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RESUMO

A importancia do estudo de solidificacdo, se da na premissa que em praticamente todos 0s
metais mais utilizados na indlstria passam por esse processo durante sua producdo. As
caracteristicas do material e seu processo de fabricacéo, implicam que suas propriedades fisico-
mecanicas serdo afetadas em maior ou menor grau de intensidade pela microestrutura obtida
durante essa mudanca de fase. O estudo de ligas Al-Si, justifica-se por possuirem caracteristicas
importantes como: baixo ponto de fusdo, boa resisténcia & corrosdo, baixo coeficiente de
expansdo térmica, boa soldabilidade e fluidez. A utilizagédo de técnicas de deformacéo pléastica
severa (DPS) sdo amplamente aplicados para buscar o refino da estrutura de grdos e na busca
de melhorias das propriedades mecéanicas. Um dos métodos de DPS que se destaca é a técnica
de Prensagem por Canais Equiangulares (ECAP), tendo como vantagem a néo alteracdo da
secdo transversal da amostra. No presente trabalho a técnica de solidificacdo unidirecional
vertical ascendente foi adotada. Andlises dos parametros térmicos evidenciaram que as
variaveis significativas para o controle da solidificacdo sdo: velocidade da solidificacdo (VL),
gradiente térmico (GL) e taxa de resfriamento (T) e que essas varidveis podem ser
correlacionadas com a microestrutura fundida. Perfis de microssegregacdo foram obtidos ao
longo do lingote, possibilitando um estudo dos efeitos das varidveis térmicas nas curvas de
concentracdo. Medidas de microdureza foram obtidas em diferentes pontos do lingote e um
perfil de microdureza foi determinada, o qual pode-se estudar as relacfes das variaveis térmicas
com a microdureza. Apds o processo de prensagem equiangulares, foi possivel identificar o
refino microestrutural. Devido a esse novo rearranjo microestrutural, através do ensaio de
microdureza, observou-se um aumento significativo dessa propriedade. No entanto, a curva de
microdureza determinada experimentalmente ap6s ECAP, indicou uma forte correlagdo com as
variaveis térmicas obtidas durante a solidificacdo. Atraves da curva de microdureza, observou-
se que a referida propriedade mecanica era elevada para altos valores das variaveis térmicas em
regides proximas ao sistema de resfriamento da lingoteira. Por outro lado, os valores de
microdureza obtidos apds o ECAP, decrescem a medida que as variaveis térmicas sao aferidas
nas posicoes superiores do lingote, ou seja, regides afastadas do sistema de resfriamento, fato

presente nos processos experimentais realizados nesse trabalho antes do ECAP.

Palavras chave: solidificagdo, microdureza, microssegregagdo, ECAP, EDT.
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ABSTRACT

The importance of the solidification study is based on the premise that in practically all metals
most used in the industry go through this process during its production. The characteristics of
the material and its manufacturing process, imply that its physical-mechanical properties will
be affected to a greater or lesser degree by the microstructure obtained during this phase change.
The study of Al-Si alloys is justified because they have important characteristics such as: low
melting point, good corrosion resistance, low thermal expansion coefficient, good weldability
and fluidity. The use of severe plastic deformation techniques (DPS) is widely applied to seek
the refining of the grain structure and to search for improvements in mechanical properties. One
of the DPS methods that stands out is the pressing technique by equiangular channels (ECAP),
with the advantage of not changing the cross section of the sample. In this work the upward
vertical unidirectional solidification technique was adopted. The analyses of the thermal
parameters showed that the significant variables for the control of solidification are:
solidification speed (V.), thermal gradient (T) and cooling rate (G.) and that these variables
can be correlated with the as-cast microstructure. Microsegregation profiles were chosen along
the ingot, enabling a study of the effects of thermal variables on concentration curves.
Microhardness measurements were different at different points of the ingot and a microhardness
profile provided, which can study the relationships between thermal variables and
microhardness. After the equiangular pressing process, it was possible to identify the
microstructural refining. Due to this new microstructural rearrangement, through the
microhardness test, an increase in this property was observed. However, the microhardness
curve determined experimentally after ECAP, indicated a strong correlation with the thermal
variables obtained during solidification. Through the microhardness curve, it was observed that
the referred mechanical property was elevated for high values of the thermal variables in regions
close to the ingot mold cooling system. Instead, the microhardness values obtained after ECAP,
decrease as the thermal variables are measured in the upper positions of the ingot, that is,
regions away from the cooling system, a fact present in the experimental processes performed
in this work before ECAP.

Key words: Keywords: solidification, microhardness, microsegregation, ECAP, EDT.
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CAPITULO1

1 Introducao

As ligas de aluminio silicio sdo amplamente utilizadas dentre todas as ligas de aluminio
fundidas, o que confere sua ampla aplicacdo nos produtos industrializados. O silicio é um
elemento de liga que confere excelente fundibilidade a liga, pelo fato de conferir excelente
fluidez, permite a reproducédo da geometria de moldes mais complexos, e com menos defeitos
(GARCIA, 2007).

A importancia destas ligas também est& baseada na baixa contragdo em comparagdo com
0 metal base, bem como na boa soldabilidade e resisténcia a corrosdao. O uso destas ligas tem
aplicacdo crescente nos diversos setores como industria automobilistica, fabricacdo de
maquinas, materiais metalicos, entre outros que precisam reduzir o seu peso, com foco no
consumo menor de energia.

Industrialmente, a producéo de componentes e produtos semiacabados via solidificagéo
acontece principalmente pelos processos de lingotamento estatico, lingotamento continuo e
fundicdo (PERES, 2005). Solidificacdo ¢ um fendmeno universal de grande importancia
cientifica e tecnoldgica. A principal caracteristica acontece na transi¢do de estado, de liquido
para sélido e como nas transicGes, acontecem mudancas bruscas de fases, o que implica nas
propriedades dos materiais solidificados. Uma outra caracteristica € representada pelos atomos

no estado liquido, que possuem mais mobilidade do que os &tomos no estado sélido. O estudo



da solidificagdo de metais e suas ligas tem como propdsito encontrar as suas melhores
caracteristicas estruturais e propriedades mecéanicas (GOULART, 2005).

A solidificacdo instancia-se quando o material em estado liquido atinge, durante o
resfriamento, as condic¢Ges termodindmicas favoraveis a transformacéo da fase liquida para a
solida. Nessas condicGes, havendo um gradiente de temperatura entre 0 material e 0 meio que
absorve calor, com o calor latente liberado na solidificacdo, removido atraves de mecanismos
de transferéncia de calor, (ROSA, 2006). A solidificacdo de ligas metalicas se divide em duas
etapas: nucleacdo e crescimento. As condigdes que favorecem a ocorréncia da nucleacdo
dependem dos aspectos termodindmicos e das condic¢des cinéticas da transformacgdo. Dentre
esses aspectos, a temperatura de fusdo para metais puros e a temperatura liquidus para ligas.

A producao de pecas e componentes metalicos, em todo o seu encadeamento produtivo,
salvo algumas excecdes, 0s quais sdo produzidos pelo processo de metalurgia do pd, na pratica
a grande maioria dos produtos metalicos industrializados passam necessariamente pelo
processo de solidificacdo em algum estagio de sua fabricacdo, que é analisado como um
processo de transferéncia de calor e massa (MOUTINHO, 2012).

O aluminio é um metal, que se encontra entre 0s trés mais abundantes na crosta terrestre
e caracterizado por suas propriedades fisico-quimicas, com diversas aplicagdes, com destaque
0 baixo peso especifico, a alta condutividade térmica e elétrica, bem como a reciclagem, logo,
tornou-se o metal ndo-ferroso mais consumido atualmente (LINS, 2009). O aluminio em estado
puro apresenta baixa dureza e resisténcia mecanica, o que gera algumas restricbes em aplicacoes
especificas, logo, processos experimentais com a combinacdo com elementos de liga,
possibilitou um aumento significativo nas propriedades mecanicas, ampliando a sua aplicacéo.

As ligas apresentam caracteristicas diferentes daquelas apresentadas pelos seus metais
constituintes, tais como dureza, ductilidade, condutividade, entre outras, além disso, as suas
propriedades dependem fundamentalmente da composicdo, da microestrutura, do tratamento
térmico ou mecanico (MARTORANO, 1998).

O aluminio em estado puro tem resisténcia inferior, logo, o principal objetivo de
adicionar alguns elementos de liga no aluminio é aumentar a resisténcia mecanica, sem alterar
as demais propriedades. No mercado das ligas fundidas ndo ferrosas, mais de 50% das mesmas
apresenta o aluminio em sua composicdo, sendo o silicio um soluto em destaque, onde
aproximadamente 90% dos produtos obtidos a partir dessas ligas, sdo originados de ligas
binarias Al-Si (GARCIA, 2007). As ligas Al-Si denominadas hipereutéticas, ou seja, com

composi¢des maiores de 12,6% de silicio que normalmente s&o utilizadas na industria para a



fabricacdo de componentes, sdo submetidos a condi¢es criticas de desgaste, tais como pecas
de motor, pistdes, cilindros, blocos e cabegotes.

Neste trabalho utilizamos as ligas hipoeutéticas, com teor de silicio inferior a
12,6%(eutético), a escolha pelas composicdes de 3%, 5% e 7% Si, deve-se ao fato que em
muitos processos industriais, usa-se teores entre 3% e 7%. A importancia se deve ao fato dessas
ligas terem em sua origem, ser versatil, quanto ao processo de fundicdo empregado na sua
producdo. Versatilidade essa relacionada ao baixo ponto de fusdo e a excelente fluidez,
viscosidade, faixa de solidificagdo, boa resisténcia a corrosdo e baixo peso (MOUTINHO,
2012).

O fendmeno da solidificacdo pode ser investigado experimentalmente em fungédo da
direcdo na qual o fluxo de calor é extraido e do sentido de avanco da frente de solidificacdo,
que sdo: ascendente, descendente e horizontal. A solidificagdo unidirecional vertical
descendente ocorre no mesmo sentido da agéo da for¢a da gravidade, com a forca peso atuando
no sentido de deslocar o lingote do contato com a base refrigerada, isso propicia, precocemente
no processo, uma situacdo de maior resisténcia térmica a passagem de calor do lingote em
direcdo ao fluido de arrefecimento. Esta condigdo favorece uma maior tendéncia de ocorrer
conveccdo natural, em funcdo do perfil crescente de temperatura no liquido na direcdo da base
do lingote, que é isolada termicamente. Se o soluto rejeitado provocar um liquido
interdendritico de maior massa especifica do que o liquido nominal ocorrerd também
movimento convectivo provocado por diferencgas de concentracdo (BRITO, 2016).

Na solidificagdo unidirecional ascendente, a arrefecimento do metal deve ocorrer na
parte inferior da lingoteira, fazendo com que a solidificacdo se processe na forma vertical e de
baixo para cima, ou seja, no sentido contrario da acdo da gravidade, produzindo um perfil
crescente de temperaturas no metal liquido em sentido ascendente, forcando o liquido mais
denso a localizar-se junto a fronteira de transformacdo solido/liquido. A solidificacdo
unidirecional horizontal, possui caracteristicas complexas sob o ponto de vista na determinacao
das varidveis térmicas de solidificacdo. Neste processo ap6s o vazamento do metal liquido
dentro do molde isolado termicamente em suas laterais o calor é extraido somente por uma das
extremidades através de um bloco maci¢co metélico. A turbuléncia provocada durante o
vazamento induz correntes de convecgéo forcada que levam mais tempo para serem dissipadas
e agem com intensidades diferentes ao longo da secédo do lingote (DIAS FILHO, 2015).

As técnicas de caracterizacdo macroestrutural e microestrutural aliadas ao estudo dos
fendmenos de transferéncia de calor e massa que ocorrem durante o processo de solidificagdo

permitem avaliar a influéncia das varidveis térmicas na morfologia apresentada pelas estruturas
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brutas de solidificacdo, determinantes da qualidade dos produtos desenvolvidos, permitindo
estabelecer métodos de programacdo prévia de producdo, (MOUTINHO, 2011). Os
espacamentos dendriticos dependem das condi¢Ges térmicas durante o processo de
solidificacdo, dai a importancia de se poder contar com uma forma quantitativa que permita
expressar essa interdependéncia (CARVALHO, 2013).

As variaveis térmicas, tais como temperatura de vazamento (Ty), gradientes de
temperatura (GL), velocidades das isotermas liquidus e solidus (VL e Vs), taxas resfriamento
(T) e tempo local de solidificagéo (ts), sio determinantes na anélise das transferéncias de calor
e massa ocorridas durante o processo de solidificagdo, assim como sdo de significativa
importancia na definicdo da morfologia apresentada pelas estruturas brutas de solidificagdo
tanto em escala microestrutural como macroestrutural. As estruturas e morfologias resultantes
do processo de transformacdo liquido/solido influenciam as propriedades mecanicas do produto
final, tanto para pecas de fundicdo como para aqueles que posteriormente sofrem
transformacdes mecéanicas ou téermicas (JUNIOR, 2019). O conhecimento da influéncia das
varidveis térmicas sobre a formacdo das estruturas resultantes do processo de solidificacdo é
fundamental para o planejamento da producéo, uma vez que essas estruturas determinam a
qualidade dos produtos acabados (CANTE, 2009).

Os materiais metalicos exibem uma combinacao de alta resisténcia mecanica, corrosédo e
tenacidade a fratura, que sdo propriedades adequadas para diversas aplicacdes, ndo obstante,
limitagbes sempre existem, logo, a busca pelo aperfeicoamento é uma constante. Entre as
técnicas empregadas para essa melhoria, uma que ganhou bastante destaque nos Gltimos anos
foi a deformacéo pléstica severa, método para obtencdo de materiais com gréaos ultrafinos que
possibilitam processar grande quantidade de materiais. Essa deformacdo acontece sem que
ocorra a reducédo da secdo transversal do material deformado, (VALIEV, 1999).

A deformacdo plastica em metais é uma técnica definida como a mudanca permanente da
forma de um corpo sélido quando ha a aplicagdo de uma forca acima de seu limite de
escoamento. Essa deformacéo € causada pelo deslizamento relativo de planos atdmicos, o que
indica a geracdo e movimento de discordancias. A utilizacdo destas técnicas de deformacéo,
justifica-se pela possibilidade de refinar a estrutura de graos, bem como, obter melhorias nas
propriedades mecanicas dos materiais metalicos. A diferenca entre as técnicas convencionais
de operacéo de conformacéo € que a deformacao plastica é introduzida através do cisalhamento,
sem alteracdo no perfil transversal das amostras (VALIEV, 2006).

Um dos métodos de deformagdo plastica severa (DPS) que se destaca é a técnica de

Prensagem por Canais Equiangulares (ECAP), tendo como vantagem a ndo alteragéo da secéo
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transversal da amostra deformada (POGGIALLI, 2015). O processo ocorre através de uma matriz
ao longo de dois canais com se¢éo transversal igual, onde o tarugo untado com graxa especial
é pressionado, ocorrendo a deformacdo plastica intensa em materiais metalicos sem alterar a
secdo transversal da amostra, possibilitando, portanto, repetir o processo varias vezes com
intuito de aumentar o nivel de deformagdo imposta. Outra grande vantagem € que na
deformacgéo por ECAP as amostras sdo suficientemente grandes para aplicagcdes comerciais,
(SEGAL, 2004).

No que tange as rotas de execucdo do processo de ECAP, existe quatro identificadas em
literaturas experimentais que sdo: rota A, em que a amostra é pressionada repetidamente sem
qualquer rotacdo; rota Ba onde a amostra é girada 90° em diregdes alternadas entre passes
consecutivos; rota Bc onde a amostra é girada no mesmo sentido por 90° entre cada passagem;
e a rota C, que foi utilizada nesse trabalho, onde a amostra € girada em 180°, (FURUKAWA,
2005).

Os trabalhos desenvolvidos e disponiveis na literatura sobre processo de solidificacdo
unidirecional, alguns sdo apresentados e discutidos a seguir. No estudo desenvolvido por Peres,
(PERES, 2005) estudou a solidificacdo direcional vertical ascendente, em condic¢des fora de
equilibrio para ligas de Al-Si, em as suas analises, observou os espacamentos interdendriticos
em relacdo as variaveis térmicas de solidificacdo e a composicéao de liga. Peres ainda comparou
os principais modelos tedricos de crescimento dendritico de diversas literaturas, com aluminio
silicio em 3%, 5%, 7% e 9% em peso de Si. Algumas conclusdes foram propostas, onde 0s
espacamentos primarios e secundarios diminuem com o aumento da taxa de resfriamento, o
espacamento dendritico priméario independe da composi¢éo quimica e o espacamento dendritico
secundario diminui com 0 aumento da concentragdo de soluto. Uma transicao colunar/equiaxial
(TCE) ocorreu mais ao final do lingote, e ndo foi determinado uma variavel responsavel pela
ocorréncia da TCE, com os valores experimentais de Vi, T e Gy, serem bastante proximos nas
ligas analisadas.

Canté (CANTE, 2009), em seu estudo analisou a cinética envolvida no processo de
solidificacdo, seus efeitos nos parametros macro e microestruturais € a sua consequente
influéncia nas propriedades mecénicas. Os experimentos foram realizados via solidificacdo
vertical ascendente sob regime transitorio de extracdo de calor. Verificou-se que os limites de
escoamento e de resisténcia a tracdo crescem com 0 aumento da concentracdo de soluto e
decrescem com o aumento dos espagamentos dendriticos, A1 € A2, para a liga Al-5%Ni.

Goulart, (GOULART, 2005), em seus experimentos com ligas hipoeutéticas de Al-Fe,

em um dispositivo de solidificagdo vertical ascendente em condicdes transitorias de fluxo de
5



calor, estudou as estruturas de solidificacdo. Um confronto entre os resultados dos parametros
térmicos experimentais e simulac6es da solidificagdo obtidas por um programa computacional
por diferencas finitas foi realizado. Em suas medi¢oes dos espagamentos celulares (A1),
verificou a influéncia sobre o limite de resisténcia a tragdo e o limite de escoamento. Identificou
que os maiores valores para o limite de resisténcia a tracdo, foram obtidos para os corpos de
prova com estruturas mais refinadas da liga Al-1,5%Fe.

Em sua tese de doutorado Baptista, (BAPTISTA, 2018), desenvolveu uma sequéncia de
experimentos para analisar a solidificagdo unidirecional vertical ascendente sobre condicoes
transitorias de transferéncia de calor em ligas ternérias Al-Si-Cu. Determinou as varidveis
térmicas de solidificacdo tais como velocidade de deslocamento da isoterma liquidus e a taxa
de resfriamento. As varidveis foram correlacionadas com a estrutura dendritica formada, em
especial com espacamento dendritico tercidrio e com a microssegregacdo do Cu e Si. Em seu
trabalho foi proposto um modelo analitico de microssegregacdo baseado nos limites de
solubilidade do Si na liga em fungéo do teor de Cu presente no liquido que, conjugado com
conceitos da abordagem dos modelos analiticos classicos de microssegregacao, permite
descrever de forma adequada a microssegregacao apresentada e o efeito da composicao e dos
pardmetros térmicos envolvidos. Os resultados foram comparados com modelos tedricos
comumente utilizados para ligas binarias. No que diz respeito a microssegregacéo os resultados

mostraram a grande influéncia do sistema em estudo onde efeitos cruzados, ndo previstos nas
equac0es tedricas basicas, sdo de primordial importancia. Verificou que o cobre (Cuy) presente,

limita a solubilidade do silicio (Si) no liquido e consequentemente seus teores no solido
formado. Baptista desenvolveu um modelo de microssegregacdo em que os efeitos cruzados

dos elementos de liga (Si) e (Cu) na solubilidade dos mesmos durante o processo de

solidificacdo s&o considerados. As previsdes do modelo desenvolvido nesse trabalho
apresentaram boa compatibilidade com os resultados experimentais. Essas previsdes
permitiram explicar trés comportamentos andmalos apresentados pelo Si nessas ligas, ou seja,

o efeito inverso da taxa de solidificacdo no teor de Si no sélido, queda do teor de Si no sélido
com o aumento da fracéo solidificada e, no caso de ligas com baixo teor de Cy, aumento inicial

do teor de Si no sélido e posterior queda de concentracdo no prosseguimento da solidificagdo.
Lins (LINS, 2009) utilizou aluminio comercialmente puro com granulometria grosseira e

obteve uma granulometria refinada, por meio de deformacéo plastica severa (DPS) aplicada por

Prensagem por Canais Equiangulares (ECAP) via rota C. O processo empregou a rota C com 5

passes consecutivos a temperatura ambiente ¢ acumulou uma deformagdo es = 5,95. Lins
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realizou a caracterizagdo microestrutural com o auxilio das técnicas de microscopia eletronica

de varredura (MEV) e de difragdo de elétrons retro espalhados. Onde observou-se a

microestrutura com redugao de 80% e obtendo um grao de tamanho 3,38 um, e um aumento da

fracdo de contornos de alto angulo passando de 23% a 46%. Conclui que 0s mecanismos
responsaveis pela reducdo microestrutural foram os processos de subdivisdo por meio de
fragmentacéo e rotacao de graos, recuperacdo e recristalizacdo dinamica.

Cardoso, (CARDOSO, 2013), realizou um estudo com a liga de Al-10%Si, com o
processamento por deformacdo pléastica severa (DPS), com o processamento de ECAP a partir
de uma temperatura ambiente até 300°C. Utilizando uma matriz de sec¢&o circular de 20 mm de
didmetro com um angulo de 118° em rota A, ou seja, sem rotacdo da amostra entre passes.
Em suas conclusdes, verificou-se que:

e O material (Al-Si) é demasiado fragil no seu estado sélido, devido as particulas Si serem
longas e finas na estrutura eutética, logo, suportar muitos passes ECAP em temperatura
ambiente, requer um tratamento térmico por extrusao;

e Quando o material € suficientemente ductil, conduz a um refinamento significativo das
particulas de Si inicialmente grosseiras, desde um didmetro equivalente a 19 mm até cerca
de 0,8 mm para todas as temperaturas de processamento utilizadas, independentemente do
estado inicial,

e Os tamanhos de graos obtidos apos o processamento ECAP dependem da temperatura de
processamento, sendo cerca de 500-700 nm ap0s 4 passes em temperatura ambiente, mais
grosseiros para cerca de 900 nm quando se processa a 300°C.

No artigo de Natori, (NATORI, 2016), a microestrutura das ligas Al-Si é caracterizada
por particulas da liga Al-Si com composi¢cdo eutética, onde a mudanca morfoldgica das
particulas de Si de grdo grosseiro para grao fino melhorou a sua resisténcia e ductilidade. Ligas
de ACACH (Al-7.14%Si-0.41%Mg) com particulas finas de Si e uma liga fundida convencional
com particulas de Si grosseiras foram também utilizadas. Ambas foram processadas via ECAP
sob vérias temperaturas. A evolucdo da microestrutura pelo ECAP foi avaliada em relacdo ao
comportamento de deformacéo de fase primaria.

Dileep, (DILEEP, 2018), em seu trabalho, investigou a microestrutura e propriedades
mecénicas do aluminio 7075 refor¢cado com niquel, aplicado ao ECAP. O soluto de niquel
variou de 2 a 8% (em peso) com etapas de 2%. O processamento de ECAP foi efetuado
utilizando um molde com um angulo de canal de 120°. O estudo mostrou que a deformacéo
plastica severa melhorou significativamente as propriedades mecanicas da liga de aluminio

7075 reforcado com niquel, em comparagdo com uma liga sem o ECAP. O teste de dureza
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confirma que ocorreu um aumento nessa propriedade para amostras de ECAP. A reducéo do
tamanho das particulas e porosidade também foram observadas.

Suresch, (SURESCH, 2019), utilizou 0 ECAP aplicado a liga Al-Cu-Li AA2195 a 250
C°. O desenvolvimento da microestrutura, textura e propriedades mecanicas foram estudadas.
As caracteristicas microestruturais indicaram um grédo com consideravel refino, obtendo uma
granulometria média de 2,8 £ 0,7 mm apds 4 passagens. Recristalizacdo dindmica continua foi
identificada como o mecanismo que leva a formacdo de grdos refinados na liga durante o
processo de ECAP a quente. A avaliacdo das propriedades mecénicas indica um aumento
substancial na dureza, resisténcia mecanica com uma pequena reducao da ductilidade apés 4
passagens. O processo de ECAP em até quatro passagens levaram a uma reducdo significativa
do tamanho do gréo de 56 = 3,5 mm para 2,8 = 0,7 mm. A fragdo dos grdos com angulo elevado
aumentou com o nimero de passagens. A recristalizacdo dinamica continua ocorreu durante o
ECAP, o que acaba por conduzir a uma estrutura de grdo refinado devido as grandes
deformacdes aplicadas na liga.

