadas com o tempo de agitacdo; o engrossamento ocorre principal-
mente por um mecanismo semelhante ao de Ostwald, levando a redu-
¢do de tensdes superficiais internas ao sistema; fragmentacgao de
dendritas desde os primeiros estdgios da solidificagdo tambem
ocorre; uma segunda nucleacac, independente da fragmentacao den-
dritica, também foi observada, pouco.tempo apO0s a primeira. Esta
segunda nucleagdo di origem a pequenas dendritas equiaxiais ou
particulas esféricas; com ¢ prosseguimento da agitacao, todas as
- particulas sdlidas tendem a esféricas.

Tais resultados mostram a possibilidade de ocorréncia
simultanea dos dois mecanismos basicos propostos por Vogel e
Kattamis, além da nova observagdo da presenca de uma segunda nu-
cleagdo no liguido em agitacgfo, nd3oc explicada pelos autores.

E importante salientar que Vogel descarta a acelera-
cdo de engrossamento dendritico, por agao da agitacdo imposta ao
liquido, como fendmeno responsével pela formag¢do do solido glo=-
bular de pastas metalicas, enquanto Kattamis sequer cita a frag-
mentagdo dendritica como mecanismo presente durante a reofundi-
¢do, colocando toda a responsabilidade pela globularizacao no

engrossamento natural de dendritas.

0O engrossamento de dendritas levando a formagaoc de es-
truturas glbbulares foi também observado por Suéery em trabalhos
publicados em 84 (40} (41). Durante estudos de resisténcia a com-
pressdo de ligas Sn-Pb, 3 temperaturas superiores a Tsolidus,

observa a evolucdc da sua estrutura dendritica para globular,
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com o tempo de manutencdo das dendritas em presenca de liquido
em seus contornos. Mecanismos de engrossamento do tipo de Os-
wald e coalescéncia sdao os responsaveis por tal evolugdo, moti-
vadas pela redugdo das tensbes superficiais no sistema, segundo

o autor.

Assim, resumidamente, pode-se dizer que a formacg¢ido da

estrutura reofundida pode envolver as etapas:

- nucleacdo da fase primaria e crescimento inicial na
forma de dendritas equiaxiais:

- modificacao gradual da estrutura dendritica para glo-
bular, tendo como forca matriz a redugadao de energi-
as Qe superficies internas ao sistema. Tal modifica-
¢ao ocorre por fragmentacdo dendritica ou/e por fe-
némenos de engrossamento;

- possivel segunda ngcleagéo no ligquido, durante es-
tagio de agitagdo, levando a grande numero de cris-
tais em crescimento equiaxial simultdneo;

- gsolidificac¢do do liquido remanescente, durante res-
friamento rapido, apds cessada agitacgdo, por nova
nucleacdo ou por simples incorporagdao a fase sélida

ja existente.

2. MECANISMQOS DE CRESCIMENTQO DA ESTRUTURA REQFUNDIDA

Na formagdo da estrutura globular dendritica segundo
Vogel, a estrutura dendritica original passa rapida e diretamen-
te a globular, sem estidgios intermediarios de globularizagio. O
estidgio posterior @ recristalizacdc/separacd3o & o crescimento de

globulos separados.
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Segundo mecanismos propostos por Kattamis, no entan-
to, a transicdo deve ser mais gradual, havendo num primeiro es-
tagio evolucao e crescimento simultaneos,e somente apds total es-
feroidizagdo o crescimento seria semelhante ao da estrutura
globular obtida por atuagdo do mecanismo proposto por . Vogel.

Vejamos, em primeiro lugar, os mecanismos de evolucao
de estruturas dendriticas para, em seguida, analisar o crescimen-

to de glébulos em meio liquido.

2.1 FenOmenos de Engrossamento de Dendritas - "Coarsening”

A evolugao de morfologias dendriticas, iniciada logo
apds os primeiros estagios do crescimento de um solido e levando
a um engrossamento de seus bracos, & fendmeno natural, estudado
nos ultimos 20 anos por pesquisadores da area de solidificacao
de metais. Flemings e Kattamis sdo nomes conhecidamente liga~-
dos ao estudo de mecanismos de engrossamento de ramos dendriti-
cos durante a solidificacao ou durante a manutencdo isotérmica
das fases sdlida/liquida, e a maioria dos modelos de mecanismos
propostos para o fendmeno sdao de sua autoria.

Embora diferentes mecanismos de engroésamento dendri-
tico tenham sido propostos, a forca matriz para sua ocorréncia &,
em qualquer caso, a redugdo de superficies internas ao sistema,
pelo aumento da relac¢do volume sdlido/area da interface solido-
liguido; e seu agente & a transferéncia preferencial de massa de
superficies sdlidas curvas para planas, ou, de superficies com

reduzido raio de curvatura para outras com alto raio.

HA uma certa polémica em torno da nomenclatura dos
mecanismos de engrossamehto de ramos dendriticos; sera adotada
neste trabalho a nomenclatura proposta por Mortensen em artigo

bagstante recente (65).
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0 autor divide os mecanismos em dois grupos: engros-
samento segundo mecanismos de Ostwald ("ripening”) e coaléscen-
cia. A Figura.BJ.ilustra 0S mecanismos,

No primeiro grupo, (a}) na Figura 3.1, estdo os meca-
nismos que envolvem a dissolucdo de bragos dendriticos menores,
difusdo de soluto no meio liquido e incorporac¢ao de soluto em
bracos dendriticos mais grosseiros. O resultado é a redugdo ge-
ral do nimero de bracos e aumento do espagamento entre eles,

No segunde grupo, (b) na Figura 3.1, estao o0s meca-
nismos que envolvem aglomeracdo de bracgos secundarios devido a
deposigdo preferencial de soluto em regides de alta "ocurvatura
negativa” ou cdncavas, ou a aproximacdo de duas superficies e
seu contato. Ambos os casos envolvem a supressao de superfi-
cies de separacdo, levando a coalescéncia de dois ou mais bragos
em um sO de maior dimensao.

Segundo Mortensen (65) e Suéry {40), no inicio da so-
. lidificacdo, isto &, para baixas fracgodes sdlidas, prevalecem os
mecanismos de Ostwald, enquanto que para altas fracgoes sClidas
predominam mecanismos de coaléscencia.

Mecanismos que envolvem difusdo atdmica, como engros-
samento de dendritas em solidificacao, engrossamento de precipi-
tados em solucdes s6lidas e outros, podem ter sua cinética con-
trolada pela velocidade de difusao no meio proximo {liquido no
primeiro caso, matriz sdlida no segundo), ou pela difusiao na
propria interface.

Todos os estudos, até ¢ momento, sobre cinética de me-
canismos de engrossamento dendritico, apontam a taxa de difusao
do soluto no meio liquido entre dois bragos dendriticos vizinhos

como o fendmenoc controlador de sua taxa de evolucao.

Kattamis foi o precursor e até os dias atuais um dos
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principais estudiosos de mecanismos de engrossamento déndritico
durante a solidificacao.

Em seus primeiros trabalhos, em co-autoria com
Flemings (66) (67) propde dois modelos para o engrossamento de
bragos dendriticos, esquematizados na Figura 3.l(al) e (az}: ob-
servando variagdc de espacamento entre bragos dendriticos com o
tempo de evolucac da solidificacdo, os autores sugerem o afina-
mento dos bragos mais finos ou a refusdo de ralizes de ramos den-

driticos.

Kahlweit (68), em importante trabalho logo ap0s os de
Kattamis e Flemings, observa "in situ" a precipita¢do em sistema
inorganico transparente (NH, C£ em meio aquoso) . Observa a evo-
lucdao da estrutura segundo o modelo da Figura 3.1 (a3): bracos
de menor raic de curvatura dissolvem da ponta para a raiz, man-
tendo o raio constante, enquanto os mais grosseiros té€m aumenta-

da sua espessura.

Segundo o autor pontas de dendritas apresentam taxa
de dissolucdo cerca de duas vezes maior do que superficies pla-
nas; assim, soluto é retirado das superficies curvas, aumentando
a composicdo do liquido adjacente, levando ao transporte deste
soluto e sua deposigdo na superficie vizinha plana. Para o au-
tor o processo & controlado por difusdo no espacamento inter-den-

dritico e sua cinética & dada por:

2
ar _ 2D YV L Eq. 3.1

dl = variacdo do comprimento do braco dendritico em dissolugdo
dt

D: coeficiente de difusdo do soluto no ligquido

47



Y = energia da interface $0lido/1liquido
V = volume molar do cristal em dissolugio
C_= solubilidade do soluto no liquido a T
R = constante dos gases

r = raio do cristal em dissolug¢ac {ponta da dendrita)

A equacdo 3.1 é tipica de fendmenos de engrossamento
tipo mecanismo de Ostwald, com cinética controlada por. difusao

no meio de separacgdo; concordando com estudos classicos de
Lifshitz e Slyozov (72) (73), isto €, o mecanismo de Ostwald con-

= PP 3
trolado por difusao tem sua cinetica dependente de r.

Kattamis e Reeves (69)utilizando o modelo de Kahlweit
chegam a um resultado semelhante guanto & cinética do fendmeno

de engrossamento:

db,  __ 5 ypr 2 11

— T G, " %) T

at HQL(l-K)m 1 2 1

Eq. 3.2
- 2 '

dt HCL(l K )m r, (r2+£2]

onde dl1 = taxa de encolhimento do brago com maior curvatura (me-
dt nor raio}

dr, = taxa de engrossamento do brago com menor curvatura (maior
dt raia)

Y = tensao superficial sbélido/liquido

H = calor latente de fusao

C.= composigao do liquido em equilibrio numa interface plana a T

D = coeficiente difusividade do soluto no liquide
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K = coeficiente de particao

m = inclinacdo da linha liquidus

r. = raio do braco mais fino {(em dissolucgao)

r_ = raio do brago grosseiro (em engrossamento)
1,= comprimento do brac¢o em dissolucgéo

1,= comprimento do braco em engrossamento

Também Suery (40), conforme citado anteriormente, ob-
serva a evolugdo de estruturas dendriticas em presenca de liqui-
do. Suas observacbes se referem a engrossamento isotérmico, o)
qual ocorre, segundo o autor, em dois estagios distintos: no ini-
cio hia dissolucdo de brac¢os com pequeno raio, com cinética de
acordo com equacdo de Kattamis (69), seguido de um segundo esta-
gio onde coalescéncia de bragos vizinhos & o mecanismo dominan-
te. O processo de globularizacdo por engrossamento pode, segun-
do o autor, demorar de alguns minutos {para estruturas dendriti-
cas finas) a varias semanas (para dendritas inicialmente grossei-
ras}, e resultar em uma estrutura bastante irregular, com liqui-
do retido nos glébulos. Estruturas com estas caracteristicas
apresentam inferiores propriedades de escoamento.

Em trabalho de 1975, Young e Kirkwood (70) também che-
gam a conclusdo que fendmenos de coalescéncia sdo os mecanismos
de engrossamento dendritico preponderantes para a solidificagdo
jé.adiantada, isto &, quando altas frac¢des de sdlido estdo pre-
sentes. Os autores propoem ¢ modelo de coalescéncia esquemati~-

zado na Figura 3.1{bjy),

Em trabalho bastante recente, de 1987, Genda (71) es-
tabelece que o mecanismo apresentado na Figura 3.lbp & o respon-
savel pelo engrossamento de ramos dendriticos observados em

seus experimentos com ligas Al-Cu-Ce. O mecanismo consiste na

aproximac¢io das regifes centrais das paredes de bracos dendriti-
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cos vizinhos, sua jungdc, supressao da superficie de separacao,
progresso da coalescéncia para a ponta e a raiz da dendrita e

ainda, a expulsio do liquido retido nas raizes.

Ainda um aspecto interessante do engrossamento de
estruturas é apresentado por Marsh e Glicksman (74) em recente
trapbalho. Os autores olham o fendmeno a luz de efeitos de trans-
feréncia de calor, no caso da auséncia de soluto (metais purcs):
Atomos de superficies com alto raio apresentam menor potencial
guimico que atomos de superficieslcom pequeno raio, isto &, su-
perficies fortemente curvas; sendo, portanto, mais estaveis, re-
querendo mencr energia de ativacdo para sua estabilizacac como
s6lido. A sua solidificacdo libera calor latente para o sistema,
o qual & transferido, por agdc de gradientes, para o brago den-
dritico vizinho, que sofre, em consequéncia, refusdo.

0 fendmeno e o efeito global sao semelhantes aos fe-
némenos do tipoc do mecanismo de Ostwald, levando ao engrossamen-
to de estruturas com o tempo, pelo crescimento de particulas

maioreg em detrimento de mencres.

0 engrossamentc de dendritas €, portanto, fenomeno na-
tural tanto na solidificacao de metais guanto na sua manutengao
isotérmica a altas temperaturas.

Kattamis (19) &€ o primeiro, no entanto, a atribuir a
possibilidade de globularizagdo da estrutura dendritica, ou me-
lhor, a formacdo de estruturas recfundidas, 4 esse fendmeno,des-
de que acelerado pela presenga de agita¢do no liquido.

Segundo o autor, a taxa de engrossamento dendritico,
dada por dSv, onde Sv & a area da interface sdlido/liquide  por

dt
unidade de volume, aumenta de uma ordem de magnitude quando o)
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sistema e submetido a agitacdao. Como visto antericrmente, na
Equacao 3.2, a taxa de engrossamento dendritico €& proporcional
ao coeficiente de difusividade do soluto no liquido (D); no caso
da presenca de agitacao, tal valor deve ser substituido por um
cocticiente de transporte de massa, que inclui um térmo de  con-
vecgdo e que & responsavel pelo aumento da taxa de engrossamento,
segundo ¢ autor.