Diferentes pesquisas tém sido focadas na solidificagdo unidirecional de ligas sob
condicdes transientes de extracdo de calor, por outro lado, trabalhos tém sido desenvolvidos
com o objetivo de estudar os efeitos do refinamento das microestruturas sobre as propriedades
mecanicas apos a utilizagdo de técnicas de deformacéo severa. E neste contexto geral que o
presente trabalho foi desenvolvido. A estratégia aqui adotada € analisar experimentalmente as
varia¢des na microestrutura e microdureza em lingotes de aluminio comercialmente puro e ligas
de Al-Si obtidas em experimentos de solidificacdo unidirecional e posteriormente submetidos
ao processo de Prensagem por Canais Equiangulares (ECAP), com trés passes em Rota C. Os
lingotes com diferentes composicdes (Al-puro e ligas de Al-Si) foram obtidos durante os
experimentos de solidificacdo em condicdes transientes de extracdo de calor, permitindo que as
varidveis térmicas fossem determinadas experimentalmente. Apds 0s experimentos de
solidificacdo, foram realizados a caracterizacao das microestruturas (espacamento dendritico),
perfis de microsegregacdo e testes de microdureza ao longo do lingote. Na sequéncia as
correlagbes entre as variaveis térmicas e espacamento dendritico, microssegregacao e
microdureza foram obtidas empiricamente. Amostras foram retiradas ao longo dos lingotes e
submetidas ao processo de deformagdo severa (ECAP). Analises das microestruturas e
microdureza foram obtidas apds ECAP. A partir das durezas e microestruturas encontradas apés
ECAP, foram estudados os efeitos das varidveis térmicas de solidificacdo nas amostras de
lingotes deformadas via ECAP. Um estudo quantitativo das variages da microdureza e um

estudo qualitativo das alteracGes microestrutural sdo apresentados e discutidos.



CAPITULO II

2 Objetivos Geral e Especificos

2.1 Objetivo Geral

O objetivo geral do presente trabalho é analisar experimentalmente as variacfes na
microestrutura e microdureza em lingotes de aluminio comercialmente (Al-puro) puro e ligas
de Al-Si obtidas em experimentos de solidificacdo unidirecional e posteriormente submetidos

ao processo de Prensagem por Canais Equiangulares (ECAP), com trés passes em Rota C.

2.2 Objetivos Especificos

Os objetivos especificos propostos para o presente estudo sao:

v Preparar e fundir aluminio comercialmente puro (Al-puro) e ligas hipoeutéticas do
sistema binario Al-Si com concentracfes de soluto (3%, 5% e 7%) em peso em forno
tipo Mufla;

v Realizar experimentos de solidificacdo unidirecional vertical ascendente em condicdes
transitorias de extracdo de calor para obtencdo dos lingotes de Al-puro e ligas de Al-Si
(Al-3%Si, AI-5%Si e Al-7%Si) e determinar as curvas de resfriamento, que

caracterizam a evolugéo térmica da solidificacao;



Determinar a partir das curvas de resfriamento as seguintes correlagdes: Posicdo das
Isoterma Liquidus versus tempo (P=f(t)), velocidade da Isoterma Liquidus versus tempo
(VL=f(t)), velocidade da Isoterma Liquidus versus posicdo (V.=f(P)), taxa de
resfriamento versus posicdo (T=f(P)), gradiente térmico versus posicio (G.=f(P)) e,
finalmente o tempo de solidificagéo local versus posicao (ts. = f(P));

Analisar metalograficamente as amostras obtidas experimentalmente, objetivando a
determinacdo macro/microscopica e quantificar 0s espacamentos dendriticos,
investigando a influéncia das varidveis térmicas nos espacamentos dendriticos
identificados;

Realizar analises dos perfis de microssegregacdo das ligas binarias de aluminio silicio e
analisar o efeito da velocidade de solidificacdo nos perfis de microssegregacao;

Fazer ensaios de microdureza nas amostras de Al-Puro e das ligas Al-Si e analisar os
efeitos das variaveis térmicas de solidificacdo na microdureza encontrada;

Aplicar o processo de deformacdo severa (DPS), com o processo de (ECAP) em rota C
com trés passes consecutivos em amostras retiradas dos lingotes de Al-puro e das ligas
Al-Si;

Analisar as microestruturas e microdurezas encontradas apds processo ECAP e analisar
os efeitos das variaveis térmicas na microdureza encontrada apos ECAP;

Analisar as varia¢fes ocorridas na microestrutura e microdureza antes e apos 0 ECAP.

2.3 Motivacgao

A importancia do estudo de solidificacdo, se da na premissa que em praticamente todos

0s metais mais utilizados na industria passam por esse processo durante sua producao e o efeito

sobre as caracteristicas do material e seu processo de fabricacdo, implicam que suas

propriedades quimicas e fisico-mecanicas sdo afetadas em maior ou menor grau de intensidade

pela microestrutura obtida durante essa mudanca de fase. No mercado das ligas fundidas nao

ferrosas, o aluminio tem grande importancia como solvente, ndo obstante o silicio um soluto de

grande destaque, que origina as ligas binarias Al-Si, as composi¢bes ente 3% e 7%Si sdo

amplamente utilizadas nas industrias.

Um estudo das técnicas de deformacdo pléstica severa (DPS) que sdo amplamente

utilizadas na busca pelo refino da estrutura de gréos, que impactam nas propriedades mecanicas

dos materiais metalicos, sendo utilizada a técnica de Prensagem por Canais Equiangulares
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(ECAP), com bons resultados. E neste contexto geral que o presente trabalho foi desenvolvido
com um estudo dos efeitos das varidveis térmicas do processo de solidificacdo sobre a
microdureza resultante de materiais fundidos e submetidos ao (ECAP), permitiu obter

conhecimentos que serdo de grande interesse da comunidade cientifica e industrial.

CAPITULO 111

3 Revisio bibliografica

O presente capitulo visa fazer uma ampla pesquisa em literaturas existentes, visando um
melhor entendimento do processo de solidificacdo unidirecional em regime transitorio, e 0s
fendmenos inerentes envolvidos neste processo. Também serd discutido a importancia da
aplicacdo da técnica de deformagdo pléstica severa, e em particular o processo de deformacéo
por Prensagem por Canais Equiangulares (ECAP), o seu refino microestrutural e suas

consequéncias sobre as propriedades mecanicas dos materiais metalicos.

3.1 Aspectos Relacionados a Solidificacdo

A solidificacdo ¢ um fendmeno de transformacéo de fases bastante comum e associado
a nossa rotina diaria, desde a simples producéo de cubos de gelo até o manuseio de utensilios e
componentes, 0s quais, quase que invariavelmente, passaram por um estagio de solidificacao
durante a sua fabricacao. Na histdria da humanidade, a fundicéo de pecas de materiais metalicos
pode quase ser considerada uma tecnologia pré-histérica, mesmo sabendo-se que 0s primeiros
registros arqueoldgicos surgiram razoavelmente tarde. Uma analise global dos atuais processos

de manufatura de pecas e componentes metalicos mostra que, com excecdo dos artigos
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produzidos por técnicas de metalurgia do po, todos os demais passam, pelo menos uma vez,
pelo processo de solidificacdo (GARCIA, 2007).

As estruturas que se formam imediatamente apds a solidificacdo determina as
propriedades do produto final, ndo somente no caso de pecas de fundigdo que ja apresentam
essencialmente a forma definitiva, mas também naqueles produtos que serdo trabalhados para
a producdo de chapas, fios ou forjados. Embora acredite-se que eventuais defeitos da estrutura
bruta de solidificacdo sejam eliminados durante a etapa de conformacéo plastica de lingotes,
iSS0 ndo ocorre exatamente na pratica. Mesmo que determinados defeitos desaparecam numa
visdo macroscopica com o processo de deformacdo, geralmente a maioria deles ainda persiste
até o produto acabado.

As caracteristicas mecanicas desse produto dependem do tamanho do gréo,
espacamentos dendriticos, espacamentos lamelares ou fibrosos, das heterogeneidades de
composi¢do quimica, do tamanho, forma e distribuicdo das inclusdes, das porosidades formada
etc. Todos esses aspectos da microestrutura dependem fortemente das condicdes de
solidificacdo, desde o inicio do processo com o metal no estado liquido até o produto final,

conforme mostra o esquema da Figura 1.
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Figura 1. Encadeamento de fatores e eventos durante a solidificacdo de um metal (GARCIA,
2007)
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Uma vez fixada a composi¢cdo quimica da liga metélica, a dindmica do processo de
solidificacdo é que se encarregara de determinar a microestrutura resultante. A temperatura de
vazamento (Tv) do metal liquido surge como a primeira variavel de influéncia juntamente com
a intensidade das correntes convectivas durante o preenchimento do molde. O molde, por sua
vez, além de conferir forma a peca, atuara como absorvedor de calor responsavel pela extracdo
de calor do metal, garantindo a transformacéo do liquido em solido. Dependendo da capacidade
de absorcdo de calor pelo molde, o processo desenvolver-se-a com maior ou menor rapidez com
influéncia direta na nucleacdo e nas varidveis térmicas do processo (GOULART, 2005).

A termodindmica do processo ird impor uma rejeicdo de soluto ou de solvente que
dependera da posicdo relativa da liga no respectivo diagrama de fases e que tera, como
consequéncia, um movimento de espécies associado a transferéncia de calor. Essa conjuncéo
de transferéncia de massa e calor ir4 impor condi¢cdes que determinardo a morfologia de
crescimento e consequentemente o arranjo microestrutural. Essa microestrutura resultante
associada a distribuicdo de defeitos e heterogeneidades quimicas, é que definira o perfil de
caracteristicas mecanicas e quimicas do produto solidificado. A Figura 2 mostra uma
representacdo esquematica de uma microestrutura com o0s elementos resultantes da

solidificacéo.
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Figura 2: Representacdo esquematica de microestrutura de fundidos (ROSA, 2007).

Para as industrias, o conhecimento das influéncias que as varidveis térmicas tém sobre a
formagéo das estruturas solidificadas, permite estabelecer parametros de controle nas rotinas
dos processos de fundi¢do ou no planejamento prévio da produgédo, uma vez que essas estruturas
determinam a qualidade dos produtos acabados e podem reduzir os custos de producéo
(CARVALHO, 2013).

A formacéo dessas estruturas depende das condicGes de extracdo de calor consideradas

durante o processo de solidificacdo sendo funcdo, portanto, dos métodos utilizados para
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solidificar o metal e das caracteristicas termo fisicas especificas do material metélico

empregado, podendo ou néo estar presentes em um caso particular.
3.2 Nucleacédo

O processo de solidificacdo em metais pode ser dividido em duas etapas sucessivas,
nucleacdo e crescimento. Sendo, nucleagdo o modo como s&o formados nucleos de cristais
estaveis de fase solida. Esta etapa ocorre quando a energia cinética de varios atomos do metal
fundido atinge um valor suficientemente baixo, permitindo que eles ocupem posi¢6es na rede
do metal formando os embrides. Se as condi¢des termodinamicas forem favoraveis, os embrides
transformam-se em pequenos ndcleos. Enquanto, a etapa de crescimento ocorre quando 0s
nucleos continuam a crescer a medida que prossegue a extracdo de calor. A referida nucleacéo
pode ser classificada como homogénea e heterogénea (ARANGO, 2009).

A solidificacdo de metais ocorre através de um processo de formacdo de embrides, que
sdo candidatos a nucleos, quando suas caracteristicas sdo compativeis e propensas a nuclearem,
iniciara o crescimento dos nucleos. Ap6s a nucleacdo, o crescimento da fase sélida ocorrera a
partir da transferéncia de atomos da fase liquida para a fase solida, através do avanco da
interface solido/liquido que formara uma estrutura especifica de crescimento, que pode ser nao-
facetada, tipica dos metais, ou facetada, caracteristica dos materiais ndo metélicos e compostos
intermetalicos (BRITO, 2016).

Nucleacdo homogénea ocorre quando néo existe nenhum tipo de estimulante energético
externo, tais como: filmes de dxidos, particulas de impurezas e paredes de molde, que possam
contribuir energeticamente para a nucleacéo da fase sélida em meio a fase liquida. O primeiro
nucleo formado s6 ird sobreviver se sua presenca diminuir a energia livre total do sistema, por
isso acredita-se que os nucleos formados através de nucleagdo homogénea possuem a forma
esférica, ja que a geometria esférica possui a menor relagdo superficie/volume. A nucleagdo
homogénea raramente ocorre num banho metélico porque os agentes estranhos (estimulantes
energéticos) quase sempre estdo presentes. Enquanto que a nucleacdo heterogénea ocorre em
banhos metalicos que apresentam estimulantes energéticos, tais como: aditivos, inoculantes,
particulas de impureza e filmes superficiais de 6xidos, que auxiliam a nucleacdo da fase solida
em meio a fase liquida. Devido a presenca desses agentes estimulantes, a nucleacdo heterogénea
se origina exatamente neles, possuindo o formato de uma calota esférica, como citado por
(GARCIA, 2007; CANTE, 2009; TOMASZEWSKI, 2015).
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Os dois tipos de nucleacdo sdo mostrados na Figura 3.

nicleo nicleo

Superficie
a ser criada

Nucleagéo Heterogénea Nucleagdo Homogénea

Figura 3: NucleagGes homogénea e heterogénea (FERREIRA, 2005).

3.2.1 Crescimento

Uma vez consolidado o nucleo sélido, tem-se inicio a fase de crescimento que depende
da facilidade com que os atomos se encontrem para ligarem-se a interface de crescimento, ou
seja, depende da interface solido/liquido em nivel atbmico. Destacam-se dois tipos de estruturas
de interface conforme mostra o esquema da Figura 4, a interface rugosa ou difusa e a interface
lisa ou facetada, (CHALMERS, 1964; FLEMINGS, 1974; CAMPOS FILHO, 1978; GARCIA,
2007).

A interface difusa caracteriza-se por uma faixa mista de regiGes ordenadas e
desordenadas entre o solido e o liquido, onde a ordenacdo atdmica aumenta em funcdo do
posicionamento correto dos &tomos no reticulado e da liberacdo do calor latente do sistema. A
interface facetada caracteriza-se como interface densamente compactada e plana em nivel
atdmico, onde a transi¢do solido/liquido ocorre em uma pequena faixa de camadas atémicas.

A forma como os nudcleos crescem em meio a fase liquida, durante a etapa de
crescimento, depende da estrutura atbmica da interface sélido/liquido, que ser& determinada
pelas condicdes de solidificacdo impostas ao metal ou liga metalica. A evolucdo desta etapa
dependera da movimentacao (difusdo) de atomos entre as duas fases. De acordo com Chalmers
(CHALMERS, 1964), a interface pode ser classificada em dois tipos, conforme Figura 4:

a) Interface difusa, ocorre quando a regido, interface, que separa a fase liquida (regido
totalmente desordenada atomicamente) da fase sélida (regido ordenada atomicamente) é
composta de partes ordenadas e desordenadas, tendo uma espessura aproximada de 50

atomos;
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b) Interface facetada, ocorre quando a regido, interface, que separa a fase liquida da fase s6lida

é composta por no maximo 5 atomos alinhados.

Os dois tipos de interface de crescimento sao mostrados abaixo.

LiQuipo
A\
A g
E ./
" -
SOLIDO
LiQuipo LiQuino

0 T

@
Figura 4: Os dois tipos de interfaces existentes entre as fases sélida e liquida (a) Difusa e (b)
Facetada (GARCIA, 2007; CRUZ, 2008).

Em metais puros, o crescimento dendritico ocorre devido ao super-resfriamento da fase
liquida ja que a interface solido/liquido podera percorrer uma larga faixa de liquido super-
resfriado. Ja metais impuros sdo menos susceptiveis ao super-resfriamento da fase liquida.
Nestes casos a formacdo de estrutura dendriticas ocorre pela maior extracdo de calor, ou pela
presenca de solutos a frente da interface o que diminuiria a temperatura de solidificacdo. Desta
forma a liga poderia ser considerada super-resfriada constitucionalmente devido ao acimulo
destes elementos na fase liquida (TOMASZEWSKI, 2015).

O processo de solidificacdo de ligas pode provocar uma redistribuicdo do soluto, que
ocasiona uma instabilidade na interface soélido/liquido. Sendo o aparecimento do super-
resfriamento constitucional, o primeiro efeito desta redistribuicdo de soluto. Numa condi¢éo
onde ndo exista um super-resfriamento na fase liquida, ou seja, a partir da interface toda fase
liquida encontra-se com temperatura acima da temperatura de fusdo, variacGes locais na
composicdo, associadas a redistribuicdo de soluto, podem proporcionar uma variagdo da
temperatura de fusdo, de regido para regido no liquido.

Nessas condicdes, parte do liquido pode ser super-resfriado constitucionalmente. Assim,
o super-resfriamento é resultante das variacBes constitucionais ou composicionais no liquido.

A existéncia desta regido desse SRC provoca altera¢cdes na forma da interface solido/liquido.
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Onde no inicio tem-se o desenvolvimento de uma estrutura celular, a partir da interface plana,
e conforme esta estrutura celular avanca se torna instavel e ramifica-se, dando origem a
estrutura dendritica (MEZA, 2012).

A composicao do solido que se forma a temperatura Tlig, difere da composicao original
do liquido e é dada por kCo. Nesse caso de k < 1, essa concentracdo € menor que Co € 0 soluto
em excesso, Co(1 - k), é rejeitado na interface sélido/liquido. E ndo havendo tempo suficiente
para que ocorra difusdo desse soluto no liquido, esse acumulara junto a essa interface formando
um perfil de soluto que tem seu ponto maximo localizado exatamente na interface e que diminui
progressivamente até a concentracdo uniforme do liquido, conforme esquema na Figura 5a. Ao
perfil de acumulacdo de soluto no liquido correspondera um perfil inverso de temperatura
liquidus, pois Tiiq diminui & medida que a concentragédo de soluto aumenta, conforme mostrado
na Figura 5b. Esse acimulo de soluto exige em contrapartida que ocorra difusdo no liquido para
que haja continuidade do crescimento, ainda em 5b, temos uma regido sombreada na qual o
liquido a frente da interface encontra-se a temperatura reais Tr2 abaixo do perfil de temperatura
liquidus, estando consequentemente super-resfriado pelo efeito constitucional ou SRC.

s .

Co/k

\ (a)
Co

Tr1 Tr2
Tiiq

Concentragdao do Soluto

(b)
Ti

Temperatura

Distancia
Figura 5: Indicacéo da regido com SRC: (a) Perfil de acumulagdo de soluto a frente da
interface S/I; (b) Perfil inverso de temperatura liquidus (CRUZ, 2008).

Goulart (GOULART, 2005), em seu estudo abordou as formas de crescimento
dendritico sdo bastante variadas. Normalmente, cada dendrita ramificada cresce de um Unico
nucleo e possui uma unica orientacdo. Mudancas de orientacdo podem ocorrer durante o
crescimento, devido fatores como turbuléncia do liquido, direcdo do fluxo de calor, presenca

de impurezas no liquido etc.
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3.3 Estruturas de Solidificacao

Para Garcia, (GARCIA, 2007), qualquer processo baseado na solidificagcdo de um metal
com o objetivo de produzir uma peca sélida, deve atender certas exigéncias, que dependem de
sua aplicacdo futura, e que decorrem de aspectos estruturais e geométricos. Sabe-se que as
propriedades finais do fundido dependerdo da estrutura solidificada, por consequéncia de
diversos fatores do processo que a controlam, como o fluxo de calor do metal liquido,
propriedades quimicas e termo fisicas, condi¢Ges de vazamento e propriedades do sistema de
solidificacéo.

Em seu estudo, Martorano, (MARTORANO, 1998), identificou que de modo geral, as
substancias podem assumir trés estados fisicos de agregacdo atdmica: gasoso, liquido e solido.
Do estado sélido, por aquecimento, passa-se para o estado liquido, mudanga conhecida como
fusdo, que ocorre em uma Unica temperatura para metal puro e geralmente em um intervalo de
temperatura para ligas metalicas. O caminho contrario ao da fusdo é conhecido por solidificacdo
e pode ser entendido como sendo a mudanga do estado liquido para o estado sélido de uma
substancia. Essa mudanca se da com o aparecimento de pequenas particulas da nova fase sélida,
que crescem até que a transformacdo se complete. O aparecimento e 0 crescimento dessas
particulas sélidas caracterizam o modo de formacdo da microestrutura em metais e ligas
metalicas em momentos sucessivos de tal modo que aspectos cinéticos, térmicos, quimicos e
termodinamicos estdo fortemente relacionados.

A estruturas de solidificacdo podem ser subdivididas em: macroestruturas e
microestruturas. Torna-se importante salientar que se denominam macroestruturas as
formacGes morfoldgicas estruturais que sdo observadas e avaliadas a olho nu, ou com auxilio
de aumento Optico em até 10 vezes, apds preparo e ataque quimico da superficie a ser observada.
As microestruturas, no entanto, sé sdo efetivamente observadas por intermédio de aumentos
Opticos de no minimo 10 vezes em microscopios Opticos e avangando na observacdo

nanométrica com auxilio da microscopia eletrénica (MOUTINHO, 2012), conforme Figura 6.
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Figura 6: (a) Macroestrutura de liga Cu-20%Sn (PARADELA, 2020), e (b) Microestruturas
de liga Al-5%Si, (JUNIOR, 2019).

3.3.1 Macroestrutura Bruta de Solidificacéo

Em seu estudo, Kurtz (KURTZ, 1998), identificou que de acordo com as dimensdes,
distribuicéo e orientacdo do grdo formado & possivel descrever a morfologia e influéncia dos
parametros térmicos sobre cada regido ao longo do lingote. A primeira regido formada durante
a solidificacdo é a zona coquilhada, que corresponde a grdos finamente dispersos formados a
partir do contato do liquido vazado com a lingoteira fria e com o contato, o metal é rapidamente
super-resfriado, originando a nucleacédo intensa de graos cristalinos aleatoriamente orientados.
A segunda regido, zona colunar da macroestrutura € gerada a partir do crescimento de graos
formados na zona coquilhada orientados de forma mais coincidente com a diregéo de extracdo
de calor. Com a diminuicao da taxa de resfriamento, o processo de nucleacdo diminui e o graos
formados passam a crescer em direcdo ao metal liquido. Aqueles gréos que estdo orientados
perpendicularmente as paredes do molde, na direcdo de extracdo de calor, crescem mais
rapidamente, aumentando sua secdo transversal a medida que se afastam das paredes. Esse
crescimento limita gréos orientados em dire¢fes contrarias a extracao de calor.

A evolucdo de grdos colunares pode ser interrompida pelo super-resfriamento da regido
central do lingote, que pode ocorrer tanto por efeitos térmicos quanto constitucionais que
condicionam temperaturas abaixo da linha liquidus. Esse resfriamento inicia o crescimento de

cristais sem orientacdo preferencial conhecidos como equiaxiais e que ddo origem a zona
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equiaxial central. Portanto, o surgimento de graos equiaxiais exerce crescimento competitivo
em relacdo aos grdos colunares. Cristais equiaxials pequenos e pouco NUMerosos Serao
absorvidos pela frente colunar, originando graos colunares dendriticos ou celulares. No entanto,
a zona equiaxial é capaz de bloquear o crescimento colunar se houver certo grau de super-

resfriamento com elevada nucleacéo.

3.3.2 Zona Coquilhada

A zona coquilhada é formada por uma camada de gréos cristalinos com orienta¢des
aleatdrias, normalmente de pequenas dimensdes, localizados junto as paredes do molde,
resultado do primeiro contato do metal liquido com o molde frio no vazamento. As altas taxas
de resfriamento obtidas irdo provocar uma rapida diminuigdo local da temperatura e favorecer
uma nucleacdo intensa de grdos. Esse decréscimo de temperatura ocasionara um super-
resfriamento térmico; com isso, 0s primeiros grdos cristalinos comegcam a se desenvolver de
forma e tamanho pequenos, quase sempre uniformes, constituindo uma fina camada de graos
de crescimento aleatério junto as paredes do molde (PERES, 2005). O tamanho dessa zona
depende de uma série de fatores dentre os quais pode-se citar as propriedades termo fisicas do
material do molde, o coeficiente de transferéncia de calor metal/molde e a temperatura de
vazamento do metal liquido (GARCIA, 2007).

3.3.3 Zona Colunar

A zona colunar é constituida por graos alongados e alinhados paralelamente a direcdo
do fluxo de calor, ou seja, normais as paredes do molde. Inicia-se a formacao desta zona pelo
crescimento dos graos formados a partir dos nucleos oriundos do rapido resfriamento do liquido
nos instantes iniciais da solidificacdo, e que apresentam dire¢do cristalogréfica favoravel ao
crescimento no sentido contrario da extracdo de calor. Esses nucleos tendem a crescer mais
rapidamente que os outros, bloqueando o crescimento dos demais graos coquilhados. A Figura
7. mostra uma representacdo esquematica do crescimento dos grdos colunares a partir dos
coquilhados. Os gréos assim formados séo alongados e de dimensdes bem maiores que 0s graos
da zona coquilhada, apresentando ainda direcdes cristalograficas fortemente orientadas,
(CARVALHO, 2013).
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Figura 7: Representacdo esquematica do crescimento de grdos (KURTZ, 1998),
adaptado.

Algumas variaveis do processo de solidificacao tém influéncia decisiva sobre o tamanho
da zona colunar, que aumenta a medida que maiores temperaturas de vazamento sdo utilizadas
e, como regra geral, diminui com o aumento do teor de soluto da liga. O crescimento dos cristais
colunares continua enquanto o calor é progressivamente retirado por conducéo através do sélido
e conduzido ao molde, seu bloqueio pela zona equiaxial ocorre quando o liquido se torna super-
resfriado tanto por efeito térmico quanto constitucional, fazendo com que os embrides de sélido

ao surgirem crescam aleatoriamente (GOULART, 2005).