A necessidade de agitagao vigorosa sempre fol conside-
rada a propria base da reofundicac: fendmenos de engrossamento
devem ser acelerados ou/e bragos dendriticos devem ser suficien-
temente dobrados e separados de seus ramos principais para a
promocdo de gldobulos. A observacdo de tendéncia a globulariza-
cédo de dendritas mantidas isotérmicamente, feita por Suéry, em-
bora ndo produzisse pastas com boas caracteristicas de escoamen-

to, pode trazer alguma luz ac progresso de processos de reofun-

dicao.

2.2 Crescimento de Estruturas Globulares

Pastas metalicas reofundidas, ja constituidas de fase
s6lida globular envolta por liquido, tem suas caracteristicas es-
truturais modificadas com o tempo de residéencia no reator, quer
no resfriamento, quer quando mantidas isotérmicamente.

vVarios autores observam que o aumento do tempo de re-
sidéncia leva, de uma maneira geral, ao aumento do diametro de
globulos, quer por mecanismos de engrossamentc do tipo de
Ostwald, onde esferas majores crescem as expensas de menores,num
processo cuja cinética & contrcolada pela difusdo do soluto na re-
gido ligquida entre as esferas (processo dependente de tl/B, con-

forme teoria de Lifshitz, Slyoczov (72) (73); quer por mecanismos

de aglomeracgac e coalescéncia de contornos de globulos.
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Oblack (14) em 1976 e Suéry {40) em 1984 observam o
aumento de diametro de glébulos de uma pasta reofundida, reaque-
cida e mantida isotérmica e estaticamente a altas temperatu-
ras, com o tempo. Ambos chegam a uma relacdo didmetro x tempo
indicativa de mecanismo de Ostwald controlado por difusao no li-
guido. Tempos da ordem de 100h sdo requeridos para triplicar o

didmetro médio de€ globulos.

Lee e co-autores (27) observam forte tendéncia a
aglomeraééo, seguida de coalescéncia, de globulos que entram em
contato em situacdc de reduzida variacio de orientacdo cristali-
na, durante o processamento da pasta. Nestes casos contornos de
baixo angulo podem sef criados, isto é, contornos tais que Y

cg

<2 Yeqr mantendo os gldbulos unidos.

Assar e co-autores (32) (75) analisando o efeito de pa-
rametros de processamento de pastas de Al-. Cu e Bi-Sn, observam
os mesmos efeitos obtidos por Lee: forte tendéncia a aglomeracgdo
e coalescéncia (comprovada pela presenca de contornos com alto
teor de scluto internamente aos gloébulos); aumentada com a redu-
cio da velocidade de agitagao e da temperatura de vazamento.

Os autores, da mesma maneira que Mehrabian (13} (60)ob~
servam glébulos mais uniformes e de menor diametro para proces-
samento com taxas de resfriamento mais elevadas e maior veloci-

dade de agitacgdo. ‘

Utilizando também ligas Al-10Cu, Prasad {34)obtém re-
sultados diferentes dos obtidos por Assar. O autor observa que

a influéncia de pardmetros de processamento como velocidade de
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agitag¢dc e temperatura de descarga, dependem, no caso de ligas

Al-Cu, do teor deste Gltimo elemento. Assim, Prasad observa coa-
legcéncia e consequente aumentc do didmetro de globulos com  a

redugao da velocidade de agitacado e da temperatura de reofundido,
para ligas com baixo teor de Cu (6%); enguanto tais paramctros

parecem ndc afetar aestrutura significativamente (somente uma cer-
ta tendéncia de aumento do diametro de globulos com o aumento da

temperatura pode ser notada), para ligas Al-10Cu.

Prasad justifica seus resultados a luz de afirmativa
de Mehrabian, segundo o gual hézredugao da taxa de crescimento
em ligas Al-Cu, com o aumento do teor de Cu: no caso da reofundi-
¢do, gldébulos aproximados podem originar um pescogo de ligacgao
entre eles; tal pescogo, em ligas com baixo teor de Cu, & rapi-
damente engrossado e estabilizado, mantendo os globulos unidos;
no caso de alto teor de Cu, nc entanto, tal ligag¢ao permaneceria
fraca e seria facilmente rompida, ndo promovendo coalescéncia.

Miwa (76) mais recentemente observa a influencia do
teor de Cu na formacao de estruturas reofundidas: o seu aumento

provoca reducdo na tendéncia & aglomeracdo de glébulos, concor-

dando, portantc, com Prasad.

Como pode ser observado neste capitulo, a formacao e
desenvolvimentoe da estrutura reofundida pode envolver varios fe-
nomenos simultdnecs, ndo necessariamente excludentes e cujo tra-
tamento, quer qualificativo, quer quantitativo, envolve intme-
ros parametros,

semada a este fator, a prépria juventude da reofun-
dig¢dc justifica as dificuldades encontradas no seu estudo e no

perfeito entendimento de seus fenomenos.
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Figura 3.1 Mecanismos de engrossamento dendritico
(a) Ostwald “ripenihg“
(a;) modélo de Kattamis e Flemings (66} (67)
(a,) modelo de Kahlweit (68)
(a,) modélo de Kattamis e Flemings (66) (67)

(b) coalescencia
(b,) modélo de Kirkwood e Young (70}
(b2) modélo de Genda (71)
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CAPITULO 4

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O procedimento experimental deste trébalho envolveu o
tratamento térmico de estruturas dendriticas deformadas, em tem-
peraturas superiores a T sclidus, e observagao da microestrutura
da pasta entao obtida, pelo seu "congelamento" por resfriamento
rapido em &agua.

Foi estudada a infludncia de parametros de processa-
mento na estrutura obtida.

Parametros de processaménto variados: grau de deforma-
cio imposto inicialmente & estrutura dendritica, temperatura e
tempo de tratamento térmico.

Parametros de estrutura analisados: morfologia de fa-
ses existentes, esfericidade, didmetro médio e variacao em torno
do didmetro médio de gldbulos da fase solida primdria e presenga
de liquido retido no interior desses globulos.

Foram feitos estudos qualitativos e quantitativos pa-

ra anilise e discussao de resultados.

DESCRICAQ EXPERIMENTAL

1. PREPARO DA LIGA UTILIZADA

Foi utilizada liga Al-6,5% em peso de Si, de frequen-
te uso em fundicdes sob pressdo. A liga fol preparada no proprio
laboratério; sua analise quimica é apresentada na Tabela 4.1.

Curvas de resfriamento da liga indicaram uma tempera-

tura solidus de 567°C e temperatura liguidus a 611°cC, conforme
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TABELA 4.1

Elemento Quantidade Precisao
% %
Cu 0,03 * 0,02
Pb <0,01 -
Si 6,5 to,1
Mn 0,22 + 0,02
Ti < 0;02 -
Sn <0,01 -
Zn 0,03 T 0,02
Ni <0,02 -
Fe 0,71 X 0,02
Cr <0,01 -
Mg 0,45 % 0,02
TQOTAL IMPUREZAS: 1,51%

ANALISE QUIMICA DA LIGA UTILIZADA
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mostrado na Figura 4.1. A discrepancia com valores previstos pe-
lo diagrama de fase para a liga Al-6,58i (77), apresentado na Fi-
gura 4.2, (577 -7 620°C) é atribuida a alta quantidade de impu-
rezas na liga, em torno de 1,5%.

Microestruturalmente; a liga Al-6,55i & constitulda,
em condi¢Oes normais de sclidificacdo, de fase primiaria o (solu-
gdo solida de Al com um limite de 1,65%5i em solugdc) com euté-

tico (fase @ e cristais de Si) em seus contornos.

A partir da liga produzida, foi obtido lingote de
dimensces ¢ 80mm e 200mm de altura, fundido em cogquilha. © me-
tal foivazado com baixo superaquecimento e agitade durante a so-
lidificagdao, para a promo¢dc de grdocs equiaxiais e homogéneos
quanto a forma e dimensdes, por todo o volume do lingote; e para

minimizar fendmenos de macro-segregacao.

Diametros meédios de graos da ordem de 300pm foram des-

te modo obtidos.

2. PREPARO DE CORPOS DE PROVA PARA TRATAMENTO TERMICO

Corpos de prova foram obtidos do lingote refinado, to-
mando-se o cuidado de evitar regides com acentuada macrosegrega-
gao e porosidade. O esquema da Figura 4.3 mostra a posigao
de corte e retirada dos corpos de prova a serem ptilizados para
tratamentos teéermicos.

As dimensoes dos corpos de prova foram tais que, apds
deformagao,apresentavam secac gquadrada de 1l0mm de aresta pocr 4mm
de altura, de modo que a distribuicdao de temperaturas durante o
tratamento termico fosse a mesma em todas as amostras submetidas

a mesma temperatura.
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3. =~ DEFORMACAQ

As amostras foram deformadas por compressdo a tempe-
ratura ambiente (redugdo de altura)}), em equipamento Instron de
50KN, com carga aplicada de 25KN. Baixa velocidade de aplicacao
de carga foi utilizada (2Zmm/min.}) para evitar gualquer possibilida-
de de recristalizagic durante a deformaciao.

Apos deformadas, as amostras foram imediatamente tra-
tadas termicamente nas condigOes dese’jadas.

Foram utilizados os graus de deformacac: 10, 20, 80,

120% de deformacdo real, por compressido na altura.

4. - TRATAMENTOS TERMICQS

Cada amostra fol tratada separadamente., Inicialmente
foi embrulhada em papel Aluminio e mantida suspensa no interior
da camara do forno de tratamento pelo tempo necessario; em se-
guida foli mergulhada rapidamente em agua, diretamente do forno,
por meio da abertura de sua tampa inferior, sob a qual se encon-
trava o banho de resfriamento.

Fol utilizado forno elétrico de capacidade 5KW,com ca-
mara tubular de dimensoes 38mm de diametro e 35mm de com-
primento, com tampas mOveis em ambas as extremidades. O forno
foi colocado em posigac vertical de modo que a tampa inferior po-
dia ser facilmente deslizada para o mergulho da amostra no banho
de resfriamento.

A temperatura do forno foi controlada pelo meonitora-
mento com dois termopares: um posicionado na sua parede, a 5mm
da superficie interna da camara, na altura da amostra, e outro
no interior da camara, proximo & posigdo da amostra. Oscilacgoes
menores que O,SOC foram mantidas no interior da camara, apos 2

horas para estabiliza¢ao. A estabilidade da temperatura no for-
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no utilizado € mostrado na Figura 4.4 (a).

Foram utilizadas duas temperaturas de tratamento,

571°C e 604°cC. correspondendo respectivamente a 0,7 e 0,4 de fra-
cdo solida, calculada de acordo com a equagdo de Scheil, utili-
zando-se valores de coeficiente de particac K = 0,12 obtido de
diagramas Al-Si da literatura {77) e temperatura liquidus igual
a 611°C, obtida experimentalmente para a liga em questdo.

Para a observacdo da evoluc¢do da temperatura no inte-
rior da amostra foram preparados corpos de prova, por fundigdo,
com termopar de Pt/Pt-Rh, de 0,2mm de diametro, posicionado em
sua regido central. Curvas de aquecimento das amostras, para as
duas temperaturas utilizadas, foram entdo obtidas.

A Figura 4.4(b) apresenta os resultados obtidos: para
forno a 604°C sdo neceséérios aproximadamente 5min. para a amos-
tra atingir a temperatura solidus e 1l0min. adicionais para atin-
gir a temperatura de tratamehto; para forno a 571°C sdo necessa-
rios 7min, para a amostra atingir a temperatura solidus e mais
2min. para a temperatura de tratamento, Diferentes tempos to-
tais de tratamento, contados a partir de entrada da amostra no

forno, foram utilizados: 5, 7, 10, 15, 20, 25, 30, 60 minutos.

5. ANALISE METALOGRAFICA

ApOs tratamento as amostras foram seccionadas na meta-
de da aresta e preparadas para analise metalografica por polimen-
to manual em lixas sucessivas e feltro de 0,25um. Suas microes-
truturas foram observadas e fotografadas em microscopio otico
apos breve ataque com solugac aquosa de HF (0,5%).

Algumas amostras especificas foram atacadas eletroli-
ticamente, utilizando-se como eletrdlito reagente de Barker mo-
dificado (HBF, + acido bdrico + agua) ou acido perclorico,em di-

ferentes condicdes de voltagem e tempo. Excesso de ataque foi
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necessario em alguns casos para a revelacao de contornos de bai-
xo anguleo. ’

Metalografia quantitativa foi utilizada para medida
de didmetro médio de particulas globulares e distribuigao de va-
lores de didmetros. Para tal foi utilizado analisador de tama-
nho de particulas TCZ3, da Zeiss. Foram contadas, para cada

amostra, um nimero de particulas nunca inferior a 100.
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Figura 4.1 - Curva de solidificagao da liga utilizada.
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POSIGAO DE RETIRADA OE AMOSTRAS

200 mm

LINGOTE FU
- NDIDO.

’//

t

jomp

4mm

- CORTE PARA RETIRADA

v DE AMOSTRAS

1Omm

DIMENSOES DAS AMOSTRAS
PRONTAS PARA TRATAMENTO
TERMICO

Oo80mm

Flgura 4.3 - Esquema mostrando a posicao para a retirada de

corpos de prova, de lingote obtido.

63



i S $ 8 8 2 o
a 1 .
-
b -]
| q
[~
2
o
L 3
1]
]
'—‘!.
-
o™
0
Kl
<
T m
!
]
3
B2
Figura 4.4 (a) - Curva Txt do forno utilizado.