3.3.4 Zona Equiaxial

A terceira zona macroestrutural é denominada de equiaxial, e é constituida por grdos
cristalinos sem orientacdes preferenciais e de dimensdes relativamente grandes quando
comparados aos graos coquilhados. Diferentemente do crescimento da zona colunar, a zona
equiaxial é caracterizada por grdos que crescem com direcdes cristalograficas aleatérias. Os
gréos equiaxiais podem surgir como decorréncia de eventos isolados de nucleagéo, a partir da
zona colunar ou da nucleacéo de cristais na superficie livre do liquido. Os nucleos geradores
tém varias origens, mas s podem crescer apés o liquido ter atingido temperaturas abaixo da

liquidus (SPINELLI, 2005), a Figura 8, ilustra as zonas coquilhadas, colunar e equiaxial.
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Figura 8: Macroestruturas de Solidificacdo (CRUZ, 2008)

3.3.5 Transi¢do Colunar — Equiaxial

Como visto anteriormente, a macroestrutura de um metal solidificado pode apresentar
3 zonas distintas: coquilhada, colunar e equiaxial. Essa forma estrutural sera plausivel quando
ocorrer a nucleacdo e crescimento de grdos equiaxiais & frente da interface zona colunar/
liguido. O momento que ocorre um bloqueio da frente colunar pelos grdos equiaxiais é
conhecido como transicdo colunar — equiaxial, (TCE), conforme Figura 8. Em sua tese Janior
(JUNIOR, 2019), verificou que a determinacdo da TCE é importante para o planejamento do
processo e para que se possam projetar as propriedades mecénicas do produto final. A TCE
ocorre através do bloqueio dos grdos colunares pela nucleacdo e crescimento dos graos
equiaxiais (GOULART, 2007).
Alguns dos fatores que influenciam no TCE, séo:
e Super-aquecimento: quando ndo impede completamente a formacao de zona equiaxial, pode
retardar a TCE, aumentando, dessa forma, o comprimento relativo da zona colunar. O pré-

aguecimento do molde pode provocar efeito semelhante;

e A capacidade de transferéncia de calor na interface metal/molde (hi): valores de hi mais

elevados (maior troca térmica) influenciam no retardamento da TCE;

e A velocidade de solidificagdo: quanto maior for a velocidade de solidificagcdo, mais

favoravel serd o crescimento colunar;
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O gradiente térmico: quanto maior for o gradiente térmico, mais favoravel serd o

crescimento colunar;

e Taxas de resfriamento: taxas de resfriamento elevadas favorecem o aumento da zona

colunar;

e Conveccdo do metal liquido, natural ou forcado: quanto maior a conveccao mais favoravel

é a formagé&o da estrutura equiaxial;

e Tamanho do molde: quanto maior a seccdo transversal mais favoravel é a formacdo da
estrutura equiaxial (GOULART, 2005).

3.4 Segregacao

Conforme analisado anteriormente, as propriedades finais dos materiais dependem da
estrutura solidificada e, portanto, dos diversos fatores que a controlam. Um fenémeno comum
durante a solidificacdo e que influencia intimamente as propriedades do material é a segregacéo,
esta normalmente age deteriorando as propriedades fisicas e quimicas do material de forma
localizada (GOULART, 2005; FERREIRA, 2005; BAPTISTA, 2018).

A segregacao pode ser entendida como qualquer diferenca de concentracdo produzida em
relacdo a uma distribuicdo uniforme de elementos quimicos. Ela manifesta-se em uma liga
como resultado da rejeicdo de soluto ou impureza na fronteira solido/liquido, seguida por sua
distribuicdo durante a evolucdo da solidificagdo através do mecanismo de transporte de massa.

O liquido enriquecido de soluto pode movimentar-se por diferentes efeitos, tais como:
movimento do liquido durante o preenchimento do molde; conveccdo causada por diferencas
de densidade provocadas pela presenca de diferencas de temperatura; convecgéo causada por
diferencas de densidade decorrente de diferencas de composicdo no liquido; flutuacdo ou
decantagdo de cristais em crescimento no liquido e movimento de liquido provocado por
contracdes térmicas ou volumétricas que acompanham a transformacéo solido/liquido (DIAS
FILHO, 2015).

A variacdo na distribuicdo da composi¢do quimica a nivel microestrutural, tal como
dendritas e graos, € referenciada como microssegregacdo. Normalmente, pode ser reduzida de
maneira significativa por meio de tratamentos térmicos de homogeneizacdo porque as
distancias desenvolvidas na microssegregacao sao de curto alcance, geralmente na ordem de 10

a 100 um. Em contrapartida, a heterogeneidade quimica em nivel macroscopico ¢ definida
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macrossegregacéo e dificilmente pode ser removida, pois suas distancias normalmente variam
da superficie ao centro da peca fundida, que dependendo do tamanho da peca, inviabiliza
qualquer tipo de tratamento térmico de homogeneizacdo (MOUTINHO, 2012).

Os diagramas de fases permitem a determinagdo do coeficiente de distribuicdo no
equilibrio em funcédo da concentracdo de soluto e da temperatura. Para uma situacdo idealizada,
onde as linhas solidus e liquidus sdo retas, conforme mostra a Figura 9a, o coeficiente de
distribuicdo de soluto é constante. Embora seja uma simplificacdo, o fato de se considerar k =
constante, facilita as abordagens tedricas sem afetar significativamente as conclusées. No caso
em que a solubilidade do soluto no sélido for menor do que no liquido, o coeficiente de

distribuicéo de soluto sera k < 1, na situacéo oposta, k >1, conforme Figura 9b.
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Figura 9: Representacdo esquematica do diagrama de equilibrio de ligas binérias: (a) k <
1; (b) k > 1, (MARTORANO, 1998).

Analisando-se o resfriamento de um volume de liquido de composi¢do nominal Co,
verifica-se que ao se atingir a temperatura liquidus, o primeiro sélido a se formar apresenta uma
concentracdo menor do que a concentracdo do liquido que o origina, rejeitando
consequentemente o soluto k < 1, ou uma concentragdo maior que a nominal, rejeitando o
solvente k >1. Estas rejei¢fes provocam um acumulo de soluto ou solvente junto a interface
solido/liquido. As mobilidades destes constituintes, determinadas pela difusédo no sélido e no
liquido, pela conveccgéo natural ou for¢ada no liquido, e pela condigdo em que se desenvolve a

solidificacdo determinam a forma final do perfil de concentracéo de soluto no sélido formado.
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3.4.1 Macrossegregacgao

A macrossegregacao, como foi dita anteriormente, € uma segregacdo de longo alcance,
que provoca uma composicao quimica que difere da composi¢do média do material; é causada
pelo movimento de liquido ou de solido que, através de mecanismos especificos, determina
uma distribuicdo da composicao de soluto ao longo do componente. As forgcas motrizes deste
tipo de segregacdo sdo (OHNO, 2015): contracdo do volume especifico do metal durante a
solidificacdo; as diferencas de massa especifica causadas pela formagdo de uma fase sélida ou
por diferencas de composicdo; forcas de origem externa ao sistema metal/molde, como por
exemplo a acdo de forcas centrifugas ou a aplicacdo de campos eletromagnéticos, deformacao
da fase solidificada por acdo de tensdes térmicas ou de pressdo e a formacéo de bolhas de gas
(FERREIRA, 2004). A macrossegregacao é avaliada normalmente pela relagéo apresentada na
Equacao 1:

AC = C— C, (Eq. 01)

Onde Co é a composicao inicial da liga e Cs € a composi¢do média em determinado ponto apos
a solidificacdo. Pode também ser avaliada por um indice de segregacéo ou razao de segregacéo,
dado pela Equacéo 2:

Cmax

Cmax— Cmin
ou (# (Eq. 02)

Cmin
Em que, os subscritos representam composicdo maxima e minima, respectivamente. Uma
terceira e Ultima forma de se quantificar a macrossegregacao é pelo grau de segregacgdo, dado
pela Equacao 3:

=100 (Eq. 03)

A segregacdo é considerada positiva quando Cs > Co, e negativa quando Cs < Co.

A macrossegregacdo pode ser dividida em trés categorias: segregacdo normal,
segregacdo por gravidade e segregacdo inversa (SPINELLI, 2004). A macrossegregagao
normalmente é caracteristica da solidificacdo no qual a interface sélido/liquido se desenvolve

planamente. Para ligas com k<1, caracteriza-se por concentragdes iniciais abaixo da
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composi¢do nominal da liga e pelo acimulo de soluto no final da solidificacéo na regido central
da peca ou lingote. A variacdo final da composi¢do da superficie ao centro de um lingote que

se espera no caso de segregacdo normal, esta esquematizada na Figura 10.

C [%0] B _C,

Z [mm]
Figura 10: Variacdo final da composicdo de um lingote colunar apos segregacdo normal

(FERREIRA, 2004).

Quando constituintes liquidos ou solidos se separam em funcdo de diferencas de massa
especifica, provocam a formacao de um tipo de segregacdo conhecida como segregacao por
gravidade. Essas diferencas de massa especifica causam a flutuacdo ou a decantacdo de fases
liquidas ou solidas de diferentes composi¢Ges. Ocorrendo, por exemplo, a formacdo de
dendritas livres, sua massa especifica em relacdo ao liquido em que estdo contidas é que
determina sua dire¢do durante 0 movimento. Se esses grdos dendriticos apresentarem massa
especifica superior a do liquido, eles irdo decantar, provocando a formacdo de uma zona de
segregacgdo negativa na base da peca ou lingote (para ligas com k<1), uma vez que o0s cristais
formados inicialmente tém menor concentracdo de soluto e dardo origem a uma regido de
concentracdo menor que a média, Figura 11. Uma situacdo inversa ocorre com ligas antiménio-
chumbo, onde os cristais primarios ricos em antiménio ao nuclearem tendem a flutuar em
funcdo de seu menor peso especifico em relagdo a do liquido a partir do qual sdo formados
(FERREIRA, 2004).
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Figura 11: Segregacdo por gravidade devido a diferenga de massa especifica das
dendritas e do liquido (MARTORANO, 2000).

Contraria a segregacdao normal, a segregacao inversa é caraterizada por concentragdes
de soluto maiores que a composi¢do nominal da liga nas regides proximas da superficie,
conforme esquema da Figura 12, é causada pelo movimento do fluxo de liquido interdendritico
em sentido contréario ao da evolucdo da frente solido/liquido. Deste modo, sob determinadas
condicdes de solidificacdo pode-se observar uma variacdo da composicdo média com a
distancia a partir da superficie da peca ou lingote. Para ligas com k < 1, espera-se que a Ultima
fracdo de liquido remanescente seja rica em soluto.

Entretanto, em condicOes de aprecidvel crescimento dendritico, 0s canais
interdendriticos contém liquido com elevada concentracdo de soluto devido a difuséo lateral
deste elemento constituinte da liga. Para a maioria dos metais, ocorre contragcdo durante a
solidificacdo e o liquido interdendritico com elevado teor de soluto é compelido a escoar
buscando regibes mais frias do sistema, ou seja, em direcdo a raiz das dendritas, produzindo
concentracdo de soluto anormal nas regifes mais

externas do lingote. Esta condi¢cdo é denominada de segregacdo inversa, porque a
distribuicdo de soluto € oposta aquela esperada para a segregacdo normal onde o centro do

lingote apresenta teores de soluto maiores que a superficie (BAPTISTA, 2018).
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Figura 12: Variacao final da composicdo de um lingote ap0s segregacao inversa
(BURTON,1987).

3.4.2 Microssegregacao

A heterogeneidade quimica que resulta da redistribuicdo de solutos durante a solidificacdo
de uma liga metélica € conhecida como segregacdo. Se a segregacao € numa escala dos bracos
das dendritas ou de alguns poucos grdos esta € chamada de microssegregacdo. Quando se
discute microssegregacdo consideram-se escalas que variam de alguns milimetros a varios
centimetros (BAPTISTA, 2018).

Os diagramas de fases expressam que um solido e um liquido em equilibrio em uma dada
temperatura, em geral possui composic¢Ges diferentes. As composi¢des de equilibrio tanto no
solido (Cs) como no liquido (CL), normalmente oscilam em diferentes temperaturas (OHNO,
2015). Portanto uma definicdo do coeficiente de particdo de soluto(k) entre o sélido e o liquido

em uma dada temperatura como mostra a Equacéo 4.

Eq. (04)

Onde:
Cs = concentracdo de soluto na fase solida; e

C.L = concentragéo de soluto na fase liquida.

A influéncia da convecgdo na distribuicdo de soluto no liquido durante a solidificacéo
depende de dois fatores:

e Intensidade da movimentacao do liquido;

e Taxa de resfriamento na solidificacdo, ou seja, velocidade de avango da interface

solido/liquido.
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Burton, (BURTON, 1987), analisou que na conveccao natural, a intensidade depende das
dimensdes das amostras analisadas, diferencas de temperaturas no liquido, densidade do liquido
e composicdo. Em contrapartida em altas taxas de resfriamento hd uma diminuicdo do efeito
convectivo na redistribuicdo de soluto. Burton, (BURTON, 1987), abordou o efeito da
convecgdo no transporte de soluto no liquido durante a solidificacdo de interfaces planas, bem
como no perfil final de macrossegregacdo de soluto e propuseram um modelo, chamado de
camada estagnada, onde se assumiu que, préximo a interface sélido/liquido, existe uma camada
de espessura 6 no interior da qual o transporte de soluto ocorre apenas por difusdo. No restante
do liquido, a convecgdo foi assumida suficientemente elevada para manter homogénea a
composicdo. O resultado final do modelo de camada estagnada, a Equacdo 5 proposta para

prever o perfil de concentracdo de soluto no liquido.

A4

(CL —Cis) = (Ci, — Cis)e_(D_L) Eqg. (05)

Sendo C a composicdo no liquido fora da camada de difusdo, Cis a composi¢do na
interface do lado do solido, Ci. a composi¢ao na interface do lado do liquido, & a espessura da
camada estagnada, V a velocidade de avanco da interface, D, a difusividade de soluto no
liquido.

O valor de k é calculado para uma condigdo de solidificagdo muito lenta, 0 que nem
sempre acontece na pratica. Devido a isto, o coeficiente é chamado entdo de k de equilibrio,
que representa o coeficiente de distribuicdo de soluto em condicéo de equilibrio; que acaba por
se tratar de um valor tedrico, mas que se aplica as equagOes referentes ao processo de
solidificacdo. Porém, a fim de se atingir melhores resultados, sdo propostos valores para o
coeficiente de distribuigdo efetivo, Kef, que representa a relagdo de Cs e CL em diferentes
momentos, e em fungéo da velocidade de solidificacdo (VL) durante o processo de solidificacéo,
0 que melhor representa a realidade.

Em sua pesquisa, Burton (BURTON, 1987) propde a Equacdo 6 para calculo do Kef.

Kef = L Eq. (06)

Keq+(1-Keq)e PL

Onde:
keq = coeficiente de distribuicdo de soluto em equilibrio;
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D. = difusividade do soluto na fase liquida;
V. =velocidade de deslocamento da isoterma liquidus;
0 = espessura da camada difusa de difusdo do soluto segregado a frente a interface

solido/liquido.

A espessura da camada difusa de difusdo do soluto segregado a frente a interface
solido/liquido. Deste modo, a espessura da camada difusa depende do coeficiente de
redistribuicdo, do coeficiente de difusdo do soluto na fase liquida e da velocidade de avanco da
interface soélido/liquido, e o seu valor pode variar de 10 a 10 m, de acordo com Chalmers
(CHALMERS, 1964). Sendo a influéncia da velocidade de avanco da interface solido/liquido
mostrada na Figura 13, onde € visto que o aumento da velocidade da interface S/L promove a
diminuicdo da espessura da camada difusa, mantendo-se a difusividade do soluto e o coeficiente

de redistribui¢éo constante durante a solidificag&o.

X

V1=V2>V3

Liquido

Composi¢io

Distancia
Interface
solido/liquido

no tempo T

Figura 13: Perfil de concentracao de soluto para diferentes velocidades de crescimento,
(TOMASZEWSKI, 2015).

Durante o resfriamento de uma liga que atravessa o intervalo entre as temperaturas
solidus e liquidus, o diagrama de fases indica que as composic¢des de equilibrio entre o sélido e
o liquido variam (MARTORANO, 2000). Nos processos onde a solidificacdo ocorre através de
uma interface dendritica, a composi¢do dos bracos dendriticos podem variar do seu eixo até
regides dos bragos vizinhos. Este tipo de variagdo microscopica em amostras brutas de fundicéo
é chamado de microsegregacdo, segregacdo dendritica. Por outro lado, as variacBes de

composicdo meédia de regides que podem abranger diversos grdos sdao chamadas de
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macrossegregacéo. Estes dois tipos de variagdes estdo normalmente sobrepostos na estrutura de

um lingote.

3.4.3 Microssegregacao Interdendritica

A microssegregacdo é a segregacdo de curto alcance e refere-se a modificacdo de
composi¢do em funcdo da rejeicdo de soluto entre ramificagdes celulares ou dendriticas. Este
trabalho analisard o caso da microssegregacdo interdendritica, que é baseado no estudo de
(CRUZ, 2008). A analise e realizada nas amostras solidificadas com micrografias dendriticas,
pois o soluto se distribui por todo o emaranhado da rede dendritica. O modelo proposto por
Scheil (GARCIA, 2007) permite quantificar o perfil de concentragdo de soluto no sélido
considerando o caso de mistura completa no liquido e auséncia de difusdo no sélido. O soluto
rejeitado durante a solidificagdo € homogeneamente distribuido no liquido, como se uma nova
liga fosse formada com o avanco da frente de solidificacdo, até o limite definido pelo diagrama

de fases, conforme a Equacgéo 7.
Cs =kCo(1— f)V (Eq. 07)

Onde C, é a concentracdo de soluto do solido na interface, a; € um pardmetro da
solidificacéo e f; e a fracdo solidificada. Na préatica, conforme Equacgdo 8 a microssegregacao
é avaliada pelo indice de microssegregacao(Is), que é definido pela relagéo entre a concentragdo
maxima de soluto (Cmax) € a correspondente concentracdo minima de soluto (Cmin) apos a

solidificacéo, ou seja:

[[ = Smix (Eq. 08)

Cmin

Quando, I, =1, o material € homogéneo e ndo apresenta indicio de microssegregacao, e
quando difere consideravelmente da unidade significa que a microssegregacao atuou de forma

significativa sobre o s6lido formado e vai influenciar suas caracteristicas mecéanicas.
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3.4.4 Medida de microssegregagao

Os procedimentos utilizados para a quantificacdo da microsegregacdo podem ser
divididos em (TOMASZEWSKI, 2015); (BAPTISTA, 2018):

e Medida da fracdo volumétrica de segunda fase;
e Levantamento de perfis de concentragdo através dos bracos dendriticos;

e Levantamento de perfis de concentracdo em funcdo volumétrica acumulada de
amostra; e

e Mapeamento bidimensional do campo de concentragdes em uma estrutura
dendritica.

Para a realizacdo de medidas de microssegregacdo existe um método proposto por
(FLEMINGS, 1984) e vastamente utilizado por pesquisadores, (BURTON, 1987,
MARTORANO, 2000; MOUTINHO, 2012), que consiste em selecionar possiveis caminhos
para microanalise, conforme Figura 14. Esta técnica consiste em se varrer a amostra com o feixe
de elétrons segundo caminhos retilineos aleatoriamente posicionados, utilizando o sistema de

varredura da microssonda eletrénica line scan.

Figura 14: Caminhos de microanalises do tipo “T”, “X” e “+-”, desenvolvido por Kattamis
(FLEMINGS, 1984) e adaptado por Martorano(MARTORANO, 1998).

No presente trabalho foi selecionado o caminho de microanalise do tipo “T” por ser
mais adequado para a analise da microssegregacao entre bracos dendriticos, (GOULART,
2010).
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3.5 Solidificacéo unidirecional

O fendmeno da solidificacdo pode ser investigado experimentalmente em fungéo da
direcdo na qual o fluxo de calor é extraido e do sentido de avanco da frente de solidificacdo. A
solidificacdo unidirecional vertical, por exemplo, em condicdes transitorias, pode ser estudada
considerando a direcdo do fluxo de calor extraido e o sentido de avango da frente de

solidificacdo que pode ser ascendente ou descendente (ARANGO, 2009).

3.5.1 Solidificacdo Unidirecional Vertical Descendente

A solidificagdo ocorre no mesmo sentido da acdo da forca da gravidade, com a forca
peso atuando no sentido de deslocar o lingote do contato com a base refrigerada. Isto
proporciona, mais precocemente no processo, uma situacdo de maior resisténcia térmica a
passagem de calor do lingote em direcéo ao fluido de arrefecimento, quando comparada com a
solidificacdo ascendente. Nesse dispositivo ha uma maior tendéncia de ocorrer conveccao
natural, em funcdo do perfil crescente de temperatura no liquido na direcdo da base do lingote,
que é isolada termicamente. Obviamente que, se 0 soluto rejeitado provocar um liquido
interdendritico de maior massa especifica do que o liquido nominal ocorrera também
movimento convectivo provocado por diferencas de concentracdo (SPINELLI, 2005).

A representacdo do dispositivo € mostrada na Figura 15, e indica que o peso préprio do
lingote atua no sentido de deslocar o mesmo do contato com a face refrigerada, desta forma,
quando comparada a solidifica¢do unidirecional vertical ascendente. Ainda, como neste tipo de
dispositivo a base do lingote é isolada termicamente, o perfil de temperaturas no liquido é
crescente em direcdo a base do lingote, 0 que possibilita a presenca de movimento convectivo
por diferencgas de temperatura no liquido e também por diferengas de concentracéo caso o soluto
rejeitado promova a formacdo de um liquido interdendritico de maior massa especifica do que
o liquido nominal (FERREIRA, 2009)
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Figura 15: Desenho esquematico do dispositivo de solidificacdo unidirecional vertical
descendente: 1) computador interligado ao sistema de aquisicdo de dados; 2) isolamento
térmico; 3) resisténcias elétricas; 4) lingoteira; 5) termopares; 6) sistema de aquisi¢do de dados;
7) camara de arrefecimento; 8) controlador de fluxo de dgua do sistema de arrefecimento; 9)
metal liquido; 10) controlador de temperatura (SPINELLI, 2004).

3.5.2 Solidificagédo Unidirecional Vertical Ascendente

Na solidificacdo unidirecional transitoria ascendente, a arrefecimento do metal deve
ocorrer na parte inferior da lingoteira, fazendo com que a solidificagéo se processe na forma
vertical e de baixo para cima, ou seja, no sentido contrario da acdo da gravidade, produzindo
um perfil crescente de temperaturas no metal liquido em sentido ascendente, for¢ando o liquido
mais denso a localizar-se junto a fronteira de transformacao solido/liquido, minimizando as
correntes convectivas tanto por diferenca de temperatura quanto por diferencas de concentragdo
(GRUGEL, 1993).

A transferéncia de calor ocorre essencialmente por conducao térmica unidirecional, o
que permite uma analise experimental e célculos teoricos isentos de convecgdo natural. Como
o soluto € rejeitado na frente de solidifica¢do, dependendo do par soluto/solvente, pode ocorrer
a formacdo de um liquido interdendritico mais denso que o restante do volume global de metal
liquido, garantindo assim, do ponto de vista de movimentacao de liquido, a estabilidade do
processo de solidificagdo (MOUTINHO, 2011).

34



Para exemplificar a transferéncia de calor na solidificacdo de uma liga, pode ser
considerada a situacéo fisica mostrada na Figura 16.

Figura 16: Representacdo esquematica do dispositivo experimental unidirecional
ascendente: (1) Computador e software de aquisicdo de dados; (2) Camada ceramica isolante;
(3) Resisténcias elétricas; (4) Lingoteira; (5) Termopares; (6) Registrador de dados; (7) Base
extratora de calor; (8) Rotametro; (9) Controlador de poténcia; (10) Metal liquido, (MEZA,
2012).

3.5.3 Solidificacdo Unidirecional Horizontal

Esta configuracdo é sem divida a mais complexa sob o ponto de vista de determinacéo
das variaveis térmicas de solidificacdo. O processo pode ser conduzido de duas formas distintas:
a partir do vazamento do metal liquido dentro do molde isolado termicamente nas laterais e
com remocdo de calor por apenas uma das extremidades atraves de um bloco maci¢co metalico
ou de uma camara de arrefecimento, ou através de sistema semelhante, porém que permita
fundir o metal em seu interior até que uma determinada temperatura seja alcancada, a partir da
qual a arrefecimento se inicia promovendo a solidificagdo (SILVA, 2007).