64



Lio
e
-6
- 4
-2

ddp{mv}
i

B&T v

587 *C
I
T
7

{b2) FORNO a B804 %
B57I*C
H
I
8

/

(bi} FORNO ¢ 571
[o)

[2

i3

804°C
-] 4

17

TEMPO
{Mn)

Y

Figura 4.4 {b) - Curvas Txt das amostras,quando introduzidas
no forno a:
{bl) - 571¢C
(b2) - 604°%C

65



CAPITULO 5

RESULTADOS OBTIDOS

Nos tratamentos térmicos, gue sao a base experimental
deste trabalho, efetuados em amostras, podem ser caracterizados
trés distintos estagios: dois de aquecimento e um de manutencgio
da amostra a temperatura efetiva de tratamento, na qual o forno
se encontra desde o inicio da operagéo. Nestes estagios a situa-
¢do da estrutura interna &da amostra & diferenciada principalmen-

te pela quantidade de s0lido e liquido que a constitui, a saber:

1. aquecimento da temperatura ambiente a temperatura
solidus (Te) - esta etapa compreende o aquecimento

de material 100% solido;

2. aquecimento da temperatura solidus (Te) a tempera-
tura de tratamento - esta etapa compreende a fusio
de uma guantidade de solido definida pela tempera-

tura de tratamento;

3, manutencdo a temperatura de tratamento - esta eta-
pa compreende, portanto, a manutengao de mistura
s6lido + liquido, com fracao relativa constante de

cada fase, & temperatura de tratamento definida.

De acordo com as curvas de aquecimento das amostras
quando submetidas as duas temperaturas de tratamento, apresenta-
das na Figura 4.3(b}), pode-se estimar os tempos dispendidos nes-
tes diferentes estigios. Os dados apresentados na Tabela 5.1 se-

guinte, possibilita a compreensdo da real situacao térmica no in-

terior das amostras para os diferentes tempos e temperaturas de
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tratamento utilizados.

Tabela 5.1 - TEMPOS DE AQUECIMENTO DAS AMOSTRAS

Temperatura de
VXX, Tratamento {2C)

Tempos {min.) 571 604

Tempo para amostra atingir temperatura
solidus (Te} 7 5

Tempo para amostra atingir temperatura

de tratamento 8 15

Tempo de existé&ncia de liquidc na amos-
tra antes de ser atingida temperatura
de tratamento 1 10

Uma vez que este trabalho analisa a modificagao de
estruturas deformadas a frio, quando de seu tratamento térmico,
tantc estigios de aquecimento quanto estagios de manutengao do
s6lido em presenca de liquido (temperaturas de tratamento supe-
riores a solidus, neste caso), tém importante papel, uma vez due
os primeiros podem envolver fenbmenos de recuperag¢do e recrista-
lizaclo, enquanto os Ultimos podem envolver rearranjos nas ca-
racteristicas fisico-quimicas do sblido em contato com liguido.

Assim, neste trabalho serd considerado tempo de trata-

mento o tempo total compreendido desde a introdugdo da amostra a
temperatura ambiente, em forno a temperatura de tratamento pre-

fixada, até sua descarga para o resfriamento rapido em agua.

1. RESULTADOS QUALITATIVOS

A Tabela 5.2 apresenta de forma esquematizada todas

as condicbes experimentais utilizadas e localiza no texto a apre-
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sentacio das micrografias resultantes obtidas.

Pabela 5.2 CONDICOES EXPERIMENTAIS UTILIZADAS

RESULTADOS QUALITATIVOS

Temperatura De formagao
(°c) ?;?E?) (%) 10 20 80 120
7 Fig. 5.5
() (-1] - - - (a)
10 Fig.5.5
(3) 21 - - - (b}
15 Fig.5.2 Fig. 5.3 Fig.5.4 Fig.5.5
571 (8) (7] (a) (a) (a) ()
30 Fig.5.2 Fig.5.3 Fig.5.4
(23) [22} () (b) (b) -
60 Fig.5.2 Fig.5.3 Fig.5.4
(53} [52] (c) (c) (e} -
5 Fig,5.6 Fig.5.7 Fig.5.8 Fig.5.9
{0} [-10] (a) (a) {a) (a)
7 Fig.5.6 Fig.5.7 Fig.5.8 Fig.5.9
(2) [-8] (b) (h) (b) {b)
10 Fig.5.6 Fig,5.7 Fig.5.8 Fig.5.9
04 (5) {-5] (c) {c) (e) (c)
15 Fig.5.6 Fig.5.7 Fig.5.8 Fig.5.9
(10) (0] (d) (d) (d) (d)
300 Fig.5.6 Fig.5.7 Fige5.8
(25) [15] (e) (e) (e} -
60 Fig.5.6 Fig.5.7 F1g.5.8
(55} [45] (1) (£) (f) -
Tempos : total de tratamento - indicado pelo nimero na posigao
superior.

de permanéncia da amostra a T> T, - indicado entre pa-

réntesis { ).

de permanéncia efetiva a temperatura de tratamento(Tt)

- indicado entre colchetes [ ].

UNICAMP
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Em seguida'séo apresentadas as micrografias mostran-
do a estrutura da pasta obtida em cada caso e analisadas as
transformacoes ocorridas.

A Figura 5.1 mostra, para referéncia, as estruturas
originais, sem tratamento térmico, da liga utilizada, apos sub-
metidas aos diferentes graus de deformacio a frio. Observa-se
tipico alongamento de graos e dendritas e alinhamento da fase
eutética no sentido da deformacio. Nota-se também a redugao das
dimensdes dos cristais de si, por, provavelmente, ruptura de
suas particulas mais alongadas, por efeito da deformac¢ao imposta
ao material.

As Figuras 5.2 a 5.5 mostram os resultados obtidos pa-
ra estruturas tratadas a 571°C por tempos variando de 15 a 60 mi-
nutos, para material previamente submetido a 10, 20 e 80% de de-
formagao, e por tempos de 7 a 15 minutos, para amostras previa-
mente deformadas 120%.

Nas Figuras 5.6 a 5.9 sdo mostrados os resultados ob-
tidos para estruturas submetidaspreviamente a 10, 20, 80 e 120%
de deformacdo e tratadas a 604OC, por tempos variando de 5 a 60
minutos.

Como resultado geral pode—se'observar a transformacao
da estrutura originalmente constituida de fase ® dendritica,cir-
cundada por cristais eutéticos alongados de Si, para uma estru-
tura onde a fase 0 apresenta morfologia globular. A fase euté-
tica, de particulas inicialmente alongadas de Si, se apresenta,
ap0s tratamento, como fina rede de cristais com morfologia de
blocos ou particulados, circundando os gldbulos da  fase primi-
ria.

Esta estrutura, tipica de reofundidos, é o resultado,
no caso de sua obtencdo por tratamento térmico, dos fendmenos:
fusio da fase eutetica quando a temperatura eutética & atingi-
da; modificacio da estrutura dendritica para globular, por me-

canismos que serdao discutidos no préximo capitulo; re-cristali-
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zacdo do liguido quando do resfriamento rapido a partir da tem-
peratura de tratamento. A alta taxa de resfriamento imposta a
pasta reofundida & o fator responsavel pela situacao dos finos
cristais de Si na estrutura final.

Em alguns casos (menor temperatura de tratamento, es-=
truturas deformadas 10 e 20%-Figuras 5.2 e 5.3} podem ainda ser
observadas particulas de Si originais, mesmo apos 60 minutos de
tratamento térmico. Também em alguns casos pode ser notada a
presenca de pequenas regides de fase eutética fina, no interior
dos glébulos da fase ¢ como visto nas Figuras 5.2 (b} e (c). Es-
te fato ocorre em amostras submetidas a pequenas deformag¢des, 10
e 20%, independente da temperatura e tempo de tratamento.

Pela observacao geral das microestruturas apresenta-
das, pode-se verificar que a transformacao da estrutura dendriti-
ca para globular e o resultado final obtido variam com os para-
metros analisados, guais sejam, grau de deformacao imposto pre-
viamente ao material, temperatura e tempo de tratamento, de ma-
neira bastante sensivel.

Vejamos a influéncia de cada um destes parametros na

estrutura final resultante.

1.1 Efeito do Tempo de Tratamento

Em todas as fotomicrografias apresentadas, os  itens
{a) a (f) mostram o efeito do crescente tempo de tratamento nas
estruturas obtidas. Pode-se observar que a modificagdo da es-
trutura dendritica para globular ocorre, de maneira geral, bas-
tante rapido, em tempos significativamente reduzidos guando com-
parados com tempos convencionais de tratamentos térmicos, para
solubilizacdo on alivio de tensdes, por exemplo, ou outros, due
requerem horas ou mesmo dias de tratamento.

Tempos da ordem de 5 minutos j& sao suficientes para

a globularizacao total da estrutura, em alguns casos, como obser-—
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vado em material deformado 120% e tratado a 6040C,Figura 5.9(2).
Sequndo os resultados obtidos, o maior tempo requerido para a
obtencio de pasta reofundida com estrutura totalmente globular
foi da ordem de 30 minutos, em condigbes pouco favoraveis (baixa
temperatura de tratamento, reduzido grau de deformacdo prévia),
como apresentado na Figura 5.2(b). Ainda assim,tal valor de tem-
po requerido para a reofundicdo & perfeitamente praticavel,

A determinacdc do tempo de tratamento depende, no en-
tanto, como previsivel, das condigles térmicas e de deformagao
impostas ao material.

0 aumento da temperatura acelera a velocidade de ajue-
cimento do material; de modo que para o mesmo tempo de tratamen-
to, este material fica submetido maior tempo a maiores temperau-
ras: assim, por exemplo, para tratamentos a 571°C s3o necessa-
rios cerca de 7 minutos para a‘amostra atingir esta temperatura,
enquanto 5 minutos sdo necessarios para aguecer a amostra a
604°C. Desse modo, o material, submetido a maiores temperaturas,
tem aceleradas suas transformacoes estruturais, uma vez que nais
ligquido é formado e fendomenos de difusdo sao incentivados.

Assim, em geral,o aumento da temperatura de tratamen-
to leva & reducdoc do tempo necessario para a evolugao da estru-
tura dendritica para gobular. Tempos da ordem de 5 minutos po-
dem ser suficientes para a obtengao de reofundidos com estrutura
totalmente globular por tratamento a 6040C,enquanto que 10 minu-
tos foi o tempo minimo requerido para obtencdo de estrutura si-

milar, por tratamento a 57100lr conforme Figuras 5.9(a) e 5.5(b).

Quanto a influéncia da prévia deformagdo no tempo de

tratamento pode-se observar gque material a gsubmetido a re—
duzidas deformacoes requerem mailor tempo para globulariza-
¢80 de sua estrutura dendritica. Por exemplo, tempos da
ordem de 30 minutos sfo necessirios para obtencac de es-
truturas reofundidas, por tratamento a 57lOC, de  material

deformado 10 e 20%,conforme Figuras 5.2{b) e 5.3(b):enquanto 10

minutos ja sdo suficientes no caso de material inicialmente sub-
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metido a 120% de defqrmagéo, conforme observado na Figura 5.5(b).
0 aumento da deformagdo leva a redugdo do tempo de tratamento a
maior temperatura utilizada (604°C) : tempos de 10 minutos para
estruturas deformadas 10% e 5 minutos para estruturas deformadas
120% sdo requeridos para sua completa globularizagao, conforme
observado nas Figuras 5.6(c) e 5.9%(a).

Assim, a influéncia do tempo na formacao da estrutura
reofundida a partir de dendritica depende da temperatura de tra-
tamento e grau de deformacg@o inicial do material: maior a tempe-
ratura e a deformacao, menor o tempo de tratamento.

Em todos os casos, o aumento do tempo de tratamento

acarreta o aumento da esfericidade da fase globular e de suas di-

mensoes.

1.2 Efeito da Temperatura de Tratamento

Comparando-se Figuras 5.2 a 5.5 com Figuras 5.6 a 5.9
pode-se observar ¢ efeito da temperatura de tratamento na trans-
formagio de estruturas dendriticas para globulares reofundidas.

0 aumento da temperatura de tratamento, conforme co-
mentado anteriormente, acelera a modificagao da estrutura dendri-
tica, pouco ou severamente deformada, para estrutura globular:
enguanto 30 minutos sdo requeridos para a obtencao da pasta reo-
fundida a partir de material pouco deformado e na menor tempera-
tura de tratamento, conforme observadoc na Figura 5.2(b}, 10 mi-
nutos ja sao suficientes para a obtencao de estrutura similar a
partir da mesma estrutura deformada, no entanto tratada a maior
temperatura (Figura 5.6(c)).

Para altos graus de deformacao, globularizacao per-
feita pode ocorrer em 10 minutos, se a menor temperatura de tra-
tamento for utilizada, conforme Figura 5.5(b); ou ja para 5 mi-

nutos, se a temperatura de tratamento for elevada, conforme Fi-
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gqura 5.9(a); ambas as situac¢Oes para O mesmo material submetido
a 120% de deformacdo previa.

Assim, o aumento da temperatura de tratamento acelera
as transformacdes no sistema, aumentando a taxa de agquecimento
inicial do material, a cinética de difusdes e a guantidade rela-
tiva liquido/s6lido presente no material durante o tratamento.

Deve ser lembrado que as temperaturas de tratamento
devem ser definidas pela relagdo ligquido/solido desejavel na pas-
ta, para que esta apresente as propriedades de escoamento reque-

ridas ao seu processamento.

1.3 Efeito do Grau de Deformacdo Prévia

A comparacdo das Figuras 5.2 a 5.5 e Figuras 5.6 a
5.9 entre si os efeitos do grau de deformacdo imposta previamen-
te ao material dendritico, na modificagao de sua estrutura para
globular, pelo tratamento térmico as duas diferentes temperatu-
ras analisadas.

Pode-se observar que ¢ aumento da deformacao leva,
claramente, a obtengao de estruturas mais perfeitamente globula-
res, isto &, glébulos mais esféricos,menores ecom maior homoge-
neidade de distribuicao de tamanhos.

Para as maiores deformacbes (80 e 120%) estruturas
recfundidas sio obtidas com reduzidos tempos de tratamento,quais-
quer das temperaturas utilizadas, conforme mostrado nas Figuras
5.4, 5.5 e 5.8, 5.9: para a menor temperatura , 10 minutos de
tratamento ja produzem estrutura perfeitamente esférica, de glo-
bulos de pequenas dimenses, com didmetro médio da ordem de 40um;
enquanto que, & maior temperatira, 5 minutos de tratamento sdo
suficientes para a total globularizacéo da estrutura, com dia-
metro médio de gldbulos da mesma grandeza.

Pode-se observar que estas dimensées de glébulos ob-

tidos no inicio do processo, isto e, logo apds a sua formacao,
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sio compativeis com as dimensdes de dendritas do material ori-
ginal {compare com Figura 5.l1).

Pode-se observar também gque para altos graus de de-
formacdo, a estrutura resultante apresenta glébulos com ausén-
cia de fase eutética (liquido retido) em seu interior.

Para os menores graus de deformagdc impostos aoc ma-
terial, pode-se observar a transformcao da estrutura dendritica
em globular através de estdgios intermediarios de morfologia:
para reduzidos tempos de tratamento, a estrutura se apresenta
com morfologia irregular, de maiores dimensoes (cerca de 60pm)
que os gldbulos obtidos para o caso da maior deformagdo prévia
utilizada. Este tipo de estrutura pode ser observado claramen-
te na Figura 5.6(b). Com aumento do tempo de tratamento esta
estrutura tende a globular, com dimensdes tambéem compativeis
com as dimensdes de dendritas originais.

Ainda pocde ser observado que gldbulos formados a par-
tir de estruturas pouco deformadas podem apresentar fase euté-
tica retida em seu interior.

Assim, o grau de deformacdo imposto previamente ao
material parece nio s& acelerar processos de modificagao da
estrutura de dendritica para globular, como também interferir
nos proprios mecanismos envolvidos em tal transicao.

Em geral, o aumento da deformacao produz estruturas
mais perfeitamente globulares, com globulos de menores € mais
homogéneas dimensodes.

Pode-se observar, gualitativamente, gue, como teori-
camente previsivel, a.influéncia dos parametros tempo e tempe-
ratura de tratamento, bem como o grau de deformacdo inicial,sdo
interdependentes, uma vez que fendmenos regidos por leis termo-
dindmicas e cinéticas estdo envolvidos na transicdo da estrutu-
ra, de dendritica para globular.

Assim, o aumento da temperatura e do grau de defor-
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macaoc pode fornecer as condicdes termodindmicas de ocorréncia
dos fendmenos; sua efetiva ocorréncia em tempo praticdvel &, no
entanto, dependente de fatores cinéticos.

Fica, portanto, clara a inter-relagio dos parametros
analisados quanto a sua influéncia na modificagac da estrutura
originalmente dendritica, para a obtengdo de pastas com caracte-

risticas de reofundido.
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Figura 5.1 - Microestruturas originais da liga Al-6,5 Si utili-
zada, submetida aos graus de deformacao indicados.

Aumento 100 x.
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Figura 5.2 - Microestruturas obtidas apos tratamento térmico.
Deformagdao prévia: 10%
Temperatura de tratamento: 571°C

Tempos como indicados. Aumento 100 x.
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Figura 5.3 - Microestruturas obtidas apos tratamento termico.
Deformacdao prévia: 20%
Temperatura de tratamento: 571°C

Tempos conforme indicados. Aumento 100 x.
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a- 15min

Figura 5.4 - Microestruturas obtidas apds tratamento térmico.
Deformacdo prévia: 80%
Temperatura de tratamento: 571°C

Tempos como indicados. Aumento 100 x.
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Figura 5.5 = Microestruturas obtidas ap0s tratamento térmico.
Deformacdo prévia: 120%
Temperatura de tratamento: 571°C

Tempos como indicados. Aumento 100 x.
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Figura 5.6 - Microestruturas obtidas apos tratamento térmico.
Deformagao prévia: 10%
Temperatura de tratamento: 604°C

Tempos como indicados. Aumento 100 x.
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Figura 5.7 - Microestuturas obtidas apos tratamento térmico.

Deformacao préevia: 20%
Temperatura de tratamento: 604°C

Tempos como indicados. Aumento 100 x.
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Figura 5.8 - Microestruturas obtidas apos tratamento térmico.

Deformacdo prévia: 80%
Temperatura de tratamento: 604°C

Tempos como indicados: Aumento 100 x.
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Figura 5.9 - Microestruturas obtidas apos tratamento térmico.

Deformacdo prévia: 120%
Temperatura de tratamento: 604°C

Tempos como indicados. Aumento 100 x.
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2. RESULTADOS QUANTITATIVOS

Os resultados gerais obtidos na quantificacao da va-
riagdo dos pard@metros difmetro médio de particulas esféricas e
distribuigdo de dimensdes destas particulas, com os pardmetros
de processamento, sdo mostrados nas tabelas e graficos que se
seguem,

A Tabela 5.3 apresenta os resultados obtidos para as
amostras-padrdao, sem gqualquer tratamento térmico para promocao
da esferoidizacgao da estrutura. Neste caso o parametro medido

foi a espessura média de bracos dendriticos.

Tabela 5.3 - RESULTADOS QUANTITATIVOS ~ REFERENCIAS

{AMOSTRAS SEM TRATAMENTO)

AMOSTRA % A9,

(um} qum)

Estrutura dendritica original 66 11
10% deformada 56 11
20% deformada 59 11
80% deformada 26 7
120% deformada 18 4

i

@o = ggpessura média de bragos dendriticos na situagao original

A ﬂo = varlacao em torno do valor medio.

Az Tabelas 5.4 e 5.5 mostram os resultados de medidas de dia -
metros de particulas solidas esféricas presentes na pasta reoc-
fundida cobhtida por tratamento térmico de material deformado,em

todas as condigoes estudadas. Os resultados obtidos sao plotac:

.dos nog graficos que se seguem.
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Tabela 5.4 - RESULTADOS QUANTITATIVOS OBTIDOS PARA TRATAMENTOS

a 571%%.
# 0 A
AMOSTRA ( Um) a ( }lm)
o
1% DEF., 15 min. 58 1,03 10
10% DEF., 30 min. B4 1,50 17
10% DEF., 60 min, 102 1,82 30
20% DEF,, 15 min. 40 0,68 10
20% DEF., 30 min, 55 ° 0,93 17
20% DEF,, 60 min. 82 1,40 31
80% DEF., 15 min. 40 1,54 11
80% DEF., 30 min. 66 2,54 20
80% DEF,., 60 min. 86 3,31 20
120% DEF., 7 min. 14 0,78 4
120% DEF., 10 min, 40 2,22 8
120% DEF., 15 min. 53 2,94 10
a = didmetro médio de globulos ou espessura média de ramos dendriticos
Bo = espessura média de ramos dendriticos na amostra sem tratamento térmico
.{_\.6 = varilagao em torno do diametro/espessura de ramos dendriticos médio medido
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Tabela 5.5 - RESULTADOS QUANTITATIVOS OBTIDOS PARA TRATAMENTOS

a 604°C.

AMOSTRA E i AE
(um) -8, (),u'n)
10% DEF., 5 min. 63 1,12 10
10% DEF., 7 min. 87 1,55 20
10% DEF,, 10 min. 66 1,18 14
10% DEF., 15 min. 79 1,41 19
10% DEF., 30 min. 113 2,02 o 23
10% DEF,., 60 min, 130 2,32 22
20% DEF., 5 min. 53 0,90 10
20% DEF., 7 min. 50 0,85 8
20% DEF,, 10 min. 49 0,83 11
20% DEF., 15 min, ' 71 1,20 17
20% DEF., 30 min. 111 1,50 17
20% DEF,, &0 min. 138 2,34 19
80% DEF., 5 min. 36 1,38 5
80% DEF., 7 min. 42 1,61 10
80% DEF,, 10 min. 432 1,61 10
80% DEF., 15 min. 6l 2,34 14
80% DEF., 30 mim, 84 3,23 21
80% DEF., 60 min. 132 5,07 40
120% DEF,, 5 min. 37 2,05 7
120% DEF., 7 min, 42 2,33 &
120% DEF,, 10 min. 61 3,39 14
120% DEF., 15 min. 66 3,67 11

E, ﬁa e __a_* como indicado na Tabela 5.4

9
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2.1 Variagao do Diametro Medio de Glébulos da Fase Sdlida,

com o0s Pardmetros de Tratamento

A Figura 5.10 apresenta a modificacgao da estrutura
dendritica para globular quantificada em termos de variacao do
parametro estrutural dimensdoc da fase sélida com o tempo de tra-
tamento. Em outras palavras, apresenta a variacdo de espessura
de bragos dendriticos/didmetro de gldbulos com o tempo de tra-
tamento para as condig¢des analisadas.

Dos graficos pode-se observar de modo geral que,em to
dos os casos, o aumento do tempoide tratamento leva ao aumento
do diametro médio de gldbulos da fase sblida presente na pasta.
ApSs 60 minutos de tratamento did@metros médios da ordem de 100um
podem ser obtidos para a menor temperatura de tratamento,e de
até 140Mm gquando o material & submetido & maior temperatura de
tratamento (Figuras 5.10(a) e (b), respectivamente).

Dos graficos pode-se observar gue também o grau de
deformagdo imposto previamente ao material interfere sensivel-
mente nas dimensdes dos globulos obtidos apos tratamento: para
um mesmo tempo de tratamento, o material inicialmente com maio-
res dimensdes estruturais, resultam em material, apds tratamen-
to, com estrutura mais grosseira. Pode-se notar também que a
mais alta deformacao inicial, 120%, acarreta uma maior taxa de
creécimento de gldbulos.

0 efeito dos parametros analisados na variagao do
didmetro de globulos pode ser melhor avaliado pela analise dos
graficos da Figura 5.11, onde s3oc apresentados os mesmos dados
da Figura 5.10, agora separados em graficos individuais para ca-

da grau de deformagdo inicial.

a. Efeito do Tempo de Tratamento

Pela ohservagao da Figura 5.11 pode-se observar que,
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como dito anteriormente, o aumento do tempo de tratamento leva

ac aumento do diametro de gldbulos presentes na pasta reofundida,
para quaisquer condigOes iniciais do material e de temperatura.

A nao ser para situacdes em que o material foi previamente pouco

deformado, e submetido & mais alta temperatura de tratamento, a

variacéo do diametro médio de glébulos, com o tempo de tratamen-

to parece ser linear, com a inclinacgdo da reta dependente da tem-
peratura de tratamento e do grau de deformag¢do inicial na estru-

tura.

Pode-se observar também, da mesma Figura 5.11, que
mesmo para os menores tempos de tratamento analisados, as dimen-—
soes das formac¢Oes morfoldgicas da estrutura sdo quase sempre
superiores as dimensdes da estrutura da qual se originou. Exce-
¢do observada somente para o material mais fortemente deformado
(120%).

Uma andlise comparativa dos graficos (a), (b), e (c)
da Figura 5.11 mostra semelhanca do comportamento P x t, com di-
mensdes de globulos finais obtidos apds 60 minutos de tratamentg

da ordem de 130um para a maior temperatura e quaisquer graus de

deformagdo, e, no caso da menor temperatura de tratamento, da or
dem de 100pm para a menor deformacao e de 80um para deformagdes
de 20 e 80%.

Para a maior deformagdo o efeito do tempo de trata-

mento € mais fortemente sentido: extrapolando-se as retas do gra
fico (d), Figura 5.l11, para o tempo de 60 minutos, obtém-se o va-
lor aproximado de 240um para o didmetro de globulos finais ob-

tidos apds tratamento, se a linearidade da reta @ x t for matida

b. Efeitc da Temperatura de Tratamento

Dos graficos da Figura 5.11 pode-se observar que o

aumento da temperatura de tratamento acarreta ¢ aumento do did-
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metro médio de glébulés da fase s6lida da pasta reofundida, pa-

ra quaisquer condic¢Oes de deformacao e tempos de tratamento. En-
quanto difmetros finais, da ordem de 80um sdo obtidos, para de-

formacoes de 20 e B0%, de lDOﬂm para a menor deformacdo e em

torno de 50um para o caso maximo de 120% de deformacéo inicial,

para a menor temperatura de tratamento, didmetros respectiva-

mente de 140um, 130pm'e 60um sdo obtidos quando a temperatura

e aumentada para 604°cC.

Dos graficos pode-se observar que a taxa de aumento
do didmetro médio de gldbulos (inclinacdo da reta E x t)é& maior
para a maior temperatura de tratamento, levando a uma maior di-
ferenciacio nas dimensbes de globuloscom o tempo de tratamento de
materiais submetidos & mesma deformacdoc prévia mas tratados a
temperaturas diferentes.

Ainda uma outra observacdo pode ser feita dos grafi-
cos da Figura 5.11, com relagdo 3 influéncia da temperatura de
tratamento: d menor temperatura de tratamento parece correspon-

der uma maior linearidade na relagdo § x t, sentida para quais-

quer graus de deformagdo inicial.

c. Efeito do Grau de Deformagao Prévia

Pode-se observar dos graficos das Figuras 5.10 e
5.11 a semelhanca no comportamento da variacdo do didmetro mé-
dio de glébulos da fase sdlida da pasta reofundida com o tempo
de tratamento, de maneira praticamente independente do grau de
deformacio inicial imposto ao material.

A menos da situacio mais severa, isto &, para 120%
de deformacgio prévia, o tamanho de globulo final obtido, apds
60 minutos de tratamento a uma determinada temperatura, tende a
valores da mesma ordem de grandeza, para gquaisquer situacoes de

deformacdo inicial.
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A influéncia do grau de deformagao inicial pode ser
chservada quando & reduzido o tempo de tratamento: e} tamanho
médio de globulos obtidos diminui com o aumento do grau de de-
formagzo. Este efeito se torna mais sensivel a medida que é
reduzido o tempo de tratamento.

Pode-se observar ainda claramente que severa defor-
macdo inicial (120%) leva a uma rapida transformacao da estru-
tura, estabilizando a linearidade da variacdo § x t ja para re-
duzidos (7 minutos) tempos de tratamento.

Para reduzidos tempos de tratamento, menores didme-
tros de globulos sdoc obtidos para os maiores graus de deforma-
cd3o: como pode ser observado nas Figuras 5.1l(c) e (d), globu-

los com dimensoes de ordem de 40um podem ser obtidos para tra-

tamentos de apenas 7 minutos a maior temperatura analisada.