No primeiro caso, a turbuléncia do vazamento induz correntes de conveccdo forgada
que levam algum tempo para se dissipar e agem com intensidades diferentes ao longo da secdo
do lingote (SANTOS, 2006). Na segunda situacao, a solidificacdo unidirecional é garantida
devido a maior estabilidade em relacdo ao movimento do metal liquido, j& que o metal funde

no interior da lingoteira. Entretanto, € importante ressaltar que ndo se podem garantir as mesmas
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variaveis térmicas de solidificagdo ao longo de diferentes se¢Bes horizontais da base ao topo do
lingote, j& que instabilidades térmicas e diferencas de densidade no liquido irdo induzir
correntes convectivas que serdo diferentes ao longo destas se¢es (SPINELLI, 2005). A Figura

17 mostra um esquema de um dispositivo de solidificacdo unidirecional horizontal.

registrador
de dados

computador

canal de vazamento

bloco em aco

material isolante

Figura 17: Dispositivo de solidificacdo unidirecional horizontal (SANTQOS, 2006).

No presente trabalho, o aparato experimental deve ser montado de forma que o molde
refrigerado fique localizado na parte inferior do molde, gerando com isso uma solidificacdo no
sentido vertical ascendente. Com a solidificagdo evoluindo em sentido contrério ao da agéo da

gravidade.

3.6 Microestruturas de Solidificacéao

Nos processos de fundi¢do e lingotamento, a morfologia de solidificacdo é tipicamente
dendritica e ndo se altera significativamente da superficie a outras posic6es da peca, exceto pelo
tamanho dos espacamentos dendriticos. A importancia tecnoldgica desses processos justifica o
intenso trabalho de pesquisa na busca de relagdes quantitativas entre parametros dos processos
e 0s espacamentos interdendriticos. Varios estudos foram realizados com as microestruturas
brutas de solidificacdo de ligas bindrias com o objetivo de se estabelecer correlagdes
tedricas/experimentais entre espacamentos dendriticos e variaveis térmicas de solidificacdo
(HUNT, 1979; SPINELLI, 2005).

Um modo conveniente e muito utilizado na determinacéo dos efeitos das condicdes de
solidificacdo, e consequentemente das variaveis térmicas, sobre a microestrutura formada,

consiste na medida de espagcamentos intercelulares ou interdendriticos, ou seja, a distancia entre
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células (Ac) ou bragos dendriticos: primarios (A1), secundarios (A2) ou de maior ordem como 0s
bragos terciarios (A3). E fato conhecido que os espacamentos exercem uma influéncia
significativa sobre as propriedades mecanicas de ligas em seu estado bruto de solidificacao, ja
que espacamentos menores permitem que a microestrutura seja caracterizada por uma
distribuicdo mais uniforme da segregacdo microscépica que existe entre as ramificacOes
celulares ou dendriticas, o que favorece o comportamento mecanico. Nesse sentido, &
fundamental a determinacdo correta dos parametros que controlam esses espacamentos durante
a solidificacdo. As propriedades mecanicas de uma liga em seu estado bruto de solidificacéo
dependem também do arranjo microestrutural que se define no processo de solidificagdo.
Nessas condicdes, tamanho de grdo, espacamentos interdendriticos, forma, tamanho e
espalhamento de eventual porosidade, produtos segregados e outras fases irdo determinar o
comportamento mecénico da liga representado por tensdes e/ou deformagbes (CARVALHO,
2013).

Espacamentos menores permitem uma distribuicdo mais homogénea de produtos de
segregacdo, inclusdes e poros que ndo possam ser completamente eliminados apés a
solidificagdo. Sabe-se que os espagamentos celulares e dendriticos tendem a diminuir com o
aumento da velocidade de solidificacdo e da taxa de resfriamento. Portanto, sistemas de
solidificacdo que favorecam essas condi¢cfes contribuem na obtencéo de produtos de melhor
resisténcia mecanica. Ha consenso na literatura quanto a influéncia do teor de soluto (Co) nos
espacamentos dendriticos secundarios, e que indica uma diminuigdo deste parametro estrutural
com o aumento do contetido de soluto. Entretanto, existem controvérsias a respeito do efeito do
teor de soluto nos espacamentos dendriticos primarios (BERTELLI, 2012).

As diferentes morfologias de estruturas formadas sdo fortemente influenciadas pela
instabilidade causada por diferentes valores do SRC. Entretanto, a modificagcdo morfoldgica da
interface plana para a dendritica ndo ird depender somente do gradiente térmico (GL), ela esta
diretamente relacionada com a razdo G./VL, e na medida em que esse valor diminui a um fator
critico, a instabilidade da interface é inevitavel e estruturas celulares e dendriticas serdo
formadas (KURTZ, 1998; FLEMINGS, 1984; MOUTINHO, 2012).

Dessa forma, a regido super-resfriada constitucionalmente € estendida e a célula comeca
a se desviar da forma circular original, passando a apresentar uma configuracdo denominada de
cruz de malta. Os espacamentos dendriticos terciarios fazem parte integrante da rede dendritica,
igualmente aos primarios e secundarios, e esses espacamentos também exercem influéncia
sobre as propriedades dos materiais fundidos. Atualmente, na literatura, ndo existem modelos

tedricos, assim como sdo poucos estudos experimentais que visam a quantificagdo dos
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espacamentos dendriticos terciarios (A3) em funcdo de variaveis térmicas de solidificacdo
(CARVALHO, 2013).

Apds evolucdo para microestrutura dendritica, 0s espagcamentos entre ramos primarios
e secundarios também sdo condicionados por pardmetros térmicos da solidificagdo.
Usualmente, os espacamentos diminuem com o aumento da velocidade de solidificacdo (VL) e
da taxa de resfriamento (7). Com isso, quando se busca melhor resisténcia mecénica associada
a graos mais refinados, o progresso da solidificacdo € controlado para obtencdo destas
condicOes térmicas (GOULART, 2005). A morfologia dendritica é caracterizada por uma rede
de ramificacOes no interior do gréo que apresentam baixas concentragdes de soluto no interior
das ramificacdes e altas concentracdes nos intersticios (para ligas com k < 1). Contornos de
grdo sdo regides preferencias para surgimento de porosidades e precipitacdo de segundas fases,
assim como bolhas de gases dissolvidos no metal liquido podem ser aprisionadas na regido
interdendritica (KURTZ, 1998). A Figura 18. representa de forma esquematica as ramificacdes

dendriticas presentes no interior do gréo.

Fase primaria

Brago dendritico

Brago dendritico
secundario

Segunda
fase (IMC)

Tronco W Porosidade
Interdendritica

Figura 18: Representacdo de ramificacdes dendriticas no interior de gréo solidificado
(BRITO, 2016).

Ao crescer, esta protuberéncia rejeita soluto tanto longitudinalmente a frente da
interface quanto lateralmente, e a sua concentracao lateral € maior do que em qualquer outro
ponto do liquido. Nessas condicGes, a protuberancia adquire uma forma instavel que se estende
por toda a interface, que degenera de uma situacédo plana a uma morfologia celular. Desta forma,
o crescimento de células regulares da-se a velocidades baixas e perpendicularmente & interface
solido/liquido, e na direcéo de extracdo do fluxo de calor, sendo praticamente independente da
orientacdo cristalografica (PERES, 2004).
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Com o0 aumento do grau de super-resfriamento constitucional, ocorrem instabilidades
de maior ordem e a estrutura celular de forma circular passa para dendritica, na forma de “cruz
de malta”; com os ramos cristalograficos primarios em dire¢des cristalograficas proximas a
direcdo do fluxo de calor, a rejeigdo de soluto promove o aparecimento dos bragos secundarios
em dire¢des perpendiculares aos ramos primarios, conforme apresentado na Figura 19.

Quando na solidificacdo ocorre apenas uma pequena fragdo de super-resfriamento
constitucional, a interface S/L, desenvolve uma morfologia celular. Entretanto, 0 aumento do
grau de SRC, leva a uma instabilidade maior, ao invés de formar uma estrutura celular, isto leva
entdo ao surgimento de uma estrutura ramificada com bracos secundéarios e consequente bracos

terciarios, o que caracteriza as redes dendriticas.

Figura 19: Esquema representativo dos espagamentos interdendriticos primarios (A1),
secundario (A2) e terciario (A3) (ROSA, 2006).

As distancias entre os centros de células e as ramificacdes, também denominadas de
bracos dendriticos sdo definidas como espacamentos intercelulares e interdendriticos primarios
e secundarios, esses parametros microestruturais quantitativos sdo utilizados na determinacéo
dos efeitos das varidveis de solidificacdo sobre a microestrutura formada; e juntamente com os
produtos segregados, porosidade e contornos de grdo, constituem o arranjo estrutural

responsavel pelas caracteristicas mecénicas resultantes do material.

3.6.1 Espagamento Celular

A propagacdo da frente de solidificacdo ocorre com formatos intrinsecos das condi¢oes
de crescimento. Se uma liga binaria for solidificada com um grau maior de super-resfriamento
constitucional, a frente sélido/liquido planar pode se desestabilizar favorecendo o inicio e 0
desenvolvimento do crescimento da frente na forma celular. Com o inicio do processo de
instabilizacdo da interface solido/liquido ocorre a formag&o de uma protuberéncia que se projeta
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a partir da interface no liquido super-resfriado, até um ponto em que o super-resfriamento seja
apenas necessario para manter a forca motriz do crescimento.

Ao crescer, esta protuberancia rejeita o soluto e a concentracéo lateral da mesma é maior
do que em qualquer outro ponto do liquido. Nessas condicdes, a protuberancia adquire uma
forma estavel que se estende por toda a interface, que degenera de uma situagdo plana a uma
morfologia celular. Portanto, o crescimento de células regulares da-se a velocidades baixas e
perpendicularmente a interface solido/liquido e na direcdo de extracdo do fluxo de calor, sendo
praticamente independente da orientacdo cristalografica. Com o aumento do grau de super-
resfriamento constitucional ocorrem instabilidades de maior ordem com surgimento de bracos

secundarios que caracterizam a rede dendritica (MOUTINHO, 2011).

3.6.2 Espagamentos Dendriticos

Os espacamentos dendriticos dependem das condicBes térmicas durante o processo de
solidificacdo, e dai a importancia de se poder contar com uma forma quantitativa que permita
expressar essa interdependéncia. A taxa de resfriamento pode ser correlacionada com as
varidveis térmicas da solidificacdo, como velocidades de deslocamento de isotermas
caracteristicas (VL) e gradientes térmicos (Gr), que por sua vez estdo relacionados com
par@metros operacionais como temperatura de vazamento (Tv) e coeficientes de transferéncia
de calor nas interfaces metal/molde (hi) e molde/ambiente (hamb). E de se esperar que 0s
espacamentos primarios dependam de variaveis térmicas de solidificacdo: GL e Vi, ou do
produto do gradiente pela velocidade de crescimento, ou seja, da taxa de resfriamento. De fato,
0s inumeros trabalhos na literatura apontam para este sentido, com A1 sendo correlacionado com
estas varidveis, tanto para situacbes de solidificacdo em condicBes transitorias quanto
estacionarias de fluxo de calor (ROSA, 2007).

3.7 A Transferéncia de Calor na Solidificacdo

A solidificacdo de um material é fundamentalmente um processo de transferéncia de
calor em regime transitorio ou estacionario. Para que ocorra a solidificacdo é necessario que
este libere determinada quantidade de calor latente ocasionando uma abrupta reducdo de
energia, reduzindo as oscilagdes térmicas das moléculas e, consequentemente, tornando-se
solido (GOMES, 2013). Em industrias, o entendimento aprofundado deste fenémeno é de vital
importancia, pois ele define as propriedades do material a serem produzidos e também quais
sdo as variaveis que o regem.
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A solidificagdo pode ser definida como o fendmeno de transformacédo da fase liquida
para a fase sélida, sendo acompanhada pela liberacdo de calor latente, que decorre da troca de
energia térmica através dos métodos de transferéncia de calor conhecidos, ou seja, conducéo,
convecgdo, radiacdo e a transferéncia newtoniana. Sendo assim, é essencial a anélise desses
modos de transferéncia de calor durante o processo de solidificacdo, uma vez que através desta
sera possivel determinar a distribuicdo de temperaturas no sistema metal/molde e a cinética de
solidificacdo (CRUZ, 2008).

As caracteristicas do material e o processo de solidificacdo influem significativamente
na formacdo da macroestrutura, microestrutura e na formacdo dos possiveis defeitos. No
aspecto experimental, a técnica da solidificagdo tem sido bastante utilizada em estudos de
caracterizacdo da macroestrutura, microestrutura e de analise da segregacdo (ARANGO, 2009).

A transformacéo liquido/solido € acompanhada por liberacdo de energia térmica, com
uma fronteira moével separando as duas fases de propriedades termo fisicas distintas, exposta na
Figura 20. A anélise da transferéncia de calor na solidificacdo apresenta essencialmente dois

objetivos: a determinacdo da distribuicdo de temperaturas no sistema material/molde e a

determinacéo da cinética da solidificacdo (LINS, 2009).

Metal liquido

Elemento de referéncia

g

[
Metal solido

Molde

Figura 20: Elemento de referéncia representativo do sistema metal/molde, (BRITO, 2016).

Na Figura 20, podemos observar elementos importantes no entendimento da
solidificacdo, como: o molde metalico importante na transferéncia de calor, o metal solidificado
em torno do molde, a zona pastosa entre solido e liquido, o metal ou fase liquida no centro do
molde e o elemento de referéncia das analises das energias envolvidas.

A Figura 21 mostra um sistema do qual é extraido um elemento de referéncia
representativo que exemplifica os principais modos de extracdo de calor: i) conducao térmica

no metal e no molde; ii) transferéncia newtoniana na interface metal/molde; iii) convecc¢do no
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metal liquido e na interface molde/ambiente; iv) radiacdo térmica do molde para 0 meio
ambiente.

Transteréncia

Newtoniana @)

Metal liquido

Molde E E Zona Pastosa

. Condugao
Radiagdo

)

Condugao

Conanens Condugéo

-~
-

Convecgio

. / '
/ Metal solido

Interface meio
ambiente/molde

D

Convecedo

Convecgao

g

Interface
Solido/liquido

Figura 21: Modos de transferéncia de calor atuantes no sistema metal/molde durante a
solidificacdo, (GARCIA, 2007), adaptado.

Sempre que existe uma diferenca de temperatura em um meio, ou em meios diferentes,
ocorre, necessariamente, transferéncia de calor (INCROPERA, 2003). Os trés modos de
transferéncia de calor existentes sdo: conducgdo, conveccdo e radiacdo. A conducdo € o
mecanismo pelo qual o calor é transferido internamente a um meio estacionario, molde ou metal
submetido a solidificacdo, que pode estar solido ou liquido. A convecgéo € a transferéncia de
calor que ird ocorrer entre uma superficie e um fluido em movimento quando eles se encontram
em temperaturas diferentes. Esté relacionada com a perda de calor da superficie externa do
molde ao meio ambiente, com a superficie do metal exposta ao ambiente e com as correntes
convectivas surgidas no metal liquido devido a tendéncia de equalizagdo da temperatura do
metal liquido. A radiacdo esta relacionada com a perda de calor do molde para o0 ambiente ou

entdo do metal ao ambiente quando 0 mesmo se encontra exposto.

3.7.1 Conducéo de Calor

A conducéo térmica € 0 mecanismo que pode ocorrer em regime permanente ou em regime
transitorio, sendo o segundo com maior incidéncia. Mas o conhecimento do regime permanente,

é essencial para a compreensdo do regime transitorio. Em suma a conducdo de calor se faz
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presente em todas as fases do processo, como: meio liquido, na zona pastosa, no solido e
também no molde. O calor é conduzido, de acordo com a Equacao 9.

_K

q=7 (T, —Tp) Eq. (09)

Onde q é o fluxo de calor [W/m?], K é a condutividade térmica do material [W/mK], S é
espessura da placa [m], e T e To sdo as temperaturas nos dois extremos da placa [K].

Os esquemas das Figuras 22a e 22b, nos ajudam compreender a conducdo do calor por

conducdo em regime permanente, que € condicdo necessaria para o entendimento do regime

transitorio.

T,

(a) (b)

Figura 22: Perfil de temperaturas para conducéo de calor em regime: (a) Permanente e (b)
Transitorio (ARANGO, 2009).

Ainda na Figura 22b, quando o fluxo de calor por condugéo ocorre em condicdo
transitoria, a distribuicdo de temperaturas é nao-linear. Onde Ax é o elemento de espessura e 0
calor conduzido para dentro desse elemento através da superficie em x+Ax € menor que o calor

conduzido para fora do elemento em x.

3.7.2 Convecgéao

A conveccdo esta relacionada com as perdas de calor da superficie externa do molde ao
meio ambiente, de superficies do material livres do contato com as paredes do molde e sem
protecdo isolante e como também a tendéncia de equalizagdo da temperatura dentro do material
liquido.

A quantificacdo do fluxo convectivo é feita atraves da Equacao 10.
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qc = hc(Ts - TO) Eq. (10)

Onde Ty é a temperatura da superficie do sélido, e T, é a temperatura uniforme do fluido a
uma certa distancia da superficie, h, é coeficiente de transferéncia de calor por conveccéao

[W/m?K], conforme expressa no esquema da Figura 23.

Escoamento

Energia Vv
Radiante

qr qc

Superficie do Sélido
Figura 23: Troca de calor por conveccdo e radiacdo, (MOUTINHO, 2011).

3.7.3 Radiacao

A conducdo e a conveccao necessitam de um meio fisico para o transporte de energia,
mas a energia térmica pode também ser transferida no vacuo através de um mecanismo de
radiacdo eletromagnética chamada de radiacdo térmica. O fluxo de calor nesta condicdo é

quantificado pela lei de Stefan-Boltzmann. A Equacdo 11 confere.

qr = GS(TS4 - T(;L) Eq. (11)

Onde o € a contante de Stefan-Boltzmann de valor igual a 5,67 x 10‘8% K*ecéa

emissividade da superficie que relaciona a radiagdo de uma superficie cinzenta com a de uma

superficie negra ideal.
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3.7.4 Transferéncia Newtoniana

A solidificagdo é um processo que confere forma a um produto a partir do material no
estado liquido, tem-se a necessidade de um recipiente que permita gerar a geometria desejada
e que, a0 mesmo tempo, extrair o calor liberado pela transformacdo liquido/sélido. Na
transformacéo de metais, esses recipientes sao os moldes ou lingoteiras. O material liquido, ao
ser vazado, entra em contato com as paredes internas do molde e nessa fronteira metal/molde
haverd uma resisténcia térmica de contato. (CRUZ, 2008).

A Figura 24 apresenta um esquema ilustrativo de um elemento de referéncia do sistema
metal/molde durante a solidificacdo de um lingote, em que sd@o mostrados os modos de
transferéncia de calor que podem ocorrer ao longo da solidificacdo unidirecional, quais sejam:
e A conducdo térmica esta presente no metal liquido e sélido, zona pastosa, e no molde;

e A transferéncia newtoniana na interface metal sélido e molde;
e A conveccdo no metal liquido, zona pastosa, e na interface molde/ambiente e

e Aradiacdo térmica do molde para o meio ambiente.

__~»Convecgédo
I
Liquido
o
g
O
8
T
=]
& |
i/ . Zona
\' )} ¥| pastosa
J X ___—~ Condugéo
W 1' ' ’ Solido
) _____, Transferéncia
Newloniana
.. . . .' Molde
I I Agua
q +» Radiacao

Figura 24: Modos de transferéncia de calor atuantes no sistema metal/molde durante a
solidificacdo, adaptado de Garcia (GARCIA, 2007).

Em resumo, a transferéncia de calor que mais se apresenta € a conducgdo, no meio
liquido, na zona pastosa, e preferencialmente no sdlido e molde, outra forma em destaque € a
conveccao, presente no meio liquido e zona pastosa, que nas solidificacfes unidirecionais
ascendentes, buscamos diminuir essa forma de transferéncia de calor. Finalmente temos a
transferéncia Newtoniana de calor na juncdo material/molde se da por condugdo nos pontos de
contato e através dos gases aprisionados pelos espacos criados, e também por convecgdo e
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radiacdo entre as duas superficies separadas. Newton entdo propds que essas superficies de
separacdo fossem perfeitamente planas e paralelas, sendo esse espaco de preenchido por um
certo gas. A importancia e complexidade da analise da Transferéncia Newtoniana, exposta na

Figura 25, ttm uma ampliagdo em um ponto de contato metal/molde.

Molde Metal

Condugéo
Tlm

Radiagao

Convecgédo —> ¢ €

Modelo Equivalente
de Newton

Interface Real

Figura 25: Modos de transferéncia de calor atuantes na interface metal/molde (GARCIA,
2007), adaptado.

3.8 Variaveis Térmicas

As técnicas de caracterizacdo macroestrutural e microestrutural aliadas ao estudo dos
fendmenos de transferéncia de calor e massa que ocorrem durante o processo de solidificacdo
permitem avaliar a influéncia das varidveis térmicas na morfologia apresentada pelas estruturas
brutas de solidificacdo, determinantes da qualidade dos produtos desenvolvidos, permitindo
estabelecer métodos de programacao préevia da producdo. (MOUTINHO, 2011).

Nos processos de solidificacdo, as caracteristicas mecanicas da peca véo ser fortemente
influenciadas pela macroestrutura de solidificacdo que pode ser correlacionada com os
parametros térmicos de solidificacdo que séo: a velocidade de solidificacdo (VL), os gradientes
térmicos existentes no metal liquido (GL) e as taxas de resfriamento (T).

A determinacdo desses parametros atraves de métodos numéricos é consideravelmente
complexa devido, principalmente, a continua geracéo de calor latente na interface solido/liquido
e pelo movimento dessa fronteira, 0 que torna o problema néo linear. Além disso, existem as
complicacBes ocasionadas pela interface metal/molde, onde surge uma resisténcia a
transferéncia de calor (CANTE, 2009). Sio comumente utilizados métodos experimentais para

determinar esses parametros e, consequentemente, desenvolver e aferir modelos matematicos
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para representar o mais fielmente possivel a realidade. Porém, apesar dos experimentos
resumirem-se na medicdo da temperatura em diferentes pontos durante o processo de
solidificacdo, ha algumas limitacGes técnicas, principalmente para metais com alto ponto de
fuséo.

Na solidificacdo em regime estacionario, os valores de (VL) e (GL) sdo controlados
independentemente e condi¢Ges operacionais artificiais podem ser reproduzidas para estabilizar
a interface planar. Por outro lado, em condicGes transitdrias de extracdo de calor, esses
parametros térmicos sdo interdependentes, ou seja, ndo podem ser controlados e variam
continuamente ao longo do processo (PERES, 2005).

O controle da microestrutura durante o processo de solidificacdo € objeto de pesquisa
por apresentar inUmeros desafios cientificos, com também tecnoldgicos, sendo este fator
essencial para qualquer desenvolvimento de uma aplicagéo. O tipo de microestrutura de
solidificacdo que se forma na transi¢do solido/liquido depende de varidveis como o grau de
super-resfriamento, o gradiente térmico a frente da interface sélido/liquido, a velocidade da
interface e a concentracdo de soluto. Uma interface plana, por exemplo, ocorre em situacdes de
baixas velocidades de resfriamento (V.), baixa concentracdo de soluto (Co), baixo grau de
super-resfriamento constitucional (SRC) e altas taxas de gradiente térmico (GL), 0 que torna
dificil obter essa estrutura em condi¢fes operacionais na maioria dos processos metalurgicos
(OSORIO, 2000). A Figura 26, mostra esquematicamente a influéncia dessas variaveis na

microestrutura resultante.
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Figura 26: Influéncia das variaveis de solidificacdo na microestrutura resultante (BAPTISTA,
2018).

3.8.1 Velocidade da Isoterma Liquidus

A velocidade de solidificacdo refere-se ao deslocamento da interface solido/liquido com
relagdo ao tempo. Na obtengédo experimental da funcdo P=f(t), em um processo de solidificacdo
unidirecional, a velocidade do deslocamento da interface sélido/liquido é determinada através
da derivada dessa funcéo, Equacdo 12. Ao longo do processo de solidificagao transiente ocorre
a diminuicdo de V. para as posi¢des mais afastadas da superficie de extragdo de calor. Tal fato
pode ser explicado em funcdo do crescente aumento da resisténcia térmica da camada

solidificada com a evolugédo do processo de solidificacdo. No esquema da Figura 27, podemos
observar essa evolugdo (ARANGO, 2009).

_ap

v, =— Eqg. (12)
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Figura 27: Desenho esquematico mostrando um gréafico da velocidade em fungéo da
posicdo e os deslocamentos das isotermas solidus e liquidus ao longo de um elemento de

volume La: Ty- isoterma liquidus; Ts isoterma solidus. Adaptado de (BERTELLI, 2012).

3.8.2 Taxa de Resfriamento

O valor que remete a diminuicdo da temperatura em funcdo do tempo é denominado
taxa de resfriamento, ou a inclinagédo da curva de resfriamento no momento da passagem pela
temperatura liquidus. Ela pode ser determinada pelo produto da velocidade de solidificacédo
com o gradiente térmico local, (MEZA, 2012).

T=V,.G, Eq. (13)

Essa expressao permite calcular as taxas de resfriamento no instante de solidificagéo
para cada posicdo P. As figuras abaixo expressam o super-resfriamento.