2.2 Variagdo da bPistribuicio do valor do Didmetro Médio de

Globulos da Fase Solida, com os Parametros de Tratamento

Nas Figuras 5.12 a 5.20 sdo apresentadas as distri-
buicdes das dimensdes de particulas globulares da fase solida
presente na pasta reofundida obtida por tratamento térmico nas
diferentes condic¢des estudadas.

Tais dados foram obtidos por analise metalografica
gquantitativa dos resultados apresentados nas micrografias das
Figuras 5.1 a 5.9. Para facilidade de analise a corresponden-
cia micrografia-distribuicdo de dimensaoc de globulos é anotada
na legenda das Figuras.

A Pigura 5.12 mostra a variagao na distribuigao de
valores de espessura de ramos dendriticos presentes no material
original e apds deformado em diferentes graus 10,20,80 e 120% de
reducio numa dimensao linear). Em nenhum dos casos o material

foi submetido a qualquer tratamento térmico.
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Pode-se observar uma significativa variacao de es~
pessuras em todos os casos: valores da ordem de 20 a 120um po=~
dem estar presentes numa mesma microestrutura {bracos primarios
e secundérios}? a variacao em torno do valor médio também é sig-
nificativa (valores de frequéncia de particulas dentro de uma
determinada faixa de 10um de espessura, da ordem de no maximo

60% & observado), caracterizada pela razoavel abertura das cur-
vas Gaussianas da relagao frequéncia x didmetro.

Existe, portanto; uma significtaiva heterogeneidade
microestrutural no que diz respeito a eSpessura de ramos dendri-
ticos.

Esta heterogeneidade depende do grau de deformacgio
imposto ao material.

Pode-se observar,comparando-se os graficos a), b),c),
d) e e} da Figura 5.1?, que o maior grau de deformacao imposto
ao material leva a maior homogeneidade dimensional de sua mi-
croestrutura: uma maior frequéncia de valores de espessura de
ramos dendriticos dentro de uma determinada faixa, no caso 10 a
20um, & obtida. Estruturas pouco deformadas ou sem deformacao
apresentam uma maior variac¢do na distribuicao de valores de es-
pessura de ramos dendriticos.

As Figuras 5.13 a 5.20 apresentam a distribuicdo de
valores de diametros de globulos presentes no material apds tra-
tamento térmico as diferentes condigdes estudadas.

A distribuicdo de diémetros de globulos, que quanti-
fica a heterogeneidade da estrutura obtida na pasta metalica,
varia com os pardmetros grau de deformacdo previa , tempo e

temperatura de tratamento, como segue.

a. Efeito do Tempeo de Tratamento

£ bastante sensivel o efeito do tempo de tratamento
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na distribuigao de vaiores de diametros de gldbulos obtidos nas
pastas reofundidas como pode ser observado nas sequéncias a),b)
¢)...das Figuras 5.13 a 5.20:0 aumento do tempo estende a faixa
de valores de diametros, isto &, aumenta a heterogeneidade da
estrutura obtida; gldobulos de diferentes didmetros, desde 20
ate 240im podem estar presentes, como observado na amostra pre-
viamente submetida a 10% de deformacdo e tratada 60 minutos a
571°C (figura 5.13(c)).

0 desvio em torno do valor de diametro médio &, por-
tanto, aumentado com o aumento do tempo de tratamento. Um ma-
terial contendo originalmente dimensCes morfoldgicas (espessu-
ra de ramos dendriticos) variando de 40 a 100um, por exemplo o
caso de material submetido a 10% de deformacdao prévia, e com va-
lor médio dessa espessura em torno de 66pm, apresenta, apos 30
minutos de tratamento a 571°C, glébulos com difmetros variando
de 20 a 180pm, com valor médio de cerca de 84um e, apds 60 minu-
tos, difmetro médio de 102um e variagdes de 20 a 240um,

Este efeito é observado para quaisquer situacdes de
deformagdo prévia e temperatura de tratamentc. O efeito é ja
bastante sensivel apds um tratamento de 30 minutos & menor tem-
peratura e de ainda menor tempo, digamos 15 minutos, no casc de

tratamentos a maior temperatura utilizada.

b) Efeito da Temperatura de Tratamento

A observagdo e comparac¢ao dos graficos das Figuras
5.13 a 5.186 com os das Figuras 5.17 a 5.20 respectivamente, mos-
tram que o efeito da temperatura de tratamento ndo & t8o evi-
dente gqguanto o efeito do tempo: para uma mesma situagao de grau
de deformagdao prévia e tempo de tratamento, a situagdo da estru-
tura parece muito semelhante em amostras tratadas a temperatu-

ras distintas.
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Pode-se ser observada somente uma certa tendéncia a
maior variacdo de distribuigdo de valores de diametros para
amostras tratadas & maior temperatura. Esta tendéncia é mais
fortemente observada para reduzidos tempos de tratamento.

Assim, por exemplo, material previamente submetido a
10% de deformacdo e tratado por 15 minutos a 571°C apresenta
uma faixa de valores de didmetros de globulos entre 20 e 100mm,
enquanto gue se a temperatura de tratamento for aunmentada para
604°C a faixa valores se amplia a amostra apresentando agora
glébulos com didmetros de 20 a 140jm, conforme dados da Figura
5.13(a) e 5.17(d).

Para maior tempo de tratamento analisado nao & nota-
do efeito da temperatura de tratamento, para quaisquer situa-
¢bes de deformagdo prévia. Nio & notada variacao sensivel da
distribuig&o de valores de diZmetros de globulos nos materiais
diferentemente deformados e tratados por 60 minutos as duas dis-
tintas temperaturas, como pode ser observado nos dados das Fi-
guras 5;13 a 5.15{(c) comparativamente aos das Figuras 5.17 a
5.19(f).

Assim, a temperatura de tratamento somente apresenta
sensivel efeito na distribuicdo de valores de difmetros de glo-
bulos para reduzidos tempos de tratamento: o aumento da tempera-
tura leva ao aumento da heterogeneidade da estrutura, isto e,
glébulos de diametros variando numa fajxa de valores mais am-

pla estdo presentes nestes casos.

c. Efeito do Grau de Deformacao Previa

0 efeito do grau de deformac¢do imposto ao material
na distribuicdo de dimensoes de globulos finals obtidos apos
tratamento térmico numa determinada condigao de tempo e tempera-

tura pode ser caracterizado como ndoc contundente.
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A analise dos dados das Figuras 5.13, 14 e 15 (a) ou
(b) ou (c), por exemplo, mostra que estruturas semelhantes, en
termos de variacao de dimensdes de gldbulos presentes, s3o ob-
tidas em material tratado a 571°C por 15, 30 ou 60 minutos, in-
dependentemente da deformacao aique foi previamente submetido.

Apenas uma certa tendéncia & obtencdo de uma faixa
mais extensa de valores de diametros pode ser observada: porxr
exemplo, comparando-se os graficos das Figuras 5.13, 14 e 15(c)
pode-se notar a obtenc¢aoc de didmetros variando entre 20 e 180um
em amostras previamente deformadas a 80%, e entre 20 e 240pym em
amostras deformadas apenas 10%; ambas tratadas a mesma tempera-
tura e peloc mesmo tempo.

Este efeito parece permanecer idéntico para ambas as
temperaturas de tratamento e ser mais sensivel com o aumento do

tempo de manutencgao a temperatura de tratamento.
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CAPITULO 6

DISCUSSAO DOS RESULTADOS

1. COMENTARIOS GERAIS

Os resultados gerais obtidos atestam a viabilidade
de modificacdo de estruturas dendriticas para estruturas globu-
lares por simples tratamento térmico a temperaturas superiores
a temperatura solidus. Estruturas caracterizadas como tipicamen-
te reofundidas foram obtidas para a liga Al-6,5 Si na maioria
das condicOes testadas.

Quanto aos aspectos tecnoldgicos do novo procedimento
de obtencdo de estruturas reofundidas proposto, pode-se dizer
que condigOes operacionais factiveis de utilizacdo pratica  sdo
suficientes para a completa globularizacdo de estruturas dendri-
ticas: assim, baixas deformagdes reais, da ordem de 10% e redu-
zidos tempos de tratamento, da ordem de 15 a 30 minutos, as tem-
peraturas da ordem de 1 a 6% acima da temperatura sclidus, sdo
condigdes tipicas para a obtencdo de estruturas reofundidas de
boa gualidade, para a liga utilizada. Entenda-se aqui o conceito
de gualidade associada a apresentacdo de fase solida primaria
com morfologia esférica, sem reqgies de uma segunda fase aprisio-
nada em seu interior, e circundada por uma distribuicio morfolo-
gicamente fina da 28 fase, caracteristica de uma estrutura de
solidificacao rapida.

Estruturas nestas condigdoes podem ser observadas nas
. micrografias apresentadas no capitulo anterior.

0 novo procedimento porposto para a obtencdo de es-
truturas reofundidas traz, com sua praticidade operacional, van-

tagens imediatas quando comparadoc com 0S processos convencio-
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nais de producdoc de pastas reofundidas baseados em agitacgao
vigorosa do liquido durante determinados estdgios de sua soli-
dificagao., Sao eliminados problemas inerentes a estes Ultimos
processes, conforme apresentados no capitulo 2 e que podem ser
agora rapidamente citados: dificil operac¢do, que requer contro-
le rigido da temperatura e tempo de resisténcia do metal em so-
lidificacao num espaco anelar bastante limitado; e, principal-
mente, severo desgaste de componentes do reator, principalmente
quando utilizado para ligas de ponto de fusido médio e alto. De-
vo lembrar que grande parte dos trabalhos relacionados com a
produgdo de pastas reofundidas apresehtados na literatura tra-
tam de estudos utilizando ligas de Pb e Sn.

0 processo agora viabilizado se mostra particular-
mente interessante para aplicagdo em metais de mais alto ponto
de fusdo, onde a exigéncia de performance dos materiais para a
construcdo dos reatores € limitante e até mesmo impeditiva para
a utilizacao da reofundicdo para estes metais.

Neste aspecto, experiéncias em atual desenvolvimento
{78) (79} e gue constituem a continuidade destra trabalho,ja mos-
tram ekcelentes resultados para ligas de Cu: estruturas tipica-
mente reofundidas foram obtidas para a liga Cu-30 Zn, por tra-
tamento térmico a temperaturas superiores a temperatura soli-
dus. A Figura 6.1 apresneta alguns dos resultados obtidos.

Em outras experiéncias € testada a viabilidade de
utilizacao do processo ora proposto, para a obtencdo de reofun-
dos dé ligas ferrosas. Sao analisados parametros de controle
do processo e de qualidade das pastas obtidas.

Quanto ao aspecto da qualidade da pasta reofundida,
isto €, das caracteristicas de sua estrutura globular, obtida
pelo novo processo(via tratamento térmico de estruturas den—

driticas deformadas), pode-se dizer que os fendmenos fisicos en-

volvidos sdao dependentes dos parametros: grau de deformacgao

prévia, temperatura e tempo de tratamento.As contribuicdes des-
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ses parametros na formagdc da estrutura reofundida sio interde~
pendentes, uma vez que requisitos termodindmicos se fazem pre-
sentes em qualquer transformagao fisico/quimica, cujo desenvol-
vimento €&, por sua vez, regido por fatores cinéticos.

Com relagao a influéncia do grau de deformacio im-
posto previamente ao material dendritico, pode ser observado
nes resultados apresentados no -capitulo anterior que alto grau
de deformagdo leva a obtencdo de globulos mais perfeitamente es-
féricos e de menores dimensdes, gquando comparados aos obtidos
em material levemente deformado, provavelmente devido ao aumen-
to da taxa de recristalizag¢do (maior quantidade de contornos de
baixo &ngulo formados pelb empilhamento de discordancias) e au-
mento da energia dos contornos formados. O primeiro fendmeno
ocasiona uma maior quantidade de novos graos recristalizados,
enquanto o segundo implica numa maior facilidade de separacgao
desses novos cristais, por entrada de liquido em seus contornos,
e sua liberacdo para crescimento equiaxial em meio liquido.

O resultado global & a estrutura de pequencs globu-
los esféricos observada apds tratamento do material submetido a
120% de deformagao prévia.

A medida que o grau de deformacdo é reduzido, a es-
trutura reofundida parece ser o resultado de um processo evolu-
tivo dendritico-globular, processo este envolvendo a esferoidi-
zacao das dendritas iniciais através de diferentes e distintos
estagios: blocos de formas irregulares e grandes dimensdes ca-
racterizam a estrutura obtida para reduzidos tempos de trata-~
mento, somente apds certo tempo de manutencdo isotérmica tais
blocos se apresentam de forma globular caracteristica de reo-
fundidos. Fenomenos de engrossamento dendritico parecem ser
importantes nesta evolugao.

O processo de esferoidizacao de dendritas &, portan-

to, fortemente dependente do tempo e ocorre mais claramente pa-
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ra a situacdo de material deformado apenas 10%, para ambas as
temperaturas de tratamento.

A obtengio de estruturas globulares neste caso re-
quer maior tempo para sua efetivagao do gque o requeride para es-
. truturas previamente fortemente deformadas, e o resultado ob-
tido é caracterizado por globulos de grandes dimensdes. Em va-
ﬁOSCaSOS se obse;va também a presenca de ligquido aprisonado no
interior da fase primaria globular.

Com relagido a influéncié da temperatura de tratamen-
to na estrutura obtida, pode ser notado dos resultados mostra-
dos no capitulo anterior que a temperatura comanda somente a
cinética dos mecanismos de formagao e crescimento da estrutura
globular reofundida, a natureza do mecanismo & definida pelo
grau de deformagao inicialmente imposto ao material.

Assim a forte dependéncia da cinética de evolugao de
estruturas dendriticas para globulares com relagdo a temperaru-
ra pode ser sentida guando se observa que tempos da ordem de 7
minutos sdoc suficientes para a obtencgdo de pastas reofundidas
da liga utilizada, para a mais alta temperatura de ~tratamento
testada; enguanto que um material nas mesmas condicdes de defor-
macdo, requer o dobro do tempo para se constituir num reofun-
dido, se a temperatura de tratamento for reduzida de 33%%.

A aceleracio dos processos de evolucdao da estrutura
dendritica para globular com o aumento da temperatura pode ser
facilmente observada nas curvas anteriormente apresentadas, de
variacgao de tamanhbs de particulas com o tempo de tratamento,pa-
ra ambas as temperaturas analisadas (figura 5.10}.

A temperatura de tratamento define também a propria
constituicdo da pasta metalica, isto &, as frag¢les sdlida e 1li-
gquida que a compde. Estas fracoes podem ser previamente calcu-
ladas pelo uso da equacao de Scheila qualdeterminaa temperatura

de tratamento necessaria para a desejada relagao solido/liquido,
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responsavel, em grandé parte, pelas propriedades viscosas da
pasta reofundida obtida.

Deve~se levar em conta, porém, que situac¢des de equi-
libric nem sempre sao atingidas rapidamente e que, portanto, as
fracdes sb6lida e liquida, bem como suas composicdes, sdo defi-
nidas nao somente'pela temperatura (condigdo termodinamica),co-
mo também pelo tempo de tratamento (condicdes cinéticas).

Para a liga utilizada pode ser observada a presenca
de particulas de Si eutéticas originais em estruturas tratadas
a 5710C, mesmo para tempos da ordem de 60 minutos, indicando
que condicdes de equilibrio ndo foram atingidas; tais particu-
las nao sac observadas em material tratado a 604OC, uma vez que
situacdes mais proximas do equilibrio podem ser atingidas mais
rapidamente a maior temperatura utilizada, tendo em conta que
os fendmenos envolvidos na transformagfo da estrutura sac ter-
micamente ativados e acelerados.

Assim, na produgdo de pastas reofundidas por trata-
mento térmico de estruturas dendriticas previamente deformadas,
fatores cineticos relacionados é fusiao de uma determinada fase,
dissolucio e distribuicldo de soluto na fase liquida formada,ta-
xas de difusdo atdémica devem ser levados em conta na determina-
cdo de condigdes de tratamento para a obtencao de pastas com
boas propriedades de escoamento. Por exemplo, fases originais
nao dissolvidas ou fundidas podem constituir particulas grossei-
ras prejudiciais ao escoamento, e, principalmente, globulariza-
cdo ndo completada compromete as propriedades viscosas da pasta.

Com relacdo ao tempo de tratamento, pode-ge dizer

gque em todo processo cuja velocidade de ocorréncia apresenta va-

lores observaveis ha pratica, o tempo tem papel primordial e
pode definir a sua ocorréncia efetiva ou nao. Como observado
nos resultados apresentados no capitulo anterior, a formacao

da estrutura reofundida passa por fenOmenos de esferoidizacao
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de estruturas dendriticas e crescimento de globulos formados e/
ou recristalizacdo, separacdo e crescimento de gldbulos. Pode~
se notar que reduzidos tempos de tratamento sao requeridos para
a obtencdo de estruturas perfeftamente globulares (maximos de
30 minutos a 571°C e de 10 minutos a 604OC, para a condigaoc de
menor deformacao}.

0 aumento do tempo de tratamento além do necessario
a2 globularizacao da estrutura original, leva ao crescimento dos
glébulos obtidos. Fendmenos diversos de engrossamento natural,
por transferéncia de soluto, além de aglomeracao seguida por
coalescéncia podem comprometer a qualidade da estrutura reofun-
dida obtida se lhes for permitida a ocorréencia e desenvolvimen-
to durante um significativo intervalo de tempo. Assim , glo-
bulos da fase sblida priméria de dimensodes da ordem de 130um
foram o resultado de manutencio prolongada da pasta a tempera-
tura de tratamento, em alguns casos. Variacgdes na distribuicdo
de dimensdes de gldébulos também sdc advindas do aumento do tem-
po de tratamento; conforme observado anteriormente, a distri-
buicdo se torna mais ampla com o aumento do tempo.

Estas variacgdes, que serdo discutidas em item posterior, podem
comprometer as gualidades reoldgicas do produto obtido: globu-
los de grandes dimensdes e irregulares na forma, tendem a di-
ficultar o escoamento, aumentando a viscosidade da pasta e po-

dendo comprometer suas caracteristicas tixotropicas.

Como resultado geral, embora a influéncia de um de-
terminado parametro analisado, na estrutura obtida, &, como di-
to anteriormente, fortemente dependente dos outros pardmetros,é
possivel observar que o grau de deformagao previamente imposto
ao material dendritico & determinante da esfericidade e dimen-

sio dos glébulos finais obtidos. A deformagdo determina a na-
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tureza dos mecanismos envolvidos na transformacao de dendrita
deformada para gldbulo.

0 tempo parece importante para a esfericidade da es-
trutura final somente nos casos de reduzida deformacao inicial,
mas tem forte influéncia no diametro final dos gldbulos obtidos.

A temperatura de tratamento define a velocidade c¢om
que as transformacdoes ocorrem, ndo interferindeo no mecanismo pe-

lo gqual elas ocerrem,

2. DISCUSSAO D0OS PROVAVEIS MECANISMOS DE FORMACAO DA ESTRUTURA

REQFUNDIDA

Diferentes ataques metalograficos foram utilizados
para evidenciar possiveis mecanismos de evolugde de estruturas
dendriticas para globulares. Os resultados apresentados no ca-
pitulo anterior levam a suposicao de dois diferentes tipos de
mecanismos atuando para a transformag¢do da estrutura, dependen-
do do grau de deformagao previamente imposto ac material.

Nas Figuras 5.2 e 5.6 pode-se observar que a estru-
tura evolui de dendritica deformada, com cristais grosseiros de
Si localizados em contornos de dendritas e graos, para uma es-
trutura formada por solido primario globular circundado por £fi-
nos c}istais de Si euteticos. Tal evolugio parece se desenvol-
ver através de estagics de separacdo de blocos irregulares,sua
esferoidizagao e crescimento.

Por outro lado, nas Figuras 5.5 e 5.9 pode ser ob-
servado que guando alto grau de deformacgao & imposto previa-
mente ao material, sua estrutura parece evoluir de deformada
para globular diretamente, isto €, sem estdgios intermediarios.
A separagdo segue o estidgio de crescimento, com o tempo de ma-

nutencdo, dos globulos livres no liquido.
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Uma vez que o comportamento da estrutura parece ser
diversa para cada caso, dependendo da gquantidade de deformagéao
prévia imposta ao material, é possivel separar a discussao em
duas partes: (a) para os casos .de peguena deformacgdo inicial;

(b) para os casos de grande deformacdo inicial.

2.1 Formacdo da Estrutura Reofundida em Material Submetido a

Reduzida Deformagao Prévia

Os mecanismos de formacdo da estrutura globular pro-
vavelmente se iniciam durante o aquecimento do material, quando
recristalizacao de novos griaos ocorre em contornos de gr3os ori-
ginais deformados. Nio ha evidéncia de recristalizacac em par-
ticulas de Si presentes na estrutura,(o que poderia ocorrer se
constituissem eficientes barrelras ao movimentq de discordan-
ciag, porque os cristais de 5i da estrutura original sao loca-
1izados em contornos de dendritas ou graos, uma vez gue sao for-
mados durante reacdo eutetica . Confirmac8o dessa hipotese é
a observacao da situagao do Si original remanescente (nos casos
de tratamento a baixa temperatura) na estrutura reofundida ob-
tida: tais cristais se localizam quase que exclusivamente em
regides inter-globulos. Cristais originais sobreviventes de Si
podem ser observados no interior de globulos da estrutura reo-
fundida, como resultado de fendmeno de esferoidizacdo de dendri-
tas ou de aglomeracao de glébulos, como serad visto oportunamen-
te.

A presenca de novyos contornos surgidos por recrista-
lizagdo na estrutura original deformada pode ser observada nas
micrografias das Figuras 6.2 e 6.3, para o caso de material sub-
metido a 10% de deformacdo prévia e tratado a 604°C por apenas

5 minutos.
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Excesso de ataque eletrolitico revela tais contornos
recristalizados.

As Figuras 6.2 e 6.3 mostram estruturas pouco alte-
radas com relacdo a estrutura original, apresentando Si euteti-
co grosseiro, indicando que a cinética de sua dissolugdoc ou ci-
nética de fusfo da fase eutética & incompativel com o tempo de
tratamento & temperatura utilizada (604°C). Na verdade, de acor~-
do com as curvas de aquecimento das amostras, mostradas na Fi-
gura 4.3(b), pode ser observado que apds 5 minutos de introdu-
¢do no forno de tratamento, a temperatura no interior do mate-
rial atinge exatamente a temperatura solidus (576°C), isto é,
somente apds 5 minutos ha o inicio da formagao do liquido em
regides eutéticas. A partir desta temperatura, a taxa de fusao
(desaparecimento de $i eutético) deve aumentar.

A presenca de algum liquido em contornos originais
ja pode ser observada a 5 minutos de tratamento, conforme mos-—
trado na micrografia da Figura 6.3{a), obtida com maior aumenta

A Figura 6.4 mostra que para 7 minutos de tratamento,
o mesmo material j& apresenta uma estrutura totalmente nova:
blocos irregulares em geometria e dimensao, e particulas globu-
lares podem ser observados, circundados por liquido ({solidifi-
cadoc em fina rede eutética). Comparando-se a forma e dimensoes
de tais blocos com a morfologia da fase primaria presente no ma-
terial apds 5 minutos de tratamento (Figura 6.2), pode-se fa-
cilmente deduzir que tais blocos irregulares sao constituidos
de um grupo de varios peqguenos novos graos recristalizados. Es-
tes grupos seriam separados por formacdo de liguido em contor-
nos originais, sede da fase de baixo ponto de fusdo,a eutética.
Raros cristais de Si originais podem ainda ser observados, que
no entanto terio dissolvido totalmente em liguido apds cerca de
15 minutos de tratamento a 604°C, conforme observado no capitu-

lo anterior (Figuras 5.6 a 5.9).
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Ataques metalograficos diversos ndo revelaram contor-
nos recristalizados no interior dos blocos, conforme mostrado
na Figura 6.4. A auséncia de tais contornos pode ser explicada
se assumido gque, para reduzidos valores de deformacdo, recris-
talizacdo pode ocorrer, durante aquecimento do material, pela
formagdao de novos contornos com!reduzido dngulo de variagao de
orientacio cristalogrdfica entre grios vizinhos isto &, contor-
nos de reduzida energia. Neste caso, varios novos graos origi-
nados de um particular grdo ou dendrita deformada, coalesceriam,
por difusfo durante manutencao a alta temperatura, enquanto to-
do o bloco se éepararia por formacdo de liquido em contornos
originais.

0 resultado destes fendmenos seria o observado nas
micrografias de Figuras 6.4: em estagios mais avangados do tra-
tamento a estrutura é constituida por blocos internamente homo-
geéneos.

Estes blocos irregulares separados no liquido tendem
a globularizar espontaneamente com o aumento do tempo de trata-
mento, para a reducdo de energias devidas a superficies inter-
nas do sistema; conforme analisado por Kattamis (64) {19) no es-
tudo de solificacgio dendritica. A globularizacdo de blocos e
também seu crescimento, facilmente observados com o aumento do
tempo de tratamento, podem ser consequéncia de fendmenos de coa-
lescancia ou de dissolucdo de bloccos de pequenas dimensoes em
beneficio de blocos de maiores dimensdes ou raio de curvatura
(mecanismo de Ostwald).

Aglomeracgdo e coalescéncia de blocos da fase prima-
ria podem ser observadas em varias micrografias, como por exem-
plo as mostradas na Figura 6.5 e também muito claramente nas
Figuras 6.6(c) e (d). Pode-se notar ainda a presenca de con-
tornos de separacido entre blocos distintos em contato entre si,

para reduzidos tempos de tratamento. O aumento do tempo leva
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i coalescéneia de tais contornos, resultando num bloco maior,
contendo muitas vezes regides de retencdo de liquido em seu in-
terior.

Este fendmeno & aleatdorio e depende do contato entre
blocos com orientacdes cristalograficas semelhantes.

Quanto ao engrossamento de particulas por mecanismos
de Ostwald, sua atuacdo ndc pode ser observada via analise mi-
crografica; uma avaliacao, no entanto, de sua ocorreéncia pode
ser feita pela andlise da distribuigdo de valores de didmetros
médios de particulas da fase primaria. Tal andlise serd comen-
tada em item posterior neste capituloc mas pode ja ser dite que,
se atuando, fendmenos de Ostwald ndo sdomandatorios para for-
macio e crescimento de estruturas globulares de reofundicao.

Este mecanismo proposto para a formagao de estrutu-
ras reofundidas a partir de material levemente deformado a frio
pode ser observado em estruturas tratadas a menor temperatura
analisada, isto é, 571°C. Na sequéncia de micrografias da Fi-
gura 6.6 pode ser claramente observada a separacgdao de blocos
irregulares constituidos de um conjunto de pequenos graos, ori-
ginados por recristalizacdo ou ainda podem ser ramos dendriti-
cos secundarios em estagio de c;alescéncia; cujos contornos de-
saparecem com o aumento do tempo de tratamento.

A obtencdo de estruturas globulares por tratamento
térmico acima da temperatura solidus é o resultado, portanto,de
naturais fendmenos de engrossamento dendritico, cuja alta cine-
tica possibilita sua utilizac¢do na pratica. A ocorréncia de
prévia recristalizaglo, isto é, durante aquecimento do material
até ser atingida a temperatura solidus, nadoc parece ter influén-
cia na transformagdo da estrutura em tratamento para reduzidas
deformacdes prévias,uma vez que a baixo energia dos contornos
de grdos formados ndo permite o seu molhamento e separacgao, le-

vando a um reduzido e inutil tempo de vida dos grdos recrista-

lizados.
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A possibilidade de obtengao de estruturas globulares
reofundidas a partir de tratamento térmico dentro da zona soli-
dus-liquidus, de material nao deformado, foi analisada em expe-
rimentos particulares.O resultado obtido €& mostrado na Figura
6.7: uma estrutura semelhante & observada na Figura 6.4 ¢ notada.