Em seu artigo, Arango (ARANGO, 2012), abordou a técnica de andlise térmica, que
utiliza conceitos matematicos como as derivadas ou inflexes nas curvas de resfriamento para
interpretar os diferentes fenémenos que ocorrem durante a solidificacdo. A Figura 28 apresenta

uma curva de resfriamento para uma liga Al-3%Si e a sua primeira derivada com as diferentes
regibes onde acontecem 0s eventos:
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Figura 28: Curva de resfriamento tipica e sua derivada (dT/dt) para uma liga Al-3%Si medida
no centro de um lingote cilindrico de 50 mm de diametro. A temperatura liquidus (T ) e a da
reacao eutética (Te ) estdo indicadas (ARANGO, 2009).

3.8.3 Gradiente Térmico

O gradiente térmico de solidificacdo é a diferenca de temperatura que existe entre a
interface ja solidificada e o metal liquido logo a frente dessa interface. Em processos de
solidificacdo unidirecional a existéncia de elevados gradientes termicos favorece a formacéo de
gréos colunares (MARTORANO, 2000). Sua determinacdo experimental pode ser feita através
da diferencga de temperatura, entre dois determinados pontos, relacionada com a distancia desses
pontos, de acordo com a Equacdo 14. Assim como na velocidade, os gradientes térmicos na
frente de solidificacdo vao reduzindo para posi¢des mais afastadas da superficie de extracédo de

calor.

dT
G, =2 Eq. (14)

onde: G. = Gradiente térmico local [°C/mm],
dT = Variacdo de temperatura [°C],
dP = Diferenga de posigdo [mm].
Na Figura 29, mostra o esquema de liga, com os gradientes de temperaturas, nas fases liquidus

e solidus.
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Figura 29: Desenho esquematico (a) mostrando o gradiente de temperatura entre dois pontos
de um elemento de volume L, (b) grafico do gradiente de temperatura a frente da isoterma
liquidus, em funcéo da posicdo. Adaptado de (BERTELLI, 2012).

3.8.4 Intervalo de Solidificacdo Local

Na maioria das situacbes praticas de solidificacdo ao invés de elementos puros, sdo
utilizadas misturas de dois ou mais componentes na forma de ligas, o que permite ampliar o
espectro de caracteristicas fisicas e mecénicas disponibilizando um elenco de op¢fes mais
amplo na selecdo de materiais. Nessas condigcdes é necessario considerar o equivalente do ponto
de fusdo para uma liga. Os intervalos de tempo gasto entre o inicio da solidificacdo até sua
conclusdo, ou seja, o intervalo de tempo entre a temperatura T, até atingir Ts é conhecido como
intervalo de solidificacdo local (OSORIO, 2000).

t, = = Eq. (15)

Onde: AT = diferenca de temperatura entre T, e Ts; e T = taxa de resfriamento.
Na Figura 30, mostra o esquema de liga, com as temperaturas de vazamento, liquidus e
solidus.
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Figura 30: Desenho esquematico mostrando um gréfico dos deslocamentos das isotermas
solidus e liquidus ao longo de um elemento de volume de comprimento L: T.- isoterma
liquidus; Ts - isoterma solidus. Adaptado de (BERTELLI, 2012).

3.9 Aluminio

O aluminio é um dos elementos metélicos mais abundantes na crosta terrestre, sendo o
metal mais jovem utilizado em escala industrial, tendo producio comercial ha 150 anos. E o
metal ndo ferroso mais consumido no mundo, devido a sua variedade de aplicacbes que esta
ligada a suas caracteristicas fisico-quimicas, como seu baixo peso especifico, resisténcia a
corrosao e alta condutividade térmica e elétrica (ABAL., 2007). O setor de transporte é o maior
consumidor de aluminio no mundo, sendo também muito utilizado na produgdo de embalagens.

As principais caracteristicas do aluminio: a leveza do aluminio, a resisténcia a corroséo,
pois possui uma fina e invisivel camada de 6xido, a qual protege o metal de oxidacGes, a
condutibilidade elétrica, a sua reflexdo, a propriedade antimagnética, o indica na utilizacao de
protecdo em equipamentos eletrénicos, além disso, 0 metal ndo produz faiscas, o que é uma
caracteristica muito importante para garantir sua utilizacdo na estocagem de substancias
inflamaveis ou explosivas, bem como em caminh@es-tanque de transporte de combustiveis e a
caracteristica de ser reciclavel, sem perda de suas propriedades fisico-quimicas (GOULART,
2005).

3.10 Ligas de Aluminio

O aluminio em estado puro apresenta limitagdes como a baixa temperatura de fusdo 660
°C, 0 que limita a temperatura de trabalho de suas ligas, se comparado ao do aco, que é da
ordem de 1570°C. A baixa dureza e resisténcia mecanica, gera algumas restricbes em

aplicacdes especificas, logo, processos experimentais com a combinacdo com outros metais,
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possibilitou um aumento significativo nas propriedades mecénicas, logo, ampliando sua
aplicagcdo, aumentando a resisténcia mecanica, sem alterar as demais propriedades.

De acordo com Martorano (MARTORANO, 1998), as ligas apresentam caracteristicas
diferentes daquelas apresentadas pelos seus metais constituintes, tais como dureza, ductilidade,
condutividade, entre outras, além disso, as suas propriedades dependem fundamentalmente da
composicao, da microestrutura, do tratamento térmico ou mecanico.

No mercado das ligas fundidas ndo ferrosas, mais de 50% das mesmas apresenta 0 metal
aluminio em sua composic¢do, sendo o silicio um soluto em destaque, onde aproximadamente
90% dos produtos obtidos a partir dessas ligas, originadas de ligas binarias Al-Si. As ligas
denominadas hipereutéticas, ou seja, com composi¢des maiores de 12,6% de silicio que
normalmente sdo utilizadas na indudstria para a fabricacdo de componentes que serdo expostos
a condicg0es criticas de desgaste, tais como pecas de motor, pistdes, cilindros, blocos e cabegotes
(GOULART, 2005).

Neste trabalho abordaremos as ligas hipoeutéticas como teor menor de 12,6% de silicio,
gue possuem um vasto campo de aplicacdo e justificado devido a estas ligas fornecerem
melhores propriedades mecénicas como: resisténcia a corrosdo, propagacdo de defeitos de
porosidades e trincas de contracdo. A reducdo do peso especifico e da expansdo térmica, além
de apresentarem grande efeito na fundibilidade do aluminio, promovendo a fluidez ao
componente (SPINELLI, 2005).

Segundo Goulart (GOULART, 2005), uma classificacdo de ligas Al-Si em funcdo do teor de
silicio s&o:
e Ligas hipoeutéticas, sdo mais utilizadas por possuirem boas propriedades de fundicao,

moderadas propriedades mecanicas, mas quando adicionados outros elementos (Cu,
Mg, ...), podem ser tratadas termicamente;

e Ligas eutéticas, possuem excelentes propriedades de fundicdo, mas fragilidade em
funcdo da morfologia do Si;

e Ligas hipereutéticas, utilizadas em aplicacbes especiais, como por exemplo, onde é
exigida alta resisténcia ao desgaste.

3.11 O Diagrama de Fase

O diagrama de fase € um mapa que representa a composicao do metal e temperatura como
pardmetros varidveis e pressdo. Existem varios tipos de diagramas de fases, mas este estudo

restringe-se ao diagrama de fase binario, ou seja, quando existem dois componentes de ligas
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apenas, que representa as relacdes entre a temperatura, as composi¢fes quimicas e quantidades
das fases em equilibrio, as quais possuem grande influéncia na microestrutura de uma liga.

O diagrama de fase da Figura 31, exibe as transformacGes de fases das ligas binarias
analisadas abaixo do eutético, ou seja, teores menores que 12,6%Si que englobam as ligas
hipoeutéticas. A liga binaria Al-Si, sdo caracterizadas no grafico por temperaturas de fusdao com
um intervalo muito grande, enquanto a aluminio comercialmente puro possui T¢ = 660°C, 0
silicio funde numa temperatura muito maior Tr = 1414°C, mas quando combinados podemos
observar uma T, = 638°C com concentracdo 3%Si, T = 632°C para 5%Si e T. = 611°C para a
concentracdo de 7%Si, ou seja, quanto maior a concentragdo menor seraa Ty.

As fases «x que delimita o indice de solubilidade da liga em 1,6%Si, onde o soluto
silicio dissolve completamente no solvente aluminio. Na fase o« + L, podemos observar as
TL das trés ligas analisadas, onde a inclinagdo mostra quando ha a mudanca da fase liquida
para a fase so6lida. Em o« + S observamos a fase sélida com Ts = 575°C e por fim ponto
eutético das ligas analisadas com concentracdo de 12,6%Si.

No presente trabalho os processos experimentas foram executados com as seguintes
composicdes de ligas binarias com aluminio silicio em peso, 3%, 5% e 7%Si, com suas

respectivas temperaturas T.= 638, 632 e 611°C, portanto como observado, abaixo do eutético.

. Tr=1414°C Si 1000
1000
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Figura 31: Diagrama de fase da composicéo aluminio silicio, em regime de equilibrio
(FERREIRA, 2005).

3.12 Deformacédo Pléastica Severa

O processo de deformacdo plastica em metais pode ser definido como a mudanca
permanente de um corpo sélido, através da aplicagéo de uma forca acima de seu limite elastico.
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Essa mudanca de forma envolve a geracdo e movimento de Varios tipos de defeitos, tais como
discordancias, falhas de empilhamento e maclas (FILHO, 2015).

A deformacéo plastica esta associada a movimentacéo de discordancias no cristal, e a
tensdo requerida para produzi-la aumenta com a densidade desses defeitos, portanto com a
intensidade de deformacdo. O aumento da tensdo necessaria para produzir deslizamento, devido
a deformacao plastica do material € chamado endurecimento por deformacéo ou por trabalho a
frio.

Os métodos de producdo de metais de grdos ultrafinos baseados na deformacao plastica
severa sao 0s que possibilitam a menor reducdo do tamanho médio de grdo, sendo o valor
atingido tipicamente inferior a 1um, podendo chegar a 10nm em processos como a tor¢éo por
pressdo a quente. As temperaturas de deformacéo para o processamento de metais através da
deformacdo pléstica severa variam do ambiente até temperaturas proximas a 500°C,
dependendo da técnica de producao.

As técnicas mais difundidas sdo a Prensagem por Canais Equiangulares (ECAP), Torcao
por Alta Pressdo (TAP) e Colagem Acumulada de Rolos (CAR), (CALADO, 2012). Algumas
vantagens dos métodos baseados na deformacédo pléstica severa se destacam, devido a nédo
requererem tratamentos térmicos elaborados apds processamento e um controle preciso de

temperatura.
3.12.1 Prensagem por Canais Equiangulares — ECAP

A prensagem por canais equiangulares € uma das técnicas de producdo de metais de gréo
ultrafino mais estudada nos ultimos anos. Alguns pesquisadores apontam que essa € umas das
rotas de processamento mais promissoras para a producdo de materiais metalicos de dimensdes
grandes o suficiente para aplicacGes industriais. Nessa técnica uma barra de metal é forcada a
passar por um molde metalico contendo dois canais de se¢des transversais idénticas, conectados
por um angulo ¢. Segundo Xu (XU, 2005), um angulo adicional y define o raio de curvatura
no outro ponto de intersec¢do dos canais. Tipicamente os angulos que os canais formam entre
si variam de 90° a 120°, e o angulo de curvatura desses canais pode variar de 10° a 30°, Figura
32.

Com essa configuracdo um alto nivel de deformacdo por cisalhamento pode ser
introduzido no material sem provocar porosidade residual apds cada passe. Durante a

prensagem a barra de metal retém a mesma secdo geométrica durante o processamento, de
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forma que é possivel repetir o processo por um numero determinado de passes refinando a
microestrutura apés cada um deles.

Um alto nivel de deformacéo pléastica pode ser obtido apds processamento em mdaltiplos
passes. Em seu artigo Calado (CALADO, 2012), concluiu que o processamento de acos
ferriticos de grdos ultrafinos a deformacdo equivalente acumulada apds N passes de
processamento (eN) pode ser estimada pela seguinte Equacédo 16:

sN=% [2cot(§+ ;V/)+ Wcosec(§+ %’)] (Eg. 16)
Onde N é o nimero de passes.

De acordo com a Equacéo 15, a deformacgéo equivalente em um passe Gnico diminui
com o aumento do angulo de intersecdo e aumento do raio de curvatura dos canais. A
deformacdo acumulada em cada passe € aproximadamente igual a 1 para um angulo de
intersecdo ¢ = 90° e um raio de curvatura de angulo y = 20°. Entre cada dois passes adjacentes
é possivel girar a barra de metal ao longo do seu eixo longitudinal, criando diferentes sub rotas
de processamento de ECAP. Cada sub rota de processamento ativa diferentes sistemas de
escorregamento no metal, dessa forma diferentes microestruturas podem ser desenvolvidas
afetando o refino e a forma dos gréos. Desse modo, um dos objetivos das pesquisas acerca do
processo ECAP é determinar a sub rota que apresenta maior eficiéncia no refino de gréo. Segal
(SEGAL, 1995), foi o primeiro a notar a oportunidade em desenvolver diferentes
microestruturas em qualquer material girando a amostra entre 0s passes sucessivos em uma
matriz com dois canais de mesma se¢do transversal. Na década de 70, Segal e seus
colaboradores (SEGAL, 1974) propuseram 0 processo por Prensagem por Canais
Equiangulares (ECAP) ndo sendo valorizada na época pela comunidade cientifica. Apenas na
década de 90, que houve o surgimento de relatérios onde se documentavam a producdo de
metais com graos ultrafinos e com propriedades novas e especificas a partir da técnica de ECAP,
incentivando o inicio de uma investigacao intensa da aplicacdo desse processo na industria
(VALIEV, 1999).

O processo consiste na passagem de um tarugo metalico através de dois canais que se
interceptam formando um determinado angulo. Um esquema deste processo pode ser visto na
Figura 32. O tarugo tem as dimensfes bem proximas as dos canais da matriz e é submetido a
um cisalhamento simples na regido de intersecdo desses canais, que resulta em uma intensa

deformacao pléstica no tarugo. Essas deformac@es plasticas sdo acumuladas no tarugo sem que
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ocorra a reducdo de sua secao transversal ap6s o termino do processo, o que permite a repeticao
por diversas vezes (BEYERLEIN, 2003).

Material antes
do ECAP

i & "Material ap6s

~ v Raio do cotovelo
Angulo do cotovelo

Figura 32: Esquema do Processo de Prensagem — ECAP (VALIEV, 2006) adaptado.

Dependendo da escolha pelo material a ser processado e das propriedades desejadas, 0
angulo @ pode variar entre 90° a 157,5°, (SEGAL, 1995; SIVAKUMAR, 2004; BEYERLEIN,
2003). Durante o processo, a amostra lubrificada é pressionada pela acdo de uma puncéo e
move-se dentro dos canais como um corpo rigido sofrendo deformacdes uniformes e de
natureza de cisalhamento simples a medida que passa pela zona de interse¢do dos canais.

O angulo de intersecdo dos canais, @, determina o nivel de deformagao do processo.
Deste modo, para que ndo haja atrito entre o corpo de prova e a matriz, a deformacéo plastica
verdadeira total apos cada passe (N) de deformagéo via ECAP pode ser calculada pela Equagao
16.

Uma caracteristica que difere materiais que sofreram processo por DPS dos materiais
que sofreram processos convencionais, tais como laminacdo e trefilacdo, é o elevado nivel de
deformacéo plastica atraves de varias prensagens sem perder a secdo transversal da amostra,
como ocorre no processo por Prensagem por Canais Equiangulares (ECAP). Os trés planos
ortogonais na Figura 33 definem: o plano transversal perpendicular a dire¢do do fluxo (plano
X), o plano fluxo ou prensagem que é paralelo ao plano da face lateral no ponto de saida da
matriz (plano Y) e o plano longitudinal (ou plano Z) que é paralelo a superficie de topo, no
ponto de saida da matriz, respectivamente (VALIEV, 1999).
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- &=

Amostra deformada

Figura 33: llustracdo esquematica do processo de prensagem por canais equiangulares e
representacdo dos planos ortogonais. Adaptado de (VALIEV, 2006; KIM, 2003).

Existem quatro rotas classicas de processamento que sdo usadas na deformacdo via
ECAP sendo classificadas como rotas: A, Ba, Bc e C que se diferenciam pelas variadas
combinacgbes possiveis proporcionadas pela rotacdo da amostra em torno do seu proprio eixo
durante os passes de deformacdo. Na rota A, a amostra é processada sem a rotacdo entre cada
passe, na rota Ba a amostra € girada em 90° entre cada ciclo de extrusao em dire¢des alternadas
(x 90°), na rota Bc a amostra é girada em 90° entre cada ciclo de extrusdo sempre na mesma
direcdo (+90°) e na rota C a amostra é girada em 180° apds cada ciclo de extrusdo (SEGAL,
2004). A rota C é caracterizada como sendo um processo de deformacao redundante uma vez
que a deformacdo é restaurada apds cada passe. 1sso porque, o cisalhamento ocorre no mesmo
plano e somente sua direcdo € invertida em cada passe. A Figura 34 apresenta as quatro rotas
classicas (FURUKAWA, 2005).

e Narota A o material processado ndo sofre rotacdo entre os passes de deformacéo.

e Na rota Ba 0 material sofre rotacOes alternadas de 90°, em relagcdo a direcdo de

prensagem, nos sentidos horario e anti-horario.
¢ Na rota B¢ 0 material sofre ap6s cada passe uma rotacdo de 90° no sentido horario.

e Por fim, o que vai ser adotado neste trabalho sera a rota C onde o material sofre uma

rotacdo de 180° entre cada passe.
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Figura 34: As quatro rotas classicas de ECAP. Adaptado de (VALIEV, 2006).

Zhu (ZHU, 2000) e Kim (KIM, 2003), exploraram os distintos e contraditorios dados
encontrados na literatura para o aluminio e suas ligas processados pelas rotas A, Ba, Bc e C
argumentando que a incoeréncia nos resultados ocorre por uma possivel relagdo existente entre
a evolucdo da textura e o plano de cisalhamento ativado por cada uma das rotas de ECAP. Em
seu trabalho lwahashi (IWAHASHI, 1996), observou que a rota Bc é mais efetiva que a rota A
e Berbon (BERBON,1999), analisou as rotas Ba ¢ B¢ usando um angulo ® = 90° ¢ percebendo
também que a rota Bc é a mais efetiva do que a rota Ba em relacdo ao refinamento
microestrutural.

Furukawa, (FURUKAWA, 2005), abordou que na pratica ocorre mudangas nas
caracteristicas de cisalhamento através da rotacdo da amostra entre os passes de deformacao. A
ativacdo de diferentes sistemas de deslizamentos associados a essas quatro rotas classicas
podem ser vistas na Figura 35. Para cada rota mencionada, os planos de cisalhamento e
consequentemente as modalidades de deformacéo sdo diferentes. A rota C o cisalhamento

ocorre no mesmo plano e somente sua direcdo € invertida em cada passe.

= 90° ®=90°

Figura 35: Planos preferenciais para deformacéo por cisalhamento em amostras deformadas
narota: A, Ba, Bc e C. Adaptado de ZHU, (2000).

59



Iwahashi (IWAHASHI, 1996) e colaboradores, investigaram o processo de evolucao
microestrutural do aluminio de alta pureza durante o ECAP via rotas A e C através de 10 passes.
Os resultados apresentaram que 0s contornos de subgrao aumentam com a repeticao dos passes
até que depois de 10 passes ambas as rotas adquirem uma granulometria equiaxial e ultrafina.

Tolaminyad e Dehghani (TOLAMINYAD E DEHGHANI, 2012) realizaram a
caracterizacdo microestrutural e avaliaram algumas propriedades mecanicas dessa liga
processada via ECAP atraves da rota Bc. Onde foram verificados dois tipos de comportamento,
entre o primeiro e 0 quarto passe a microestrutura evoluiu de subgrdos alongados para uma
matriz de grdos finos e equiaxiais e que a fracdo de contornos de alto angulo e a diferenca
cristalogréfica cresceram rapidamente até o quarto passe. Entre o quarto e o0 oitavo passe a
velocidade de crescimento se reduziu e ndo foi notada nenhuma alteracdo significativa no
tamanho dos graos.

Mendes, (MENDES, 2019) em sua tese estudou o comportamento mecénico da liga Al
AA1070 submetida ao ECAP via rota A por meio do ensaio de dureza Vickers. Foram
analisadas as se¢des transversais do material de partida e do material ap6s cada passe de
deformacédo. Os resultados mostraram um acentuado aumento da medida de dureza apds o
primeiro passe. E este comportamento também foi relatado por diversos trabalhos e pode ser
explicado devido ao intenso refinamento do material apos o primeiro passe de deformacéo.
Além disto, notou-se que do primeiro passe para 0os demais passe a alteracdo nos valores de
dureza n&o foi significativa levando-se em conta os desvios padres. Este comportamento
caracteriza um estado estacionario que se justifica pela ocorréncia do fenbmeno de recuperagao
dindmica durante o processo de deformacéo via ECAP, onde a quantidade de defeitos gerados
durante a deformacdo é compensada pela quantidade de defeitos eliminados pela movimentagéo
das discordancias.

Iwahashi, (IWASHI, 1996) comparou a evolucdo da dureza Vickers em relacdo ao
numero passes através da rota A e C para o aluminio de alta pureza e observaram que em ambas
as rotas houve um aumento significativo na dureza, de aproximadamente o dobro, ap6s o
primeiro passe. Subsequentemente, a dureza sofreu um ligeiro aumento até o terceiro passe de
deformacéo e posteriormente houve um decréscimo gradual em seus valores com 0s com passes
seguintes.

No presente trabalho a rota C foi escolhida para o processamento das amostras de
aluminio. Os principais fatores que influenciam no processo de ECAP sdo: a magnitude de
deformacéo, a distribuigdo da deformagéo e a temperatura. Os dois iniciais sdo afetados pelo

numero de passes, intensidade das forcas de atrito e velocidade de descida da puncao.
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3.12.2 Fatores que influenciam no ECAP

Quando os materiais sdo processados utilizando ECAP, diversos fatores influenciam a
trabalhabilidade e as caracteristicas microestruturais. Esses fatores se dividem em trés
categorias distintas. Primeiramente, fatores associados diretamente com a facilidade
experimental do processamento na matriz de ECAP, tais como os valores dos angulos dentro
da matriz entre as duas partes do canal e o arco de curvatura onde os canais se cruzam. Os
fatores relacionados ao regime de processamento, nos quais o pesquisador pode exercer algum
controle, sdo a velocidade da puncdo, a temperatura de operacdo e a presenca ou auséncia de
uma contrapressdo. O terceiro diz respeito a fatores de transformacéo que podem influenciar o
refinamento de gréo e a homogeneidade da microestrutura do material, incluindo a natureza da
textura cristalografica e a distribuicdo da orientacdo dos grdos no material ndo processado.
Portanto, é muito importante realizar uma caracterizacdo detalhada do material antes de iniciar
a operacdo de ECAP (VALIEV, 2006; POGGIALI, 2015).

3.12.2.1 Influéncia do Angulo do Canal, ®

O angulo do canal da matriz de ECAP, @, ¢ o fator experimental mais significativo na
natureza da microestrutura do material, uma vez que dita a deformacéo total imposta em cada
passe. No entanto, a maioria das experiéncias relatadas utiliza matrizes com valores de ® entre
90° e 120°, onde ndo se faz qualquer correlacdo de resultados obtidos a partir de angulos
diferentes.

Nakashima e colaboradores (NAKASHIMA, 2000), realizaram experimentos em quatro
matrizes com angulos diferentes (90°, 112,5°, 135° ¢ 157,5°) e arco de curvatura ¥ variando
entre 10° e 30°. Amostras de aluminio comercialmente puro foram processadas nestas matrizes
a temperatura ambiente utilizando a rota Bc, onde a amostra € girada 90° na mesma direcéo
entre cada passe. A fim de proporcionar uma comparacao significativa entre os angulos dos
diversos canais, 0 numero de passes em cada matriz foi ajustado de modo que o total de
deformacéo imposta foi de ~4 para cada amostra. Identificaram nos experimentos com aluminio
de alta pureza que, quando as comparacdes sdo feitas com as mesmas tensdes totais, tanto a
dureza como a evolugdo da microestrutura sao idénticas quando se utiliza multipasses contendo
um unico plano de cisalhamento. Eles demonstraram que uma microestrutura de graos

equiaxiais, separados por contornos de grdo havendo uma diferenca de orientacdo, é obtido
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mais facilmente quando o material ¢ deformado em uma matriz com ® préoximo de 90°,

(FILHO, 2015).

3.12.2.2 Influéncia do Angulo de Curvatura, ¥

O angulo de curvatura, W, equivale ao angulo externo, onde as duas partes do canal se
cruzam dentro da matriz. Este angulo desempenha apenas um menor papel na determinacao da
deformacéo imposta a amostra. No entanto, é importante investigar a influéncia deste angulo
na producdo de materiais de granulacéo ultrafina (VALIEV, 2006).

O papel deste angulo também é importante porque, enquanto a matriz que € dividida em
duas partes ¢ facilmente construida com W=0°, todas as matrizes solidas necessariamente
possuem ¥>0°. O significado dessas diferencas foi cuidadosamente investigado utilizando
amostras de aluminio puro e duas matrizes diferentes: uma matriz partida com ®=90° e ¥=0°,
onde a amostra possui uma secéo transversal quadrada de dimensdes 10x10 mm? e uma matriz
sOlida com ®=90° e ¥=20°, onde a amostra possui se¢do circular com um didmetro de 10mm
(SHAN, 2002; LANGDOM, 2007; VALIEV, 2006). As amostras foram processadas por entre
ambas matrizes a temperatura ambiente em 4 passes, 0 equivalente a deformacdes impostas de
4,6 e 4,2 para a matriz dividida e matriz solida, respectivamente, e as amostras foram entao
seccionadas perpendicularmente ao seu eixo longitudinal e os valores locais de microdureza
Vickers foram registrados seguindo um padrdo de grade regular, com espacamento entre cada
ponto de 0,5 mm.

Os resultados obtidos nessas medigdes mostraram uma excelente consisténcia entre
essas duas configuracdes de matriz. Os valores médios da microdureza Vickers foram 42,1 e
43,2 para a matriz dividida e matriz sélida, respectivamente, onde estes valores sdo

considerados idénticos experimentalmente.

3.12.2.3 Influéncia da Velocidade de Prensagem

O processamento por ECAP é geralmente conduzido utilizando prensas hidraulicas de
alta capacidade que operam com velocidade da pungéo relativamente alta (na faixa de ~1-20
mm s1). No entanto, é viavel a construcdo de matrizes para uso em maquinas de ensaios
mecanicos convencionais e estd fornece a capacidade de modificar a velocidade de
processamento em uma faixa mais ampla (VALIEV, 2006).

O primeiro exame detalhado da influéncia da velocidade da puncdo envolvendo o
processamento de aluminio puro e uma liga Al-Mg 1% na faixa de velocidade da puncéo entre
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102 e 10 mm s foi feito por Berbon (BERBON, 1999). Estes resultados demonstram que a
velocidade da puncdo ndo tem influéncia significativa sobre o tamanho de grdos ultrafinos
formados por ECAP, mas, desde que a recuperacgdo ocorra mais facilmente quando se processa
em velocidades mais lentas, estas velocidades mais baixas produzem microestruturas
equiaxiais. Estes resultados confirmam o aumento de tensdo a medida que se aumenta o nimero
de passes através da matriz, a tendéncia de estabilizar quando N~4, e a falta de qualquer

dependéncia com a velocidade da puncéo.

3.12.2.4 Influéncia da Temperatura de Prensagem

A temperatura de processamento é um fator chave para qualquer utilizagdo do ECAP,
pois pode ser controlada com relativa facilidade. A primeira investigacdo detalhada da
influéncia da temperatura em amostras de aluminio puro, liga Al-3%Mg e Al-3%Mg0,2%Sc
foi realizada a temperatura de 300 °C (YAMASHITA, 2000). A fim de assegurar um
acompanhamento cuidadoso e correto da temperatura dentro da matriz, com erro de + 5°C
durante cada passe, uma matriz solida foi construida com um termopar inserido em um pequeno
orificio, perfurado horizontalmente até uma posicdo de ~5mm em relacdo a parede do canal
préximo ao plano de cisalhamento. O monitoramento foi feito cuidadosamente por cerca de 1
hora até atingir a temperatura necessaria e cerca de 10 minutos para estabiliza-la. Assim, o
processamento foi realizado utilizando duas amostras: a primeira amostra foi inserida na matriz
e, depois de ~10 minutos, processada por ECAP, a segunda amostra foi aquecida a mesma
temperatura em forno separado e depois processada (FURUKAWA, 1998).

Os resultados destes experimentos mostraram duas tendéncias importantes. Primeiro,
houve um aumento no tamanho do grdo com o aumento da temperatura. Em segundo lugar,
concluiu-se a partir de um exame dos padrées SAED que a fracdo de contornos de baixo angulo
aumentou com o aumento da temperatura. No entanto, houve também uma dependéncia
significativa do material, pois a transicdo para contornos de baixo angulo ocorreu no

processamento em temperaturas de 200 °C no aluminio puro e em 300 °C na liga Al-3%Mg.

3.12.3 Refinamento Microestrutural em Materiais Processados por
ECAP

Processos deformacéo plastica severa sdo definidos como aqueles capazes de produzir
hiper deformacgdo plastica em metais e ligas. Com isso obtém-se os chamados materiais

nanoestruturados, caracterizados por tamanhos de grdo extremamente pequenos, entre dezenas
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a centenas de nandmetros. Esses materiais sdo comumente classificados como
submicrocristalinos e nano cristalinos, os primeiros englobando os que exibem tamanho de grdo
abaixo de 500 nm e os outros referentes a materiais com proximo ou menor que 100 nm.
Materiais com granulacdo ultrafina obtidos por DPS tém atraido um interesse crescente dos
especialistas em ciéncia dos materiais (MENDES, 2019).

Atualmente tem comecado a emergir no cenario mundial uma transi¢cdo da producgéo
destes materiais em escala de laboratdrio para a escala comercial e muitas industrias tem se
envolvido em atividades de pesquisa e desenvolvimento desta &rea. E possivel encontrar
alguns  produtos-piloto fabricados a partir de materiais nanoestruturados obtidos por DPS
como, por exemplo, pecas de ti e suas ligas para aplicacdes biomédicas, ligas de Al e Cu para
condutores elétricos, ligas de Mg para armazenamento de hidrogénio, microcomponentes
eletronicos e materiais magnéticos nanoestruturados para aplicacdo em maquinas elétricas de
alta velocidade. E esperado um avanco significativo na aplicacio industrial das tecnologias de
DPS para os proximos anos (VALIEV, 2012).

A quantidade de passes, ou numero de vezes que a amostra é processada, influencia
diretamente na microestrutura da amostra deformada e consequentemente em suas
propriedades. O aumento do nimero de passes permite elevar o nivel de deformacdo do material
e promover uma maior homogeneidade de deformacdo ao longo da amostra (GRANATO,
2018).

O refinamento de grdo depende principalmente das condigfes de processamento do
ECAP. A fragmentacdo de grdo tende a ocorrer em materiais que podem ser deformados a
temperatura ambiente e resistam a multiplas passagens sem fratura. No caso da recristalizacédo
dindmica o processamento acontece quando o material é deformado em temperaturas mais
elevadas e taxas de deformacdo especificas, a fim de permitir a migracéo das discordancias, e
0 tempo necessario para o realinhamento total em novos contornos de grdo (CAO, 2003). A
recristalizacdo estatica pode ser usada apds a deformacdo em qualquer das temperaturas altas
ou baixas. E normalmente empregada para produzir uma estrutura equiaxial da estrutura
altamente deformada depois de apenas algumas passagens no processo de deformacéo
(AZUSHIMA, 2002).

3.13 Ensaio de Microdureza Vickers

O conceito de dureza é um conceito lato que pode assumir diferentes significados

dependendo da area tecnoldgica em que se insere. Em mineralogia, por exemplo, a dureza é
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definida como a resisténcia de um material a ser riscado por outro. Logo, a dureza pode ser
vista como a resisténcia oferecida pelo material a penetracdo. Dureza é a propriedade de um
material que permite a ele resistir a deformacéo plastica, usualmente por penetracdo. O termo
dureza também pode ser associado a resisténcia a flexdo, risco, abrasdo ou corte. A dureza ndo
é uma propriedade intrinseca do material, ditada por defini¢cGes precisas em termos de unidades
fundamentais de massa, comprimento e tempo. Um valor da propriedade de dureza € o resultado
de um procedimento especifico de medicao.

Assim, numa perspectiva mais mecanica, a dureza de um material € uma propriedade
que traduz a capacidade desse material de resistir a deformacdo da sua superficie, ou a sua
penetracdo, quando sujeito a uma forca de compresséo.

Como qualquer outro conceito fisico, a dureza advem da microestrutura dos materiais.
Nos materiais metalicos, a sua microestrutura apresenta uma forma cristalina onde os cristais
se organizam de forma a formarem grdos que por sua vez constituem o material. Como 0s
cristais se organizam de maneiras diferentes, os proprios grdos possuem defeitos e
irregularidades entre si, bem como defeitos na sua estrutura cristalina. A dureza dos materiais
vem desses defeitos da microestrutura dos materiais, que podem ser defeitos pontuais, defeitos
lineares ou defeitos bidimensionais (FILHO, 2015)

O método mais comum de obtencdo do valor de dureza € medir a profundidade ou area
deixada por um instrumento de endentacdo de formato especifico sobre o material, usando-se
para tal uma forca definida, aplicada durante um tempo especifico. E a determinacéo da dureza
por penetracao.

Para materiais menos rigidos como borrachas e plasticos, a dureza € usualmente
determinada por choque, onde um instrumento causa impacto sobre a superficie do material.
Parte da energia do choque é usada para a medida da dureza. Os principais métodos
padronizados de medicéo sdo: Brinell, Vickers e Rockwell.

O ensaio desenvolvido por Smith e Sandland (SMITH E SANDLAND, 1925) ficou
conhecido como ensaio de dureza Vickers porque a empresa que fabricava as maquinas mais
difundidas para operar com este método chamava-se Vickers-Armstrong.

A dureza Vickers se baseia na resisténcia que o material oferece a penetracdo de uma
piramide de diamante de base quadrada e angulo entre faces de 136°, sob uma determinada
carga. O endentador Vickers possui a forma de uma piramide em forma quadrada, conforme
pode ser observado na Figura 36. Para calcular o valor da dureza de Piramide de diamante

Vickers, as duas diagonais da endentacdo sdo medidas, e a média dos valores encontrados é
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usada na Equacéo 16, para a determinacdo do valor da dureza Vickers HV. As vantagens do
método Vickers sdo:

e Escala continua;

e Precisdo de medida;

e Impressdes pequenas;

e Mede durezas superficiais (microdureza);

Algumas desvantagens do método Vickers so:

e Procedimento mais demorado pelo tempo necessario para medicéo das diagonais;
e EXige uma preparacdo mais cuidadosa do que os métodos anteriores, normalmente

polimento e ataque metalografico.

O valor de dureza Vickers (HV) é o quociente da carga aplicada (F) pela area de
impressao (A) deixada no corpo ensaiado. Essa relacdo, expressa em linguagem matematica
na Equacdo 17:

HY = Eqg. (17)

> |

posicdo de
operagdo

Figura 36: Medicdo de microdureza Vickers (GAJANAN, 2018)

A méquina que faz o ensaio Vickers ndo fornece o valor da area de impressao da piramide,
mas permite obter, por meio de um microscépio acoplado, as medidas das diagonais (d1 e d2)

formadas pelos vértices opostos da base da piramide, ilustrado na Figura 37.

66



Figura 37: Medidas das diagonais no ensaio Vickers (MOUTINHO, 2011).

Conhecendo as medidas das diagonais, é possivel calcular a area da piramide de base

quadrada (A), utilizando a Equacéo 18:

d2
A= —= (Eqg. 18)

2sen( T)

Voltando a férmula para célculo da HV, e substituindo A pela Equacdo 19 acima, temos:

F F X2 sen 68° 1,8544 F
—— => HV =——F— => HV = ———
d dZ dZ

2 sen 68°

HV = (Eq. 19)

Sendo: F= Carga em kgf;
d = Média aritmética das duas diagonais (mm);
HV = Dureza Vickers.

Na Equacdo 19 anterior, a forca deve ser expressa em quilograma-for¢a (kgf) ¢ o “d”

corresponde a diagonal média, ou seja:

di+dy
2

d = (Eq. 20)

O ensaio Vickers fornece uma escala continua de dureza, medindo todas as gamas de
valores de dureza numa Unica escala. As impressfes sdo extremamente pequenas e, na maioria
dos casos, ndo inutilizam as pecas, mesmo as acabadas. O penetrador, por ser de diamante, é
praticamente indeformavel, e pode ser aplicado a materiais de qualquer espessura, € pode
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também ser usado para medir durezas superficiais e cuidados especiais evitam erros de medida
ou de aplicacdo de carga, que podem alterar os valores reais de dureza. A preparac¢ao do corpo
de prova para microdureza deve ser feita, obrigatoriamente, por metalografia, utilizando-se, de
preferéncia, o polimento eletrolitico, para evitar o encruamento superficial. Quando no uso de
cargas menores do que 300 gf, pode haver recuperacdo elastica, dificultando a medida das
diagonais. A maquina de dureza Vickers requer afericdo constante, pois qualquer erro na
velocidade de aplicacdo da carga traz grandes diferencas nos valores de dureza, na Figura 38,

ilustracdo do ensaio de dureza.

g ~\
Impressao do endentador Vickers
136°
entre faces
da piramide
] |
: !
vista superior | |
da impressao H .
sobre a pega i
N
3 S
\ J

Figura 38: Esquema do ensaio de microdureza Vickers (POGGIALI, 2015).
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CAPITULO IV

4 Materiais e Métodos

As etapas experimentais deste trabalho consistiram de:

Elaboracdo de ligas do sistema binario Al-Si;

Obtencéo de lingotes solidificados unidirecionalmente vertical ascendente;

Registro das curvas de resfriamento lento das ligas;

Determinacgdo do tempo de passagem das isotermas liquidus por posi¢des especificas;
Anélise da macroestrutura;

Analise da microestrutura e medi¢ao dos espacamentos dendriticos terciarios, Az3;

N o g s~ wDh e

Determinacdo das varidveis térmicas experimentais de solidificacdo: velocidade das

isotermas liquidus, taxa de resfriamento, gradiente térmico e tempo de solidificacao

local;

8. Determinacgdo da microssegregacao atraves da medida da concentracdo média de soluto
em diferentes posic¢des ao longo do lingote para ligas Al-Si;

9. A aplicacdo da técnica de deformacdo plastica severa (DPS), através do processo de

Prensagem por Canais Equiangulares (PCE);

10. Ensaios de microdureza nas amostras antes e apds o processo de ECAP.

4.1 Material

Os materiais utilizados nos experimentos foram o aluminio comercialmente puro
(solvente) com 99,97% de pureza e o silicio eletrolitico (soluto) com 99,010% de pureza que

foi adquirido na Empresa TED Importacdo Comércio e Representacdo de Metais Ltda e de
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aluminio AA 1070, na forma de placa, adquiridas pela empresa Novelis do Brasil Ltda. As
amostras obtidas apds os experimentos unidirecionais vertical ascendente, sdo de uma liga (Al-
Si), com as seguintes composi¢coes Al-Si, de 3%, 5% e 7% em peso.

A Tabela 1 apresenta a composi¢do quimica nominal da placa de aluminio AA 1070 e
silicio metélico.

Tabela 1: composi¢do quimica da placa de aluminio AA 1070 e silicio metalico.

Silicio Metalico com Granulometria 2 a 10 mm

Elementos Si Ca Al Fe P Ti C
Porcentagem 99,010% 0,31% 0,25% 0,43% 0,00% 0,00% 0,05%
Aluminio comercialmente puro AA1070

Elementos Al Si Ga Mg Pb Ti Fe
Porcentagem 99,72% 0,07% 0,001%  0,00% 0,002%  0,02% 0,18%

A obtencéo dos lingotes com as composi¢Oes desejadas ocorreu a partir metais de elevada
pureza, cuja as analises sdo mostradas na Tabela 2. As analises quimicas realizadas nas amostras
obtidas apds os experimentos de solidificacdo, foram determinadas, através de analise
espectrometria de fluorescéncia de raio-x no laboratdrio da Companhia Siderdrgica Nacional
(CSN).

Tabela 2: Composicdo quimica (%) e massa (gramas) dos metais empregados na

preparacéo da liga.

Identificacdo dos elementos Al-3%Si Al-5%Si Al-7%Si
Peso do aluminio (@) 1.398,86 1.540,11 1.289,47
Peso do silicio (g) 41,96 77,06 90,26

4.1.1 Equipamentos e Utensilios

Nos experimentos foram utilizados os seguintes materiais e utensilios:

e Serra fita FM 500, da marca Franho, com velocidade de 30,55 e 80 m/min, com motor
Weg W22 Plus, utilizada para os cortes longitudinais dos lingotes solidificados;

e Balanca de precisdo Shimdzu UW6200H, carga maxima 5.000g e carga minima 0,25g,
utilizada para a pesagem dos materiais utilizados na elaboracéao das ligas;
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Cadinho de Carboneto de Silicio, modelo AS 6 da Carbosil, revestido internamente com
camada de suspensdo a base de alumina, na especificacdo cimento a base de fibra ceramica
silicio-aluminosa massa QF-180 UNIFRAX, COD. 400 000 442, fabricante Thermofrax
Isolantes Termoacusticos Carborundum modelo QF — 180, para evitar contaminacdo do
banho de metal liquido, utilizado para armazenar as ligas no processo da fundicéo;

Forno tipo mufla da marca JUNG, modelo 7018, 6Kw, 28 amperes, duas fases, da linha
laboratorial N1200, 1300°C, 220v, peso 250 Kg, utilizado na fundicdo das ligas deste
trabalho;

Termopares foram utilizados para auxiliar no registro das temperaturas pelo sistema de
aquisicdo de dados. As especificacdes dos termopares utilizados sdo: tipo K com isolamento
mineral com pote tipo K simples montagem reta bainha inox 310 bainha @ 6 mm pote em
aco inox pote 9,5 mm mola de acabamento cabo "K"- 24 AWG, com capacidade de
temperatura até 1200 °C;

Lingoteira Bipartida, molde utilizado no dispositivo de solidificacdo que da origem ao
lingote. E feita em aco inoxidavel, com didmetro interno de 60 mm, altura de 157 mm e
espessura de parede de 5 mm, e a base, chapa molde, em ago ao carbono com espessura de
3 mm. A lingoteira tem na sua lateral oito furos de 1,6 mm de didmetro para a passagem
dos termopares utilizados para registro da evolucdo das temperaturas no metal a ser
solidificado. A extracdo de calor do metal liquido € realizada pela base da lingoteira através
da chapa molde refrigerada a agua, pela bomba D agua Eletroplas motobomba, modelo
ICS-50B, poténcia 0.5 HP-monofasica;

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

unidirecional e a solidificacéo;

71



e Equipamento de Aquisicdo de Dados, as variacOes de temperatura no metal desde o
enchimento do molde até o final da solidificacdo foram registradas em um sistema de
aquisicdo de dados, fabricacdo Lynx de 12 bits de resolugdo, acoplado a um
microcomputador. O sistema de aquisicdo possui duas placas, uma para 16 termopares tipo
K e outra para 16 termopares tipo J, sendo o primeiro canal da placa K reservado para medir
a temperatura do ambiente (junta fria). O equipamento foi programado para a obtencédo de
100 leituras de temperatura por segundo;

e Serrade precisdo Buehler IsoMet, utilizada na realizacdo cortes transversais milimétricos
das amostras, com um disco diamantado, Diamond Wafering Blades, no embutimento a frio
de amostras usamos a Resina acrilica RPI Arotec para realizacdo da micrografia;

e Lixadeirae Politriz Arotec Aropol W, com poténcia em 600 RPM, utilizada no lixamento
com lixas d agua waterproof carborundum 07F, com granularidade 80-2000 e polimento
das amostras com pasta de diamante de 6 pm, de modo a se obter uma superficie espelhada
e para realizacdo nos ataques quimicos para a revelacdo das macros e microestruturas, foi
utilizado o reagente quimico composto por HCI, HNO3 e HF;

e Noteboock Dell XPS, utilizado no processamento dos dados experimentais, com a
configuracdo, Core i7 2720QM (2,2 GHz), com 8 GB de RAM, placa de video Nvidia
Geforce GT 540M (2 GB de RAM) com tela Full HD (1920 x 1080), disco rigido de 750
GB;

e Microdurémetro Leitz Wetzlar, (HMV) SHIMADZU, utilizado nos ensaios mecanicos
de dureza por micro impresséo Vickers nas amostras;

e Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), modelo EVO MA10 do fabricante ZEISS
com filamento LaB6, utilizado nas medigdes das microssegregacdes das amostras, operado
no modo de elétrons retroespalhados e secundarios e tenséo de aceleragdo 15 kV.

4.2 Metodos

As estratégias adotadas no desenvolvimento desse trabalho foi utilizar trés ligas do
sistema binario Al-Si, e uma liga de aluminio comercialmente puro. O aluminio adotado no

trabalho é conhecido como comercialmente puro, e Si grau metalurgico.

4.2.1 Fluxograma do Desenvolvimento Experimental

72



A fase experimental pode ser observada no fluxograma da Figura 39, onde a maioria dos
processos envolvidos mostra uma interdependéncia de agdes tipicas deste projeto, como, fusédo,
solidificacdo, metalografia, medi¢des das microssegregacbes, ensaio de dureza e o
processamento de ECAP, com o material de partida e posteriormente, com as amostras apés o
ECAP.

Na Figura 39, observamos os principais passos para o processo experimental:

1. Preparacdo das composicOes da liga Al-Si: com os procedimentos do corte da barra de
aluminio comercialmente puro, trituracdo do silicio, pesagem das massas Al e Si,
preparacdo do cadinho de carbeto e montagem do molde com 8 termopares;

2. Fundicéo e vazamento das ligas Al-Si e Al-puro: Fusdo das ligas Al-3, 5 e 7%Si e Al-
puro, vazamento do metal liquido na lingoteira, liberacdo do lingote e termopares;

3. Obtencao dos perfis térmicos: Configuracdo do aquisidor de dados, registro da passagem
da isoterma liquidus, identificacdo dos perfis térmicos e plotagem dos graficos no TecPlot;

4. Determinacdo dos parametros térmicos: ldentificacdo das curvas Posicdo(P=f(t)), as

velocidades (VL=f(P)), taxas de resfriamento ((T = f(P)) e gradientes térmicos (GL=f(P));

5. Caracterizagéo da Macro e Microestruturas: Cortes longitudinais e transversais das
amostras, embutimento, lixamento, polimento, ataque quimico, obtencéo das imagens para
medir 0s espacamentos terciarios e ensaio de dureza;

6. Medidas da microssegregacdo: Preparacdo das amostras, realizacdo da varredura
microscopica;

7. Prensagem por Canais Equiangulares (ECAP): Obtencdo dos tarugos, execucdo do
ECAP em rota C, preparacdo para caracterizacdo microestrutural das amostras;

8. Ensaio de dureza Vickers: Preparacdo das amostras, realizacdo do ensaio e analise dos

resultados obtidos.
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Fase Experimental do Trabalho

1

Pr fio das composicoes da Liga Al-Si

Caracteriza¢io Macro e Micro estrutural

i

Corte do lingote de aluminio e trituragdo do silicio

l

Efetuagiao dos cortes longitudinais do lingote para a Macrografia

1

Pesagem das massas do Aluminio(Al) e Silicio(Si)

l

Efetuagao dos cortes transversais do lingote Micrografia

1

]

Preparagéo do cadinho de carbeto. pintura com alumina QF-180

Lixamento, polimento e ataque quimico da amostra macro grafica

1

I

Montagem do melde bipartido com a insergéo dos 08 tenmopares e
acoplamento na lingoteira

Registro da macrografia identificadas em ataque quimico na amostra

1

Fusdo Al-puro e das ligas de Al-3%.5% e 7%Si. no forno tipo Mufla

!

Obtengdo das curvas de resfriamento, identificando as temperaturas (T, e Tg)

|

Vazamento na lingoteira. controle das temperaturas. quando Ty, foi obtida a
bomba d'agua foi acionada

|

Obtengdo da amostra para aferigdo da composigdo quimica

+

Registro da passagem da isotérmica das temperaturas e Aquisigio dos dados
via computador (AqDados)

I

Embutimento das amostras micro graficas em resinas especificas

1

Preparacgao das amostras micro graficas e ataque quimico

1

Aquisi¢do das imagens e medigdo dos espagos dendriticos tercidrios no
software Tmage]

!

Realizacdio de ensaio de microdureza Vickers

l

[ Caracterizagiio da Mi gregaca

l

1l

¥

Identificagdo dos perfis térmicos oriundo dos 08 termopares

i !

Determinaciio do parimetros Térmicos

Preparagéo das amostras e configuragio do MEV

|

Realizagio do MEV-EDAX para caracterizagio da microssegregagio
interdendriticas

l

!

Identificagio experimental das curvas da posigio x tempo, P=f{(t)

!

Identificagio experimental das curvas da velocidade x posigio, Vi =f(P)

1

Identificagiio experimental das curvas da taxa de resfriamento X posigao,

(T=f(P)

1

Identificagdo experimental das curvas dos gradientes térmicos x posigio, Gy
=t(P)

Analise e quantificagdo dos resultados das medidas da microssegregacio

Deformacio plistica severa com ECAP

'

Corte das amostras especificados pelo tamanho da matnz

!

Execugido do processo de ECAP em rota C por 03 passes consecutivos

l

Efetuagdo dos cortes transversais do lingote micrografia apas o ECAP

l

Caracterizagio microestrutural apos o processamento do ECAP

|

Ensaios de dureza Vickers

l

‘ Realizagdo de ensaio de microdureza Vickers, apés o processo de ECAP

!