Este resultado, além de reforgar a validade das dis-
cussdes anteriores a respeito dos mecanismos envolvidos na for-
macio de estruturas globulares a partir de material dendritico
levemente deformado, vem ainda mostrar que a total auséncia de
deformacdo leva a resultados semelhantes, isto €&, estruturas
brutas de fundigdo podem facilmente ser transformadas em pastas

reofundidas.

2.2 Formacido da Estrutura Reofundida em Material Submetido a

Alta Deformacao Prévia

0 mecanismo de transformagdo da estrutura dendritica
fortemente deformada, para a globular tipica de reofundicdo, ob-
servada nas Figuras 5.5 e 5.9 do capitulo anterior, pode ser
claramente deduzido da analise das micrografias da Figura 6.8.

Nesta Figura & mostrado o resultado obtido para amos-—
tras deformadas previamente a 120% e tratadas a 571°¢ por dife-
rentes tempos. E possivel observar a presenca de uma rede de
novos grdos recristalizados no interior da estrutura original
deformada (& importante lembrar que 7 minutos e o tempo regue-
rido para o aquecimento da amostra até a temperatura solidus,
isto &, nfo ha ainda, para este tempo, formacao de liquido nos
contornos originais). Apds 10 minutos de tratamento, a estru-
tura ja se apresenta totalmente globular. Nac sao observados
blocos de formas irregulares como no caso anterior, quando re-

duzida deformacdo foi utilizada.
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Comparando dimensbes e morfologias dos graos recris-
talizados presentes nos estagios iniciais da transformacaoc (Fi~-
gura 6.8a1) com dimensdes e morfologias de estruturas obtidas
logo apdos a separacao de sélido o para o liquido, pode-se con-
cluir que,para altos graus de deformacdo 1mpostos previamente
s0 material, a transformacdoc dendrita-globulo provavelmente o=
corre pela separacad individual de grdos recristalizados.

Esta suposigao & fortalecida pelo fato de que altos
angulos entre orientacdes cristalograficas de vizinhos graos
recristalizados sdo esperados, devido 3 alta deformagao inicial-
mente imposta ao material dendritico. Assim, contornos de alta
energia seriam resultantes do processo de recristalizacao, os
guais seriam facilmente molhados por liquido formado nos con-
tornos originais ricos em Si, dando sequéncia a mecanismo se-
melhante ao sugerido por Vogel (20}, conforme apresentado em
capitulo precedente.

No caso da formacdo 'da estrutura globular ocorrer di-
retamente por separagdo de grdos recristalizados, o estagio de
globularizagdo (apresentado no item anterior) seria suprimido.
A estrutura formada passaria diretamente ao estagic de cresci-
mento dos gldobulos.

Este mecanismo proposto explica o pequeno didmetro
e perfeita esfericidade dos glébulos obtidos j& para reduzidos
tempos de tratamento: a alta deformacdo leva a alta densidade
de grdos recristalizados , ao elevado valor de energia de no-
vos contornos e sua rapida separagdao para crescimento equiaxial
em liquido.

Este mecanismo também explica a auséncia de liguido
aprisionado, apresentado no estado s0lido da pasta como uma re-
gido de 2@ fase, no interior dos globulos da fase primaria. A
presenca de liquido retido, observada nos casos de estruturas

obtidas a partir de material pouco ou nao deformado, comoc mos-
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trada, por exemplo, nas micrografias das Figuras 6.6, &, por-
tanto, o resultado somente do processo de globularizacao pelo
qual a estrutura passou. Aglomeracdoc e coalescéncia nao pare-
cem contribuir para o aprisionamento de ligquido na fase globu-
lar, uma vez que estes fenomenos estdo presentes durante a
manutencdo de material altamente deformado, & temperatura de
tratamento, e a estrutura resultante nd8o apresenta tais regies
liguidas.

Assim, a presenca de liquido retido em gldbulos da
fase primaria & o resultado do processo de globularizag¢ao den-
dritica, processo responsavel pela formagao da estrutura reo-
fundida a partir de material pouco ou ndc deformado.

Independentemente dos mecanismos de formagdo, os re-
sultados mais fortemente buscados, isto €, a obtencac de estm-
tura reofundida constituida de particulas perfeitamente globu-
lares e de pequenas dimensfes, sao conseguidos quando material
altamente deformado & utilizado e & evitado o seu éexcessivo
crescimento.

Novamente pode-se dizer que a temperatura e o tempo
de tratamento s3o importantes para a cinética dos fendmenos en-
volvidos mas nio parecem interferir na espécie de mecanismo

em desenvolvimento.

2.3 Discussdo dos Resultados Quantitativos

Uma andlise dos resultados quantitativos obtidos pe-
la medida de variacdo de didmetrc médio e da distribuicdo de
globulos com o tempo de tratamento, nas diferentes condigoes
de deformagao e temperatura tegtadas, pode levar ao entendimen-
to dos mecanismosenvolvidos no crescimento da fase sdlida de

pastas reofundidas mantidas em tratamento isotérmico.
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Figura 6.1 - Microestruturas reofundidas de latao 70-30 obtido
por tratamento termico a 9402, segundo Damasco (78 )
(79). Deformacdo prévia: 80%. Tempos de tratamen-

to como indicados. Aumento 110 x.
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Figura 6.2 - Microestruturas obtidas apos tratamento térmico a

604°C por 5 minutos. Deformagado prévia 10%. Au-

mento 220 x.

(a) polimento mecadnico; (b) polimento eletrolitico

com HBF,; (c) polimento eletrolitico com HClO, .

120



Figura 6.3 - Microestruturas obtidas apds tratamento térmico a
604°C por 5 minutos. Deformacao prévia 10%. Au-
mento 540 x.
(a) polimento mecdnico; (b) polimento eletrolitico

com HBF,; (c) polimento eletrolitico com HE10, .
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Figura 6.4 - Microestruturas obtidas apos tratamento termico a
604°C por 7 minutos. Deformagdo prévia 10%. Au-
mento 220 X.
(a) polimento mecanico; (b) polimento eletrolitico

com HCth.
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(2) 540X
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Figura 6.5 - Microestruturas obtidas apos tratamento térmico a

G04°

Deformacdo prévia: 10%. Tempos e aumentos confor-

me indicados. Polimento eletrolitico com HBF, .
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a - 15min

Figura 6.6 - Microestruturas obtidas apos tratamento térmico a
571°C.
Deformagao prévia: 10%. Tempos conforme indicados.
(a) (b) polimento eletrolitico com HBF, -
(c) (d) polimento mecanico.

Aumento 220 x.
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b- 220x

Figura 6.7 - Microestruturas obtidas por tratamento térmico a
604°C por 10 minutos, em amostras sem deformacgao
prévia.

Aumentos como indicados.
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Figura 6.8 - Microestrutras obtidas apos tratamento
571°C.

Deformagdo prévia: 120%.

térmicos a

Tempos como indicados. Aumento 220 Xx.
(a) (b) (c) polimento mecanico.

(a;) polimento eletrolitico com HC1O,
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Da Figura 5.10 mostrada no capitulo anterior, a qual
apresenta a variacdo do didmetro médio de globulos com ¢ tempo
de tratamento, pode-se claramente notaf para amostras tratadas
a 604OC e menos claramente (apenas uma certa tendéncia, pelos
dados disponiveis, pode ser adivinhada), que os didmetros mé-
dios em todos os casos tendem a dimensdes semelhantes com o
aumento do tempo de tratamento para uma mesma temperatura. Este
"tempo de convergéncia" é atingido mais rapidamente a maior tem-
peratura de tratamento, uma vez que a cinética dos fenGmenos en-
volvidos, como visto anteriormente, & acelerada. Para a menor
temperatura de tratamento, tempos maiores que 60 minutos de ma-
nutencio provavelmente levardo a obten¢do de globulos semelhan-

tes em amostras previamente submetidas a diferentes graus de

deformacao.

0 efeito da temperatura pode ser mais claramente
observado na Figura 5.11: maior temperatura, maior coeficiente
de inclinacdo da curva, isto e, mais aceleradas as trocas difu-
sivas no sistema. A semelhanca das curvas (variando apenas sua
inclinacdo e considerando aprovavel tendencia de redugac de
inclinagao para as curvas de 5710C, apdos 60 minutos de trata-
mento), indica a presencga de mecanismos semelhantes de cresci-
mento, para as duas temperaturas de tratamento.

Estes dados concordam com as ochservagoes feitas an-
teriormente a partir de analise das microestruturas obtidas.

A n3o linearidade da curva §.x t significa que o cres-
cimento da estrutura globular reofundida mantida em tratamento
isotérmico ocorre mais rapidamente para o material submetido

previamente a maior deformacdo do que o submetido a menor defor-

macao, isto &, ocorre mais rapidamente em material com estrutu-
ra mais refinada.

Este fato & melhor observado nos graficos da Figura
6.9,0onde sao plotados os valores normalizados dos diimetros de
globulos com o tempo de tratamento, para as diversas situagdes

analisadas.
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Pode ser ﬁotado gue o material com menor valor de
diametro médio inicial de globulos {originade da condigloc de
maior deformacdo} tem velocidade de crescimento de sua estrutu-
ra significativamente maior que o material de maiores globulos
iniciais (oriundos de condicao de baixa ou nula deformacao).

Este resultado pode ser entendido a luz de fenGme~
nos de engrossamento de particulas tanto por mecanismos de Og-
twald como por mecanismos de aglomeracao e coalescéncia de dgo-
bulos vizinhos. No primeiro caso, © mecanismo seria incenti-
vado pela facilidade de crescimento devida aos pequenos raios
de curvatura dos glébulos de pequenas dimensOes; no segundo ca-
so, coalescéncia seria possibilitada pela reduzida variagao
de orientacao cristalografica de glébulos vizinhos, uma vez
que sdo oriundos de um mesmo ramo dendritico altamente defor-
mado e recristalizado.

A manutencgdo da natureza dos mecanismos envolvidos
no créscimento de globulos, mesmo alterando a temperatura
de tratamento, & deduzida dos graficos mostrados na Figura &10.
Os graficos mostram a variacdo do diametro médio normalizado &
particulas globulares do reofundido, com o tempo de tratamento
para as duas temperaturas de tratamento; com graficos separa-
dos de acordo com © grau de deformacdo inicial do material. O
aproximado paralelismo das curvas indica a influéncia da tempe-
ratura apenas na cinética dos mecanismos e ndc em sua natureza

Os resultados da analise do comportamento da varia
gcdo do diametro de particulas com o tempo de tratamento nao
permitem separar a atuagdo de fenomenos de crescimento por me-
canismo de Ostwald dos mecanismos de aglomeracao e coalescén-
cia de gldbulos.

Segundo apresentado no Capitulo 3, fenOmenos de en-
grossamento de particulas regidos por difusdo de atomos ro meio

entre as particulas (grupo do qual faz parte o mecanismo de
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Ostwald), tém sua cinética dependente de /3, enquanto que os
regidos por reagoes em interfaces (grupoCk)qua]-faz-parfe'mecg
nismos de coalescéncia de contornos), tém sua cinética depen-
dente de t”h, segunde teoria proposta por Lifshitz e Slyozov
(72) (73) em 1958 e aceita por Vvarios autores ainda presentemen-
te (40) (80).

Na tentiva de detetar gqual dos mecanismos é pre-—
dominante no casc & crescimento de globulos na pasta reofundi-
da mantida isotermicamente, foram graficadas as relacCes
(}3 - f;)x t e (fﬁ - fg)x t. A Figura 6.l11 apresenta os

resultados obtidos, onde se pocde observar que guaisquer da re-

lagdes sdo lineares, isto &,

T T° = Kt
Y ro = 1
1=
F - K t
r ro = 9

Estes resultados indicam que o crescimento de glo-
bulos da fase solida em pastas reofundidas, durante sua manu-
tengao a alta temperatura, podem tanto ser consequéncia de fe-
nomenos controlados por difusdo de s0lido em regides inter-
globulos como fenomenos controlados por reacdes em interfaces
de globulos. Tais resultados nao sao, portanto, esclarecedo-
res e trazem duvida sobre a precisac das equagCes empiricas
propostas por Lifghitz e Slyozov, uma vez qgue & improvavel a
presenga exclusiva de um ou cutro tipo de mecanismo e ainda

- -3 —3 —4 —&
mais, que ambas as relagoes (r - ro) e {r - ro), linearmen-
te dependentes do tempo de tratamento, sejam satisfeitas si-
multaneamente.

Alguma luz a esta imprecisdo na teoria de Lifshitz
e Slyozov & trazida por Kang e Yoon (8l). Estes autores, ao
estudarem o crescimento de grdcs globulares de Cobalto em meio
liquido observam que a correcao da previsdao de Lifshitz e Slyo-

zov depende da relagao de volume entre sélido e liquido presen-
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tes na pasta analisada. Para fracoes solidas superiores a 0,5
segundo os'autores, a interpretacgao dps mecanismos de crescimen-
to baseada nas relacgdes r x t de Slyozov pode ser falha, uma
vez que a pequena distdncia entre particulas pode impingir 0
campo de soluto de uma particula sobre outra, de modo que a bar-
reira formada pode ser um impedimento a difusao de soluto, com
atuacao da natureza da atuagdo de um contorno,

Nesta situacaoc os mecanismos de difusdac e de reacgao
em contornos sao confundidos e as relagdes de Slyozov perdem
precisdo. Nossas condig¢lOes sdo prdximas ou ultrapassam este 1li-
mite de fs = 0,5 sugerido por Kang, de medo que uma anilise de
mecanismos de crescimento baseada em Lifshitz, Slyozov,pode tra-
zer conclusdes falsas ou, como observado,pode nao trazer nenhu-
ma elucidacgdao quanto aos fenomenos envolvidos no crescimento de
globulos da pasta reofundida mantida isotérmicamente.