‘ Analise e confronto dos resultados do ensaio de dureza antes e apos o ECAP

Figura 39: Fluxograma de Desenvolvimento Experimental.
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4.2.2 Preparacio dos Materiais e Equipamentos

A preparacdo, teve inicio com o aluminio obtido a partir de um lingote cortado com uma
Serra fita FM 500, marca Franho, com velocidade de 30, 55 e 80 m/min, disposta com uma fita
1,5 mm de espessura, especifica para cortes de metais ndo ferrosos, com seu sistema de
arrefecimento a agua ligado, Figura 40a.

Na definicdo das ligas, observamos na Figura 40b, a balanca Shimdzu UW6200H, Uni
Bloc, importante na pesagem dos componentes da liga Al-Si. O aluminio foi cortado com peso
inferior a 1600g, valor necessario para o completo preenchimento do molde.

O silicio foi triturado no intuito de diminuir a granularidade, buscando uma melhor
homogeneizacdo no banho metélico. Em seguida foi pesado na balanga de precisao, de modo a

se atingir um percentual de 3%, 5% e 7% de silicio em peso na liga.

Figura 40: (a) Serra tipo fita da marca Franho FM 500, (b) Balanca de precisdao Shimdzu
UWG6200H, (c) Triturador de silicio disposto no Laboratorio de Materiais Ceramicos — UFF-
EEIMVR.

Apos a definicdo dos componentes de ligas, foi realizado a preparacdo do molde
metalico, onde foi aplicado a uncéo de alumina por trés vezes consecutivas, em intervalos de
24h, criando uma camada de 2 mm de fibra ceramica silicio-aluminosa QF-180, com a funcéo
de diminuir o contato do metal liquido com o molde metalico.

A montagem dos termopares, seguem a ordem dos chanfros no molde metélico para
insercdo dos 8 termopares nas posi¢des em 5, 10, 15, 20, 35, 45, 60 e 85 mm, com uma insercéo
de 10 mm na direcdo ao centro da lingoteira. Realizou-se a preparacao da lingoteira, colocando
uma camada de alumina em sua superficie interna, em seguida, feito o encaixe do molde, e o

tempo de secagem foi de 24h. O molde foi montado na lingoteira, conforme Figura 41a. Nas
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posicdes 5, 10, 15, 20, 35, 45, 60 e 85 mm, a aplicagdo de alumina QF-180 pode ser observada,
conforme a Figura 41b.

O cadinho de carbeto que tem a funcéo de receber os elementos de liga, que levado ao
forno para fusdo em até 1200°C, e sua preparacao foi realizada com a aplicacao de alumina por
trés vezes consecutivas, em intervalos de 24h, criando uma camada de 2 mm de fibra ceramica

silicio-aluminosa QF-180, com secagem necessaria de 72h, conforme Figura 41c.

Figura 41: (a) Molde instalado na lingoteira com os 8 termopares tipo K, (b) Termopares
instalados no molde com 2 mm de alumina, (c) Cadinho ceramico untado com alumina QF-
180, Laboratorio de Solidificacdo Controlada — UFF- EEIMVR.

4.2.3 Processo Experimental de Solidificagdo Unidirecional

Ascendente

Os experimentos foram realizados no Laboratério de Solidificagdo Controlada situado
na EEIMVR/UFF. A primeira parte deste trabalho destinard ao preparo, fusdo e solidificacdo
unidirecional vertical ascendente, primeiramente com as ligas binarias Al-3%, 5% e 7%Si em
peso, e depois com aluminio comercialmente puro. A fase experimental das ligas de Al-Si e Al-
Puro, ocorreram em duas fases distintas, primeiramente foi determinados as curvas de
resfriamento lento e em seguida a fundi¢do e vazamento para determinacdo das curvas de
resfriamento rapido (FLEMINGS, 1984).

A técnica da solidificagcdo unidirecional transitdria pode ser utilizada experimentalmente
em diferentes condigdes: vertical ascendente, vertical descendente e horizontal, é possivel a
obtencdo de uma gama de microestruturas em funcdo de um perfil decrescente da taxa de
resfriamento e de velocidade da isoterma superficie refrigerada do lingote caracterizacao

microestrutural crescimento celular e crescimento dendritico (primario, secundario e terciario)
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em funcéo de T e V., em condigdes transitorias de extracio calor. A solidificagdo unidirecional
vertical ascendente, caracteriza-se como o processo de solidificacdo no sentido vertical, onde
soluto/solvente rejeitado na frente de solidificacdo pode eventualmente instabilizar o liquido. E
dependendo do par soluto/solvente, pode ocorrer a formagédo de um liquido interdendritico mais
denso que o restante do volume global de metal liquido, fazendo com que a solidificagdo se
processe de forma completamente estavel sob ponto de vista de movimentacdo do liquido.
Numa situacdo oposta ocorrerd convecc¢do induzida por diferenca de densidades. Como o perfil
de temperatura no liquido é crescente em direcdo ao topo do lingote, o liquido mais denso
localiza-se junto a fronteira de transformacdo solido/liquido, e ndo ocorrem correntes

convectivas por diferencas de temperatura (GOMES, 2013).

4.2.3.1 Determinacdo Experimental das Curvas de Resfriamento
Lento

No forno tipo mufla, marca Jung, foi fundida a liga em um cadinho ceramico, previamente
preparado com alumina, ap6s a fusdo, o cadinho foi retirado do forno, e submetida a
solidificagdo em temperatura ambiente, visando obter a curva de resfriamento das ligas,
determinando as temperaturas liquidus (T.) e solidus (Ts) em condicGes de resfriamento lento.
O experimento foi realizado com 0s passos:

1. Um cadinho contendo uma barra de aluminio comercialmente puro, foi colocado no forno
tipo Mufla;

2. O forno foi configurado para aquecer em trés estagios de temperaturas em 400°C, 800°C e
1200°C, conforme Figura 42a;

3. O cadinho foi retirado do forno para adicdo do soluto silicio triturado e uma primeira
homogeneizacéo foi realizada;

4. 0O forno a uma temperatura de 800°C, o cadinho foi novamente retirado por duas vezes para
homogeneizagdo com um bastdo de vidro, na Figura 42b observamos o lingotamento;

5. O cadinho ent&o foi retirado pela Gltima vez, um termopar tipo K foi inserido para fazer a

determinacéo das curvas de resfriamento, com o auxilio do aquisidor de dados.
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(a) (b)

Figura 42: (a) Forno tipo mufla da marca JUNG com temperatura maxima de 1300°C

(b) Vazamento em lingoteira/molde pré-aquecido - Laboratério de Solidificagdo Controlada —
UFF- EEIMVR.

4.2.3.2 Determinacdo Experimental das Variaveis Térmicas

Os parametros térmicos de solidificacdo como tempo de passagem da isoterma liquidus (t.)
para cada posicao dos termopares, velocidade de deslocamento da isoterma liquidus (VL), taxa
de resfriamento (T), gradiente térmico (GL) e tempo local de solidificacio (t.s), foram obtidas
a partir das curvas de resfriamento determinadas durante os experimentos de solidificacdo
unidirecional (CANTE, 2009).

A determinacg&o dos pardmetros se deu em duas etapas:

1. Primeiramente foi realizada a coleta dos dados da solidificacdo onde os termopares
posicionados enviam as informagdes ao dispositivo conectado a um microcomputador que
transforma a leitura de dados em um arquivo texto em forma tabelar em pares ordenados,
tempo e temperatura (t, T), para cada termopar;

2. A partir dessas curvas de resfriamentos, foram feitos os calculos dos pardmetros térmicos

de solidificacéo.

Os seguintes procedimentos foram implementados:

a) Tempo de passagem da isoterma liquidus: Os resultados dos pares ordenados (P, t),
posicdo do termopar em relacdo a base refrigerada do lingote e tempo, obtidos a partir do
procedimento experimental permitem, que sejam tracados graficos da posicdo da isoterma
liquidus com o tempo. Esses tempos sdo obtidos, onde a partir da T, da liga analisada traca-

se uma reta paralela ao eixo dos tempos. Através das intersecdes dessa reta com as
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respectivas curvas de resfriamento, em cada uma das oito posi¢6es, obtém-se os tempos
correspondentes, sendo 0s tempos de passagem da isoterma liquidus em cada posicdo. A
Figura 43 representa esquematicamente a indicacao dos tempos em que a T, é atingida para
diferentes posi¢Oes dos termopares, sendo P1 o termopar mais proximo da superficie do

molde com seu respectivo tempo t; e P4 0 mais afastado, com a indicagéo do tempo t4.

Temperatura

Tempo

Figura 43: Perfil de temperatura indicando o tempo de passagem da isoterma liquidus
(OSORIO, 2000).

(b) A obtencdo das coordenadas “posi¢ido x tempo”: permite que seja tracado o gréfico
experimental para o deslocamento da posi¢do da isoterma liquidus em funcdo do tempo
durante o processo de solidificacdo. Para gerar uma curva que represente o deslocamento
desta isoterma em todo o lingote solidificado, os dados s&o ajustados matematicamente pelo
programa computacional através do método dos minimos quadrados, gerando uma fungédo
P(t) = a.t’ . A Figura 44 apresenta um esquema do grafico com os pontos experimentais de

coordenadas (posicdo, tempo) e 0 ajuste matematico.

P(t)=a.t

P
Q
v
Ln
w
o IF’,—
o
P o s |
— Curva de ajuste
PiT —
Lot t t,
—_—
Tempo

Figura 44: Deslocamento da posicéo da isoterma liquidus em func&o do tempo, (CANTE,
2009).
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(c) Velocidade de Deslocamento da Isoterma Liquidus (VL): As velocidades experimentais
da isoterma liquidus (V.), para todas as ligas analisadas, foram determinadas através das
derivadas das funcdes P=f(t), isto é, V. =dP/dt. A velocidade de deslocamento da isoterma
liquidus a partir da interface metal/molde em funcdo do tempo, corresponde a passagem da
frente de solidificacdo por cada termopar. No grafico (t, VL) pode-se obter um novo grafico
(P, VL), obtendo uma equagdo de velocidade em funcédo da posicdo V.= aP®, a Figura 45
mostra a representacdo esquematica da obtencdo do grafico das velocidades em funcdo do

tempo e em funcgéo da posicéo.

ch/

Ps+ 7 P)=at
4 /
P+
& /
P, ’d > > Pontos experimentais
Y4 :
p; 4 Curva de ajuste
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it it i T

Tempo

o Pontos experimentais

>
>
>

‘. ] Vil ‘ = Novo ajuste

\1‘
\
)
V

Vi 4 \ H Vs L \
L gl ; V(p) =ap®
vl \ V() =P(t) | Val \

n b t3 ty P1 p2 ps P4

Tempo Posicdo

Velocidade
Velocidade

Figura 45: Representacao esquematica da obtencéo do gréafico das velocidades em funcéo do
tempo e em fungéo da posi¢édo (CRUZ, 2008).

(d) Taxa de resfriamento (T) : Os valores das taxas de resfriamento foram determinados
considerando os perfis experimentais de temperatura obtidos, ou seja, a taxa de resfriamento
para cada posicdo dos termopares foi determinada a partir das intersecdes da reta da
temperatura liquidus com os perfis térmicos equivalentes a cada posi¢do dos 8 termopares,

através do resultado da leitura direta do quociente das temperaturas imediatamente antes e
depois da temperatura liquidus e dos tempos correspondentes, isto é, (T = %)

(OKAMOTO, 1975). Assim, com base nos pontos experimentais foram geradas funcdes

poténcia da taxa de resfriamento em fungdo da posi¢do. A obtencdo do grafico de taxa de
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resfriamento em funcéo da posicdo é semelhantemente a metodologia exemplificada para

obtencéo das curvas (VL x P), 0 esquema da Figura 46.

»

TCI“PCI"dtUI"d
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w

= Curvas de ajuste proximo a Te i o e P]
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\ = Curva de ajuste experimental \ = Curva de ajuste experimental

Taxa de Resfriamento

l'axa de Resfriamento

b t U ' PP P EY
_— _—
Tempo Posi¢do

Figura 46: Esquema para o célculo das taxas de resfriamento (T) em funcéo do tempo e da
posicdo (CRUZ, 2008).

(e) Gradiente térmico a frente da interface solido/liquido (GL): O gradiente térmico a frente

da interface solido/liquido (GL), indica como a temperatura esta distribuida por unidade de

. .. . . . .. aT
comprimento, podendo ser definida em caso unidirecional da forma explicitada de G, = -

. Este gradiente é a diferenca da temperatura da parte sélida em relacdo a parte ainda no
estado liquido (PARADELA, 2019).

(f) Tempo Local de solidificagdo local (t.s): € definido como a diferenca entre o tempo de
passagem da isoterma solidus (ts) e o tempo de passagem da isoterma liquidus (t.) por um
determinado ponto da peca em solidificagdo, ts. = ts - t.. Ainda na forma aproximada
podemos calcular o tempo local de solidificacio como: ts. =ATs/ T, onde ATs =T — Ts é
o intervalo de solidificacdo para condicéo transiente de extracéo de calor e T representada
a taxa de resfriamento, (FERREIRA, 2004).

A determinacdo de todas as variaveis térmicas de solidificacdo é baseada no mapeamento
térmico dos lingotes feitos no aparato experimental de solidificacdo e para se obter as curvas

de resfriamento de cada liga, as temperaturas foram monitoradas em diferentes posicdes a partir
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da interface metal/molde. Todo o sistema pode-se ser visto na Figura 47. Em 47a, a lingoteira
com um molde montado com 8 termopares, para a solidificacdo unidirecional vertical
ascendente. Em 47b, o forno FlyEver importante na acomodacdo do metal liquido. Em 47c,
observamos, a bomba d’agua responsavel pelo resfriamento e por fim em 47d, o leitor de sinais
ENg ADS500 Lynx responsavel pela leitura dos sinais provenientes dos termopares
posicionados no molde e interligando ao ambiente computacional.

B e K X - - yay, B i - % AP TT —-n--\,.-‘ﬂ
Lingoteira R == - 3 Forno FlyEver controlador -

e

Figura 47: Dispositivos utilizados no processo de solidificagdo vertical, (a) Lingoteira, (b)
Forno FlyEver, (c) Bomba D agua e (d) Aquisidor de dados, Laboratorio de Solidificacdo
Controlada — UFF- EEIMVR.

4.2.4 Caracterizacdo das Macros e Microestruturas

4.2.4.1 Macrografia

O processo de solidificacdo finalizado obtemos o lingote solidificado com
aproximadamente 140 mm, que retirado da lingoteira, para serem feitos os cortes, longitudinais.
Os cortes longitudinais sdo para verificar a existéncia e quantificar a extensao da regido colunar.
Foram obtidas as macrografias, conforme procedimento descrito a seguir:

1. Remocdo do molde da lingoteira e liberacao do lingote solidificado e secionado, sendo que

uma metade foi lixada com lixas de granulacdo 100 a 1000 mesh;
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2. Uma secédo do lingote foi enviada a Empresa JBF — Usinagem e Fabricagdo TDA, para
cortes das amostras em forma de paralelepipedos de dimensdes 10mm x 10mm x 70mm,

conforme matriz ECAP. Os cortes podem ser visualizados conforme Figura 48.

(b)

i (c) (d)

Figura 48: (a) Corte longitudinal do lingote, para remocao dos termopares, (b) Corte
longitudinal do lingote, para a macrografia, (c) Corte longitudinal do lingote, para o ECAP e
(d) Os cortes finalizados, para o processo de ECAP, Laboratério de Solidificacdo Controlada

— UFF- EEIMVR.

Para a macro e micrografia fez-se o polimento da amostra com pasta de diamante de 6
um, de modo a se obter uma superficie espelhada, que sera aplicado o ataque quimico, conforme
Figura 49. Apos o polimento, um ataque quimico foi realizado para a revelacdo da macrografia
com utilizacédo de reagente quimico composto por HCI, HNO3 e HF, como sugerido por Gomes
(GOMES, 2013). A face de interesse da amostra ficou submersa na solugdo por cerca de 15

segundos, a fim de se revelar a macroestrutura.
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Figura 49: Ataque quimico do lingote, Laboratério de Solidificagdo Controlada —

UFF- EEIMVR.

4.2.4.2 Micrografia

As amostras para analise microestrutural foram retiradas em posicGes a partir da

interface metal/molde, sendo selecionadas a partir das posi¢des 5, 10, 15, 20, 35, 45, 60 e 85

mm de cada lingote analisado, Figura 50.

As amostras para analise das microestruturas apos cortadas, foram embutidas em uma

mistura de resina acrilica e liquido polimerizante, em seguida foram lixadas com lixas de

carbeto de silicio desde a lixa de 220 mesh até polimento com alumina na granulometria de

Ium e por silica coloidal. Para esta etapa foi usada uma lixadeira e politriz. AS microestruturas

das ligas Al-Si e Al-puro foram reveladas com reagente conforme Tabela 3.

Tabela 3: Procedimentos metalograficos para analise estrutural. (GOULART, 2005);

(GRUGEL, 1993); (KURTZ, 1998).

Tipo de Andlise Polimento Ataque Procedimento
Quimico

Lixas: 120; 220; 400; 600; HCI, HNOs e Imersdo da amostra por 15

800;1000;1500 e 2500 Pasta HF 55 ml S, Ou até obter o contraste
Macroestrutural de diamante: 6 um desejado. Lavagem com

agua.

Lixas: 120; 220; 400; 600; HCI, HNOs e Ataque inicial com

Microestrutural 800; 1000; 1500; 2500 € 4000 HF 35 ml reagente durante 10 s, ap6s

Pasta de diamante: 6 e 1um
Silica Coloidal: 0,05 um

0 ataque, lavagem com
agua corrente.
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Figura 50: Serra de precisdo para os cortes transversais, Laboratorio de Solidificagdo
Controlada — UFF- EEIMVR.

As amostras retiradas de posicdes proxima dos termopares foram utilizadas na anélise
microgréaficas através do microscopio oOptico, da marca Nikon, Figura 51. Foram feitas as
imagens micrograficas em cada uma das amostras das 8 posi¢des desde a base com 5 mm de
altura até o topo em 85 mm, para isso adotamos um aumento entre 50x e 100x. De posse das
micrografias foi possivel medir o espacamento dendritico terciario com auxilio do software

“image J”.

Figura 51: Microscopio Nikon, utilizado na verificacdo das microestruturas, Laboratério de
Solidificagdo Controlada — UFF- EEIMVR.

4.2.5 Medida de Espacamento Dendritico

Segundo Cruz (CRUZ, 2008), quando se encontram presentes espacamentos dendriticos
na estrutura bruta de solidificacdo, recomenda-se que as propriedades tenham que ser
relacionadas com o espacamento de maior grau, que no caso em questdo é o terciario. Para
medicdo do espacamento terciario (43), foram escolhidos oito campos representativos em cada
amostra e fotografados no aumento de 50x e 100x gerando 56 imagens. O método para
quantificar os valores desses espagamentos foi discutido por Rosa (ROSA, 2006). O célculo do
espacamento A5 é feito pela razdo da dimensdo do tronco principal L da sec¢do transversal do
lingote com nimero de bracos laterais.

A Figura 52, representa, esquematicamente, a metodologia em questéo.
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Figura 52: Método de medicdo dos espacamentos terciarios (FERREIRA, 2004), adaptado.
4.2.6 Caracterizacdo da Microssegregacao.

O microscopio eletrénico de varredura, do modelo EVO MA10 do fabricante Zeiss com
filamento LaB6, Figura 53, que se encontra instalado no Laboratério Multiusuario de
Microscopia Eletronica (LMME) da EEIMVR/UFF foi utilizado para a observagdo das
microestruturas das amostras. O microscopio foi operado no modo de elétrons retro espalhados
e secundarios e tensdo de aceleragdo 15 kV.

O experimental teve 0s seguintes passos:

e Preparagéo e higienizagdo das amostras para insercdo no MEV, uma fita dupla-face de
carbono especial é colada na parte de resina acrilica da amostra, transpassando sobre o metal
da liga;

e Utilizagcdo do MEV-EDAX na caracterizacdo dos perfis de microssegregacao;

e Andlise, quantificacdo, e plotagem de graficos com os resultados das medidas da
microssegregacdo, em uma planilha Excel (BAPTISTA, 2018).
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Figura 53: (a) Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) — UFF, (b). Amostras sendo
inseridas no MEV para retirada do vacuo - Laboratério Multiusuério de Microscopia
Eletrénica (LMME) da EEIMVR/UFF.

As amostras foram submetidas ao microscopio eletrénico de varredura (MEV) para
definicdo das regiGes a serem feitas as microanalises quimicas pelo software EDAX, através de
espectroscopia de energia dispersiva (EDS). Em cada uma das amostras, foram definidas 10
linhas, correspondentes a distancia entre bragos adjacentes de dendritas terciarias para medicdes
pontuais de concentracao de soluto, conforme mostrado na Figura 54.

O caminho de microanalises escolhido foi o do tipo "+-", definidos por Flemings
(FLEMINGS, 1984) para obtengéo dos perfis de concentragdo de soluto, conforme Figura 54.
Para cada amostra, o caminho adotado foi do tipo “X”, de modo que suas estruturas dendriticas
adjacentes tivessem aproximadamente as mesmas dimensdes. O software de analise é
executado de forma a gerar 11 medicdes ao longo da linha de varredura, equivalente 0%, 20%,
40%, 60%, 80% e 100% da fracdo sélida. O ponto 1 coincide com o centro e 0 ponto 6

corresponde a borda da dendrita, Figura 55.

SugnaIA SE1 EHT 20.00 kV
WD=13.0mm Mag= 745X

Figura 54: Imagem de uma estrutura dendritica de Al-Si obtida no MEV-EDAX - Laboratorio
Multiusuério de Microscopia Eletronica (LMME) da EEIMVR/UFF.

Ao longo da linha selecionada, o programa EDAX fez o escaneamento em medicdes
pontuais equidistantes com quantidade variando entre 30 e 60 pontos de medicdes de
concentracdo de soluto. A partir destes resultados, foram definidos 11 pontos como sendo as
concentracdes médias de segmentos desta linha, conforme representado esquematicamente na
Figura 55.
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Figura 55: Representacao esquematica dos pontos de medicdo de concentracdo de soluto para
avaliacdo de microssegregacao. Adaptado de (GARCIA, 2012).

4.2.7 Deformacao Plastica Severa com ECAP

O processamento ECAP foi realizado no Laboratorio de Ensaios Mecéanicos da
EEIMVR/UFF, utilizando uma méaquina de tracdo e compressdo universal EMIC DL-60 com
capacidade maxima de carga de 600 KN, uma matriz ECAP bipartida de ago ferramenta H13
com dois canais idénticos com dimensdes de 10x10 mm formando um angulo de 90° e um
puncéo de ago ferramenta H13. O raio de adogamento dos canais € de 5 mm (¥=37°) a fim de
facilitar o fluxo do tarugo entre os canais e reduzir a carga de prensagem.

A montagem das matrizes teve o procedimento de estabelecer a altura da puncdo em
relacdo a matriz, configuracao da distancia de descida do tarugo nas matrizes e testes de descida
manual. A carga utilizada na prensagem depende das carateristicas do material, do atrito, da
geometria da matriz e da forma do lingote (MENDES, 2019) e nesse trabalho foi 120 MPA.

No processamento ECAP, tarugos de aluminio com formato de paralelepipedos
retangulares com dimensdes de 70 x 10 x 10 mm, forcados a escoar por dois canais de sec¢ao
transversal igual e constante no interior de uma matriz totalmente rigida, sofrendo deformacGes
de natureza de cisalhamento simples, conforme passam pela zona de interse¢do entre os dois
canais. Os canais foram lubrificados com graxa de alto desempenho de sulfonato de célcio e a
rota utilizada no processamento foi a C, que consiste em girar o corpo de prova em 180° ap6s
cada deformacdo. Foram realizados 3 passes consecutivos.

O experimental teve 0s seguintes passos:
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e Corte das amostras com dimensdes de 10 mm x 10 mm x 70 mm, compreendendo as
posicdes 05,10,15,20,35,45,60 e 85mm do lingote solidificado;

e Configuragéo da descida da puncao no software Tesc, como velocidade de 5 mm/s e pressédo
em 120 MPa;

e Execucéo do processo de ECAP em rota C com 3 passes consecutivos;

e Efetuacdo dos cortes transversais nas amostras para micrografia ap6s ECAP;

e Ensaio de dureza das amostras;

Na Figura 56, podemos observar uma ilustracdo, onde em (a) tem o lingote cortado nas
dimens6es da matriz de ECAP, com medidas de 10 mm x 10 mm x 70 mm. Vale ressaltar que
foram cortados 2 tarugos por cada liga de 3%, 5% e 7%Si, e do Al-Puro, para as posi¢des 5, 10,
15, 20, 35, 45 e 60 mm, e um segundo tarugo com o termopar de 85 mm, num total de 16
tarugos, em (b) temos a rota C escolhida para esse trabalho, que caracteriza-se com angulo de
90°, com a imagem da matriz e a puncdo utilizada. O lingote é retirado da matriz e girado em
180°, para depois ser inserido novamente na matriz, previamente untada com graxa. Em (c)
temos a maquina de Tracdo e Compressao universal EMIC DL-60 com capacidade maxima de
carga de 600 KN. E por fim em (d) observamos o tarugo apds o ECAP.