Melhores informagdes a esse respeito podem no entan-

to ser obtidas da analise da variacdo da distribuigao de tama-
nhos de gldbulos com os parametros de tratamento.

A informacdao mais claramente obtida da observacao dos

graficos de barras apresentados nas Figuras 5.12 a 5.20 do capi-
tulo anterior,é& a indicacdo de que,para todas as condig¢bes ana-~
lisadas,a variacdc de valores dé didmetros de globulos de uma
dada amostra aumenta com o aumento do tempo de tratamento. Isto
significa dizer que no inicioc do tratamento, as particulas so-
lidas presentes no liguido {individuais ou blocos contendo va-
rios graos recristalizados),apresentam semelhantes dimensdes en-
tre si,e que com o aumento do tempo de tratamento,tendem a se

diferenciar com relagdo a suas dimensdes. Os graficos mostram
uma distribuic¢do de tamanhos de particulas muito restrita  nos
primeiros estagios do tratamento,e largas faixas de valores de
didmetros para elevados tempos de manutengao da amostra a alta

temperatura. Esta tendéncia pode ser observada para todas as con-

¢Oes analisadas(diferentes temperaturas de tratamento e dife-
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rentes condigOes iniciais de deformacao no materiall.
Este comportamento pode ser interpretado da seguinte

maneira:

a) Como as particulas sbélidas (grd@ocs individuais ou blocos de
grios)sdo inicialmente aproximadamente todas de mesmas dimen-
shes no interior de uma determinada amostra, 1isto significa
gque somente os contornos com determinada energia sao penetra-
dos por liquido, causando sua separagdo da estrutura original
ral determinado valor seria atingido para blocos cada vez me-
nores a medida gue o grau de deformacao inicial da estrutura

& aumentado;

b) Como a distribuicdo de valores de didmetros de gldbulos tor-
na-se mais ampla em torno do valor médio, & medida que & au-
mentado o tempo de tratamento, o crescimento de gldbulos @
provavelmente mais fortemente influenciado por aglomeracdo e
coalescéncia do que por mecanismo de Ostwald. Aglomeragaoc e
coalescéncia sio fendmenos que dependem somente da probabili-
dade de contato entre particulas com relativa gemelhanga en-
tre suas orientagdes cristalograficas. E, portanto, um feno-
meno aleatdério cuja consequéncia seria a promocéo, apos certo
tempo de tratamento, de uma estrutura heterogénea com relagao
a0 diametro médio de gldbulos, com, provavelmente, ampla fai-
xa de valores de diametros.

Por outro lado, no entanto, ndoc & possivel descartar
a ocorréncia do mecanismo de Ostwald, mas pode ser dito que
provavelmente tal mecanismo ndo & determinante do fenomeno de
crescimento de globulos na pasta reofundida nas condi¢dOes ana=
lisadas. No caso do mecanismo de Ostwald ser mandatorio no
fendmeno de crescimento, a tendéncia a ser observada seria a

homogeneizagac da estrutura em termos de dimensdes de parti-
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c)

culas, uma vez que as menores seriam dissolvidas em beneficio
das maiores. Apds algum tempo, somente particulas de grandes

dimensdes e com semelhantes diametros seriam observadas;

0s resultados obtidos com relacadao a variacdc de distribuicao
de didmetros de gldbulos na pasta reofundida, com os parame-
tros analisados, mostra aindé gue os mecanismos envolvidos no
seu crescimento devem ser os mesmos para quaisquer das tempe-
raturas e deformacgdes utilizadas. A temperatura somente in-
terfere na cinética de crescimento, enquanto a deformag¢ao in-
terfere no didmetro inicial dos blocos (ou graos individuais)
em crescimento. Nos graficos das Figuras 5.12 a 5.20 do ca-
pitulo anterior nio é observada gualquer aceleragac na evolu-
cdo da heterogeneidade da estrutura reofundida, isto é,no au-
mento na dispersio de valores de didmetros de globulos, com o

aumento da deformacdo imposta inicialmente ao material. Este
resultado uma vez mais acentua a predominancia de mecanismos de
aglomeracdo e coalescéncia no crescimento de globulos da pas-
ta reofundida, uma vez que © mecanismo de Ostwald seria ace-
lerado nos casos de pequenos raios de curvatura de glbébulos

s6lidos, devidos a altas deformagles.
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CAPITULO 7

CONCLUSOES

1. CONCLUSOES GERAIS

1.1 Sobre o Processo Proposto

Os resultados obtidos neste trabalho mostram a via-
bilidade de obtencdo de pastas metalicas recfundidas, atraveées
de simples tratamento térmico de estruturas brutas de fus2o ou

previamente submetidas a deformagao.

Condicoes operacionais perfeitamente factiveis na
pratica sio requeridas para a obtencdo de reofundidos pelo pro-
cesso proposto; seus parametros de controle, grau de deforma-
¢do prévia no material, tempo e temperatura de tratamento, sdo

facilmente manipulados.

0 processo traz significativas vantagens sobre pro-
cessos convenciocnais de reofundigao, os quais envolvem severa
agitacdo do liguido em solidificacdo em reatores especiais: nao
hi necessidade de equipamentos sofisticados, de dificil constru-
cdo (reatores com partes ceramicas resistentes a acido abrasiva
do metal e 4 sua alta temperatura) e operacgao {(dificil controle
de parametros de processamento); facilidade de operacdo e con-
trole; e, principalmente, ndo apresenta restrig¢gdes gquanto a

temperatura de operacao.
Assim, o processo ora proposto abre a possibilidade

da producdo, em condi¢des praticas extremamente simples, de pas-

tas metdlicas reofundidas de metais de alto ponto de fusao, o

136



gue traz grandes perspectivas, por exemplo, para a fundicao de
pecas e componentes de alta qualidade, por processos de injegao

ou compresséo, entre outros.

1.2 Sobre a Qualidade da Pasta Reofundida Obtida

A possibilidade de melhor controle de pardmetros ope-
racionais no processo proposto; leva ao melhor controle de pa-
rametros estruturais da pasta metalica obtida: relagao entre
fragbes sb6lida e liquida presentes, didmetro médico de globulos
da fase sbdlida e sua homogeneidade, saoc mais facilmente contro-
laveis, levando a uma melhor qualidade na pasta reofundida pro-

duzida.

Mais eficiente globularizacao da estrutura e, por-
tanto, melhor esfericidade, menores diametros e maior homogenei-
dade na distribuicao de dimensoes de globulos da fase solida,

além de auséncia de liquido retido em seu interioxr sao obtidos

em pastas produzidas via tratamento térmico, quando comparades

com pastas obtidas por processos convencionails de reofundigao

envolvendo agitacao do ligquido em solidificagao.

Em condigbes especificas (alta deformacgao inicial
no material, reduzido tempo de tratamento)}, pastas reofundidas
com excelentes caracteristicas estruturais {globulos perfeita-
mente esféricos e isolados, com didmetros medios da ordem de
50um, com alta homogeneidade, da ordem de 60-70% dos gldobulos
dentro de uma.faixa restrita de variacdo de valor de didmetros,

livres de liquido retido), sao obtidas.



2., CONCLUSOES ESPECIFICAS

2.1 Efeito dos Parametros de Processamento, na Estrutura da
Pasta Reofundida Obtida

Pode-se observar que podem se obtidas pastas meta-

licas reofundidas por tratamento isotérmico|a temperaturas su-

periores a solidus, de estruturas dendritic
mo brutas de fusdo, sem qualquer deformacao
observar também que a influéncia dos parame

macgdo, tempo e temperatura de tratamento, s

uma vez que condigdes cinéticas e termodind

canismos envolvidos na formacdo da estrutur

0 grau de deformacdo previamente
tem capital importancia na morfologia e dim
da fase sélida primaria presente na pasta r
to do grau de deformacdo leva a reducao do
gldbulos, & maior homogeneidade na distribu
3 morfologia mais regular e esférica e a re

dade de presenca de liguido aprisionado em

O tempo de tratamento influéncig
fologia e dimensdes de glébulos solidos da
vez que a velocidade dos mecanismos envolvi
tem valores limitados. O aumento do tempo
a melhor esferoidizagido da estrutura, pring
de tratamento de materiais pouco ou naoc pre
casos em que as transformagdoes sdoc fortemen
fendmenos de difusdo de massa. O aumento g

to leva também ao aumento das dimensoes dosg

rogeneidade da estrutura da pasta, aumentand

ducao da

as deformadas ou mes-
prévia. Pode-se
tros grau de defor-
Ao interdependentes,
micas regem 08 me-

g reofundida.

imposto ao material

ensoes de globulos
eodundida. 0 aumen-
didmetro médio de

igdo de seus valores,
possibili-
seu interior.
fortemente a mor-
pasta reofundida,uma
dos na sua formacao
de tratamento lJleva
ipalmente nos casos
viamente deformados,
te dependentes de
o tempo de tratamen-
globulos e da hete-—

o a distribuicido de
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valores de diametros de globulos em torno do valor medio.

A temperatura de tratamento define a constituigado da
pasta metdlica reofundida: determina a relagao entre as quanti-
dades de s6lido e liquido presentes na pasta em condigdes de
equilibrio.

A temperatura de tratamento tem forte influéncia na
cinética dos mecanismos envolvidos na transformacido da estrutu-
ra dendritica original para a globular tipica de reofundidos: o©
aumento da temperatura leva a aceleracao de tais transformacgoes
e, portanto, & possibilidade de redugao de tempos de tratamen-

to.

2.2 Mecanismos Envolvidos na Formacao e Crescimento da Estru-

tura da Pasta Reofundida

0s resultados obtidos mostram claramente gque a natu-
reza dos fendmenos envolvidos na formac3oc e crescimento da fase
sblida globular de pastas reofundidas produzidas por tratamento
térmico de material previamente deformado, depende essencialmen-

te da severidade desta deformacao.

No caso de auséncia de deformagao prévia, isto e,ma-
terial processado a partir de sua estrutura bruta de fusiao, a
sua estrutura dendritica eveolui natural e espontaneamente para
uma morfologia globular, quando mantida isotérmicamente em pre-
senga de liquido por suficiente tempo.

A forca matriz para tal evolucdc & a reducdo de ener-
gias de superficiesinternas ao sistema; ela ocorre preferencial-
mente por fendmenos de coalescéncia. Crescimento de globulos

com o tempo de manutencao a temperatura de tratamento ocorre
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também preferenciamente por aglomeragao seguida de coalescéncia

de contornos de globulos em contato.

No caso do tratamento térmico de estruturas levemen-
te deformadas, a sua transformécéo de dendritas para globulos
ocorre de maneira semelhante ao casc de materiais sem qualquer
deformagdo.

A evolugdo da estrutura dendritica para globular,que
acontece espontidneamente movida pela necessidade de reducao de
superficies, occrre através de estigios intermedidrios:

a) formacdo de liguido em contornos dendriticos originais;

b) separacdo de blocos irregulares constituidos de grupos de pe-
quenos graos recristalizados;

¢} globularizacgdo desses blocos isolados e circundados por 1li-
quido, e difusdo interna com desaparecimento de contornos re-
cristalizados;

d) crescimento, por, provavelmente, fendmenos de aglomeragao e

coalescéncia, dos gldbulos formados.

0 resultado obtido desta sequéncia de eventos & . a

formagao de gldbulos de grandes dimensdes, contendo liquido

aprisionado em seu interior.

No caso do tratamento de material fortemente defor-
mado, a transformacgao da estrutura dendritica para globular o-
corre diretamente, sem necessidade de estagios intermediarios
de esfercidizacBo de blocos irregulares.

Neste caso, a recristalizacdo da estrutura deformada
ocorre com a formacdo de contornos de alta energia, os gquais
sdo penetrados por liquido. Tal molhamento é motivado pela
necessidade de reducio de energias internas ao sistema e leva a
separacdo de graos individuais ou conjuntos com pequeno nimero

de graos, para o liquido adjacente.
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Crescimento desses grdos ou globulos pode ocorrer
preferencialmente por fendmencs de aglomeragao e coalescéncia.

0 resultado obtido desta sequéncia de eventos & a
formagdo de globulos bastante regulares guanto a morfologia, de

pequenas dimensdes e sem liquido aprisonado em seu interior.

3. SUGESTOES PARA CONTINUIDADE DO TRABALHOQ

0 desenvolvimento deste trabalho deu origem a um
grupo, hoje composto por 6 pesquisadores, de estudos de proces-
sos e materiais para a reofundicao.

Os temas de trabalho ora em desenvolvimento sao:

viabilizacdo da aplicacgao do processo desenvolvido

neste trabalho para outras ligas, como agos ino-
xidaveis, acgos ferramentas, ligas Cu-Zn, ligas
Al-Cu;

- estudo da influéncia da composigdo da liga, em es-
pecial o teor de eutetico, nos mecanismos de for-

macao da estrutura globular;

- analise do efeito do tamanho de grao e dimensoes
estruturais do material original, na morfologia e
dimensdes de gldobulos a serem obtidos na pasta reo-

fundida, quando processada pelo método proposto;

- analise dos perfis de soluto presentes na pasta

reofundida;

- projeto e construcdo de viscosimetro para  medida

de propriedade reoldogicas de pastas reofundidas;

- analise da influéncia de parametros de processamen-—

to e consequentes parametros estruturais da pasta
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reofundida, em suas caracteristicas de escoamento;

- projeto e construgdo de um sistema de fundicao por
compreSsdo para a producao de pegas a partir de

pastas reofundidas;

- analise das caracteristicas estruturais e conse-
quentes propriedades meca@nicas de fundidos obtidos

a partir de pastas reofundidas;

-~ viabilizaclo da aplicacdo da reofundicdo, para pro-
cessos de injegdo, fundigao sob compressao, produ-

¢ao de materiais conjugados e outros.
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