10 mm 10 mm
Esquema de processamento do ECAP

i
60mm | e

: It
45mm - ) 45 mm

Smm 5= p 35 mm

20mm |

15mm = A}
10mm ‘LB

05 mm i ,

@

Figura 56: (a) Tarugo de entrada sem ECAP, (b) Rota e angulos de rotagdo, (c) Maquina de
tracdo méaquina e compressao universal EMIC DL-6 e em (d) Tarugo ap0s o processo de
ECAP.
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Na Figura 57, observamos em (a) matriz utilizada no processo da técnica de
prensagem ECAP com 03 passes com a rota C. Onde uma puncéo é pressionada sobre o tarugo
de 10 mm x 10 mm x 70 mm. E em (b) temos as cavidades da matriz preenchida com a puncéo

e tarugo de aluminio puro.

Figura 57: (a) Matriz de prensagem ECAP, (b) A puncéo e tarugo de Al-Puro - Laboratorio de

Ensaios Mecéanicos.

4.2.8 Ensaio de Microdureza Vickers

O ensaio foi realizado em um microdurdmetro da Shimadzu modelo HVM-2T instalado
no Laboratorio de Caracterizacdo Microestrutural na EEIMVR/UFF. As micro impressoes
Vickers foram realizadas a uma carga de 100gf durante 30s. Foram realizadas 20 medidas em
cada amostra, na secdo transversal. Um método amplamente utilizado € o ensaio com impressao
piramide de diamante, com base quadrada e 136°, com carga 1 a 100 kgf, que pode ser aplicado
a todos os acos e ligas nao ferrosas (SAMUEL, 2016).

As medicGes foram realizadas pelo método direto utilizando a propria lupa graduado do
microdurémetro conforme Figura 58a. As medi¢cdes de dureza foram realizadas, a uma
temperatura de aproximadamente 20 °C. Na Figura 58b, observamos duas endentacfes em

formato de piramides.
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Figura 58: (a) Microdurdmetro Leitz Wetzlar, (b) Amostra com 02 pontos
representativos.

As amostras submetidas a esse ensaio foram cortadas da parte central do lingote,
nas posicoes correspondentes aos oito termopares, embutidas a frio com resina acrilica e as
superficies submetidas a lixamento e polimento, porém sem ataque quimico. Para cada amostra
foi feita vinte medicdes, de modo aleatdrio, mas que preservasse a distancia de no minimo 3

vezes a distancia entre uma medicdo com a outra.

CAPITULO YV

5 Resultados e Discussoes

5.1 Considerac0es Iniciais

Neste Capitulo, serdo apresentados os resultados, das atividades desenvolvidas conforme
previstas no cronograma desta pesquisa de Doutorado. Levando em consideracdo as
particularidades experimentais, envolvendo a fusdo de aluminio comercialmente puro e de ligas

aluminio silicio com as seguintes composi¢des em massa, Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si.
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O conjunto dos resultados de cada experimento do aluminio puro e das ligas no sistema
de solidificacdo unidirecional vertical ascendente, foram:

e Curva de resfriamento lento para aluminio comercialmente puro e ligas de Al-Si;

e Curva de resfriamento com sistema resfriado a &gua acionado para aluminio
comercialmente puro e ligas de Al-Si;

e Calculo das variaveis térmicas de solidificacao;

e Caracterizagdo macro e microestrutural do Al-puro e ligas de Al-Si;

e Proposicdo de leis de crescimento experimental de microestrutura dendriticas em funcéo da
taxa de resfriamento, velocidade da isoterma liquidus, gradientes térmicos e tempo de
solidificacéo local;

e Medicdo dos espacamentos dendriticos terciarios, correlacionando com as variaveis
térmicas ((VL), (T), (tsL) e (GL));

e Determinacdo dos perfis de microssegregacéo das ligas;

e Aplicacdo da técnica de deformacdo plastica severa, através do processo de prensagem
equiangulares (ECAP) em rota C, com trés passes;

e Ensaio de microdureza Vickers nas amostras antes e apos 0 ECAP.,

5.2 Diagrama de Fases do Sistema Al-Si Calculado via
Thermo-Calc

A identificacdo das curvas de resfriamento lento para Al-Puro e ligas com composicfes
Al-3%Si, Al-5%Si, Al-7%Si obtidas experimentalmente, sdo de grande importancia na
defini¢do das temperaturas criticas.

Na Figura 59, temos o diagrama de fases para o sistema Al-Si. A temperatura de fuséo
do solvente de aluminio puro é de 660°C, para o soluto de silicio, observamos uma temperatura
de fusdo muito superior ao solvente em torno de 1414°C.

As trés ligas com concentragdes 3%, 5% e 7%Si estdo representadas no diagrama, onde
podemos destacar:

e Fase liquida acima da linha liquidus. A linha liquidus representa o inicio da solidificacdo
para as trés ligas consideradas;

e Asfasessdlida/liquida (FCC_A1+LIQUIDO), estdo contidas no intervalo de solidificacéo
entre as temperaturas liquidus das ligas (638, 626 e 611°C) e temperatura solidus(575°C);
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A fase solida monofasica (FCC_A1), rica em aluminio. Na temperatura de 575°C, temos a
maxima solubilidade de silicio em aluminio, cerca de 1,65%Si;

O ponto eutético que envolve a reacdo onde um liquido transforma-se em dois solidos
(DIAMOND_A4+FCC_Al), representado pela temperatura de 575°C e composicédo
12,6%Si;

As fases sélidas (DIAMOND_A4+FCC_ALl), onde a primeira fase (DIAMOND_A4) é
mais rica em silicio e a segunda enriquecida em aluminio, podem ser encontradas a
temperaturas inferiores a 575°C com um teor de silicio acima de 1,65%;

O coeficiente de particdo em equilibrio (Keq) é determinado pela relagdo da concentragéo
de soluto no solido e a concentracdo de soluto em liquido (Keq=Cs/CL), cujos os valores
paraas ligas de Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si sdo de 0,117, 0,104 e 0,101, respectivamente;
Os intervalos de solidificagdo (AT=T.-TS), séo da ordem de 63°C, 51°C e 36°C para as ligas
Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si, respectivamente. Esses intervalos possuem uma relacao
direta com as respectivas concentragOes iniciais das ligas, onde quanto menor a
concentracdo, maior sera a temperatura liquidus, como consequéncia maior sera o intervalo
de solidificagéo. Para o caso da liga Al-3%Si temos a T = 638 °C, com composigao de Al-
5%Si temos T =626 °C e na maior concentracdo Al-7%Si a T = 611 °C.
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Figura 59: Diagrama de Fases do Sistema Al-Si determinado via Thermo-Calc com o banco
de dados ALDEMO: Aluminum Demo Database v2.0.
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5.2.1 Curva Experimental de Resfriamento Lento do Al-Puro

A Figura 60 apresenta a curva de resfriamento lento obtida experimentalmente para o
aluminio comercialmente puro. Acima da temperatura de fusdo(660°C), identificamos a fase
liqguida com um superaquecimento de 840°C. O tempo de solidificacdo local foi em torno de
8,5 minutos, observado no patamar de transformacdo de fases, correspondente ao tempo de
liberacdo do calor latente. O processo de solidificacdo lento ocorreu com uma taxa de
resfriamento em torno de 0,85 °C/s no meio liquido e 0,5 °C/s em meio s6lido. Nesse caso em
particular do resfriamento lento, observamos um dnico patamar, pois para o caso de
solidificacdo de materiais puros o inicio e fim da solidificacdo ocorre em torno da temperatura

de fusdo.
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Figura 60: Curva experimental de resfriamento do Al-Puro.

5.2.2 Curva Experimental de Resfriamento Lento das Ligas Al-3%Si,
Al-5%Si e Al-7%Si

As Figuras 61, 62 e 63 expressam o experimental da curva de resfriamento lento das
ligas com concentracfes 3%, 5% e 7%Si. A aquisicdo dos dados comecou a partir da fase
liquida superagquecida com temperaturas em torno de 845°C, 835°C e 812°C para as Figuras 61,
62 e 63, respectivamente. O resfriamento lento acontece pela troca de calor do metal liquido no
cadinho com o meio externo, sem ajuda de nenhum dispositivo de resfriamento.

A medida que ocorre o resfriamento lento nas Figuras 61, 62 e 63, foram identificadas

as temperaturas liquidus (T.) de 638°C, 626°C e 611°C, para as suas respectivas ligas de Al-
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3%, Al-5% e Al-7%Si, através dos patamares observados durante os experimentos. Podemos
concluir que o aumento da concentracdo de soluto, esta associada a diminui¢do da temperatura
liquidus. Esses valores da temperatura liquidus estdo em concordancia com os valores
apresentados no Diagrama de Fases, Figura 59. Essa concordancia entre os resultados obtidos
experimentalmente em condigdes de solidificacdo lenta com os valores encontrados no
Diagrama de Fases, reiteram que as composi¢oes das ligas adotadas sdo Al-3%Si, Al-5%Si e
Al-7%Si.

O tempo de solidificacdo local, é de 700s para a liga Al-3%Si (Figura 61), 620s para a
liga Al-5%Si (Figura 62) e 440s para a liga Al-7%Si (Figura 63). Podemos concluir que
concentragdes menores e favorece um tempo de solidificacdo local foi maior, como
previamente apresentado acima. Isso é devido ao aumento da temperatura liquidus com a
diminuigdo da concentracdo de silicio. Observamos nas Figuras 61, 62 e 63 que as taxas de
resfriamento na fase liquida sdo da ordem de 0,77 °C/s para a liga Al-3%Si, 0,68 °C/s para a
liga Al-5%Si e 0,63 °C/s para o caso da liga Al-7%Si, as quais s@o superiores as taxas de
resfriamento encontradas na fase solida que foram experimentalmente calculadas em 0,42 °C/s,
0,38 °C/s e 0,36 °C/s, respectivamente. Essa referida elevada taxa de resfriamento em meio
liquido se deve a boa extracdo de calor em meio liquido durante o experimento de solidificac&o.
Podemos observar nas Figuras 61, 62 e 63, um patamar bem definido a 575°C o qual representa

a temperatura solidus seguido de uma queda abrupta de temperatura.
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Figura 61: Curva experimental do resfriamento lento da liga Al-3%Si.
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Figura 62: Curva experimental do resfriamento lento da liga Al-5%Si.
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Figura 63: Curva experimental do resfriamento lento da liga Al-7%Si.

5.2.3 Curva de resfriamento das ligas Al-3%, Al-5% e Al-7%Si
calculada via Thermo-Calc

As Figuras 64, 65 e 66 apresentam a variacdo da temperatura em funcéo da fracédo de
solido determinada via Thermo-Calc utilizando-se da equagdo de Scheil. A linha pontilhada
corresponde a um resfriamento em condi¢des de equilibrio. Para a liga Al-3%Si temos uma
temperatura liquidus acerca de 642°C (Figura 64), enquanto que para liga Al-5%Si encontramos
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uma temperatura liquidus de 629°C (Figura 65) e para a liga Al-7%Si a temperatura liquidus
calculada foi aproximadamente de 611°C (Figura 66), acima das citadas T, temos a fase liquida.
Vale aqui ressaltar que a pequena diferenca entre as temperaturas liquidus aqui apresentadas
com as obtidas através do diagrama de fases do sistema Al-Si (Figura 59) se deve a precisdo na
determinacéo das referidas temperaturas a partir dos gréaficos gerados.

Os resultados calculados expressos nas Figuras 64, 65 e 66, em comparagdo com 0s
resultados experimentais identificados nas Figuras 61, 62 e 63, apresentam uma boa
concordancia. Ao analisarmos o caminho da solidificacdo apresentado nas Figuras 64, 65 e 66,
podemos concluir que a fase solida primaria formada é denominada FCC_A1. A propor¢édo
dessa fase solida priméria (FCC_A1) é aumentada a partir de T, enquanto que a fase liquida é
diminuida. Vale aqui destacar que ambas as fases (solido e liquido) irdo coexistir entre as
temperaturas liquidus e solidus. Ao atingir a temperatura solidus (577°C) observamos uma
fracdo solidificada (so6lido primario, FCC_A1l) de 0,87 para a liga Al-3%Si (Figura 64), 0,69
para a liga Al-5%Si (Figura 65) e 0,51 para o caso da liga Al-7%Si (Figura 66). A fragéo de
liquido remanescente com elevada concentragdo de silicio (212,6%Si) a temperatura solidus €
0,13 para a liga Al-3%Si (Figura 65), 0,31 para a liga Al-5%Si e finalmente 0,49 para o caso
da liga Al-7%Si. Assim, podemos concluir que apds o processo de solidificacdo, 0 nosso
material considerado, sera constituido de microestruturas ricas em aluminio (sélido primario,
FCC_AL) cercados por uma regido com alto teor de silicio (DIAMOND_A4+FCC_Al)
conforme apresentado nas Figuras 64, 65 e 66.

Liga Al-3%Si - Scheil
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o FCC_A1 + LIQUD
T TEmeemme C15_LAVES + FCC_A1 + LIGUD

FCC_Al

560

540

DIAMOND_A4+FCC_Al

/ 0.0 0.1 0.2 03 04 05 06 07 08 0.9 10
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Figura 64: Curva de resfriamento lento Al-3%Si via Thermo-Calc calculada pela equacéo de
Scheil.
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Figura 65: Curva de resfriamento lento Al-5%Si via Thermo-Calc calculada pela equacéo de

Scheil.
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Figura 66: Curva de resfriamento lento Al-7%Si via Thermo-Calc calculada pela equacéo de

Scheil.

O coeficiente de particdo, temperatura liquidus e solidus, intervalo de solidificagéo e

proporc¢do de fases solido e liquido no ponto eutético para as ligas consideradas no presente

trabalho, sdo evidenciados na Tabela 4. Vale aqui destacarmos que menores coeficientes de

particdo bem como maiores intervalos de solidificacdo podem favorecer o fendmeno de

segregacdo durante o processo de solidificacdo em ligas de aluminio.
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Tabela 4: Propriedades termofisicas das ligas de Al-Si.

Ligade Coeficiente = Temperatura Temperatura Intervalo de Ponto Eutético

Al-Si de particdo liquidus solidus solidificacao ol P
olido Liquido

(keq) (TV) (Ts) (TL-Ts) (%) (%)

Al-3%Si 0,117 638°C 575°C 63°C 87% 13%

Al-5%Si 0,104 626°C 575°C 51°C 69% 31%

Al-7%Si 0,101 611°C 575°C 36°C 51% 49%

5.3 As Variaveis Térmicas Obtidas nos Experimentos de Solidificacao

As curvas de resfriamento do Al-Puro, Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si, foram obtidas
durante os experimentos de solidificacdo unidirecional vertical ascendente. Os dados
provenientes da analise das curvas de resfriamento (temperatura versus tempo), permitiram a
determinacéo dos seguintes parametros térmicos de solidificacdo: velocidade de deslocamento
da isoterma liquidus (VL), taxa de resfriamento (T), gradiente térmico (GL) e o tempo de
solidificacéo local (ts.). Esses resultados obtidos a partir dos experimentos de solidificacdo dos

materiais considerados no presente trabalho, séo apresentados e discutidos a seguir.

5.3.1 Curvas de Resfriamento de Al-Puro

Na Figura 67, observamos os resultados obtidos experimentalmente do Al-puro, que foi
vazado no molde metélico, com uma temperatura de vazamento de 759°C, em torno de 15% de
superaquecimento acima da Tr = 660°C. Na Figura 67, podemos observar uma maior inclinagcdo
das curvas temperatura em posi¢des mais proximas a base do lingote, por outro lado, & medida
que afastamos da base, essa citada inclina¢do torna-se menos acentuada. 1sso se deve ao fato,
que a base da lingoteira é resfriada pelo sistema de resfriamento a agua. Quanto mais afastados
estamos em relagdo ao sistema de resfriamento, maior seré a proporg¢édo da camada solidificada,

0 que pode influenciar na taxa de extragéo de calor do sistema.
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Figura 67: Temperatura versus tempo em diferentes posi¢des do lingote para Al-Puro.

5.3.2 Curvas de Resfriamento das Ligas Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si

Na Figura 68, observamos os resultados obtidos experimentalmente da liga Al-3%Si,
que foi vazada no molde metalico, com uma temperatura de vazamento (Tv), em torno de 15%
acima da temperatura liquidus de (TL = 638°C), ou seja, uma temperatura de vazamento de
733,7°C. A liga Al-3%Si, neste teor, consideramos que a solidificacdo se inicia ao atingir a
temperatura liquidus de 638°C e finaliza a transformacéo ao atingir a temperatura solidus de
575°C. Vale aqui destacar que, com as temperaturas liquidus e solidus consideradas, a liga

binaria Al-3%Si apresenta um intervalo de solidificagdo de 63°C.
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Figura 68: Temperatura versus tempo para diferentes posic¢oes do lingote da liga Al-3%Si.
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Na Figura 69, observamos os resultados obtidos para liga Al-5%Si. Essa liga foi vazada
no molde metéalico com uma temperatura de 720°C, a qual admitimos como a nossa temperatura
de vazamento. Sendo a temperatura de vazamento (Tv) em torno de 15% acima de sua
respectiva temperatura liquidus de 626°C. Neste composto, admitimos que a solidificacéo se
inicia ao atingir a temperatura de 626°C e finaliza o processo de solidificagéo ao atingir sua
temperatura solidus de 575°C, com um respectivo intervalo de solidificacdo de 51°C.
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Figura 69: Temperatura versus tempo em diferentes posi¢des do lingote para liga Al-5%Si.

Na Figura 70, os resultados da temperatura versus tempo, obtidos para liga Al-7%Si séo
apresentados e discutidos. Novamente procuramos adotar uma padronizagdo em nossos
experimentos, ou seja, projetamos nosso sistema de arrefecimento a agua para ser acionado
quando a temperatura da lingoteira estivesse a uma temperatura equivalente a 15% acima da
temperatura liquidus da liga considerada. Vale aqui destacar que essa padronizagdo na
temperatura de vazamento (Tv) se faz necessario, uma vez que esse citado pardmetro poderia
afetar as condicdes dos experimentos de solidificagdo, como por exemplo: velocidade de
solidificacdo, taxa de solidificacdo e tempo de solidificacdo local. Para a liga considerada (Al-
7%Si) a temperatura liquidus admitida foi de 611°C, com uma temperatura de vazamento de
703°C. Assim como nos experimentos de solidificagéo das ligas anteriores, consideramos que
a solidificacdo iniciou em T (611°C) e finalizou em sua Ts (575°C), com um intervalo de
solidificacdo de 36°C.

101



\ Perfil térmico de liga A1-7%S1
4 e
= x
T s .5
700 =" ¢@ "=,
i & x
ATy, = e
= *Ve *
50 - % “o®e
= EA Oy *x,
T, - hd * ® * TL~=611°C
L e (R RN m Tl e o LELELES oSS Fe e
600 -~ v > % *
- Bav— — ,t"i .. —_— Ey — - — — — —_ — I e o
= v oy | ©® x N TG
O 50 mav, %, %o
S = - avy 0oy, Po0g "
aetel - A vy 0.‘ ... *
£ 500 = R ¢ 00, O
= B W %o, L P9 "
= - ] A W o, ®e *
© - H- A TVy .... * %,
T as0 Abd b CY
= - - a Vv 0.‘. ° *,
= - A a vy %00y **s
= = a.z 0o 2® )
2 400 ' A 5% TN
= - . A 4 0o 20
- L™ A LTIy %00, %0
5 T 05 g TV oo
350 = ermopar 05 mm y LA
= “ Termopar 10 mm .-I~ A XV
B v Termopar 15 mm o X
300 = Termopar 20 mm S
- Termopar 35 mm
- <> Termopar 45 mm
250 b= L J Termopar 60 mm
- " Termopar 85 mm
il I S R R T T T S N SR R N T I R SR S |
0 200 400 600 800 1000

Tempo [s]
Figura 70: Temperatura versus tempo em diferentes posi¢des do lingote para liga Al-7%Si.

As curvas de resfriamento (temperatura versus tempo) até aqui apresentadas, Figuras

67, 68, 69 e 70, apresentaram perfis semelhantes, ou seja, curvas acentuadas em regides

proximas a base do lingote, onde se encontra o sistema de resfriamento, e a medida que

afastamos da base da lingoteira, observamos uma diminuicdo dessas inclinagdes.

5.3.3 Tempo de Passagem das Temperaturas Criticas

A partir dos resultados apresentados nas Figuras 67, 68, 69 e 70, o tempo de passagem
em cada posicao dos termopares ao longo dos lingotes para a temperatura de fusdo (aluminio
puro) e temperatura liquidus (ligas) puderam ser determinados, como é mostrado e discutido
nas Figuras 71, 72, 73 e 74. O tempo de passagem das citadas temperaturas criticas (Tre Tv),
sdo representados pelos resultados dos pares ordenados da posi¢do versus tempo. Onde a
posicdo (P) é em relacdo a base do lingote solidificado, enquanto o tempo (t), representa o
instante em que a posi¢do atingiu as suas respectivas temperaturas criticas (T ou Ty).

Podemos observar na Figura 75, que o sistema Al-3%Si superestimou os valores posi¢éo
versus tempo quando comparado aos outros sistemas (Al-Puro, Al-5%Si e Al-7%Si). Por outro
lado, para o metal puro (Al) esses valores foram subestimados quando confrontados com os
demais resultados. Vale também ressaltar que foi possivel observar uma tendéncia do efeito do
teor de silicio sobre essa variavel, ou seja, quanto maior teor de silicio a curva desloca-se para

baixo.
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Figura 71: Posicdo da temperatura de fuséo versus tempo para Al-Puro.
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Figura 73: Posicdo da temperatura liquidus versus tempo para liga Al-5%Si.
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Figura 75: Posicao das temperaturas criticas (Tr e TL) versus tempo.

A partir das equacdes experimentais (P=f(t)) aqui apresentadas, utilizando-se da
derivagdo em relagdo ao tempo, podemos determinar a velocidade em fung¢do do tempo (VL =

f(t)), como sera apresentado e discutido no item a seguir.

5.3.4 Velocidade de Deslocamento (V) das Temperaturas Criticas
Para proposito de comparacgéo, as curvas de velocidade versus tempo séo plotadas no

mesmo gréafico, Figura 76.
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Figura 76: Velocidade de deslocamento das temperaturas criticas (Tr e TL) versus tempo (t).

Podemos observar na Figura 76 que o sistema da liga Al-3%Si apresentou as maiores
velocidades de deslocamento, seguida das ligas Al-5%Si, Al-7%Si e por ultimo o metal puro
Al E interessante destacarmos que para o caso das ligas binarias (Al-Si) observamos uma ampla
variacdo nas velocidades de deslocamento das temperaturas liquidus, ou seja, de
aproximadamente 1,4 mm/s no inicio da solidificacdo a 0,3 mm/s em tempos mais avan¢ados
dos referidos experimentos. Altas velocidades de solidificagdo podera afetar na macroestrutura
fundida, bem como nos perfis de microsegregacao, por outro lado, o citado amplo intervalo de
velocidades (de 1,4 a 0,3 mm/s) podera ter efeito sobre a variacdo do refinamento
microestrutural bem como nas propriedades mecanicas da peca fundida. A partir das equacgdes
P = f(t) e VL = f(t), podemos obter a seguinte relacdo de V. = f(P) para os sistemas com Al-
Puro, Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si, essas relagdes séo mostradas na Figura 77.
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Figura 77: Velocidade de deslocamento das temperaturas criticas (Tr e TL) versus posicao
(P).

Os perfis apresentados na Figura 77, sdo semelhantes a aqueles apresentados na Figura
76, ou seja, para a liga Al-3%Si observamos as maiores velocidades de deslocamento da
temperatura liquidus, seguida em ordem decrescente das curvas das velocidades de
deslocamento das temperaturas criticas para Al-5%Si, Al-7%si e Al-puro. Destacamos também
os amplos intervalos de velocidades das ligas (Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si), por outro lado,
a velocidade de deslocamento do Al-puro apresentou pouca variagdo, sendo o seu valor em
torno de 0,35 mm/s. Para a liga Al-3%Si encontramos a maior velocidade em torno de 0,8 mm/s
na posicdo de 5 mm e em posi¢Oes mais afastadas da base da lingoteira, essa velocidade foi
determinada em 0,4 mm/s. Essas variacdes nas velocidades de deslocamento estdo associadas
ao sistema de resfriamento a dgua, localizada na base da lingoteira e também ao aumento da
resisténcia térmica das regibes solidificadas. Os perfis de velocidade versus posicdo sdo
resultados amplamente discutidos em diversos artigos, entre eles podemos citar (BAPTISTA,
2018), (PARADELA, 2019) e (CHRISOSTIMO, 2019). No item a seguir sera discutido as taxas
de resfriamento determinadas durante os experimentos de solidificagdo unidirecional
ascendente do metal puro (Al) e das ligas binarias (Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si).

5.3.5 Taxas de Resfriamento (T)

As taxas de resfriamento (T) versus posicdo, expressas nas Figuras 78, 79, 80 e 81,
foram obtidas experimentalmente a partir da interseccdo das retas de cada temperatura critica
(Te e Tv) nas curvas de resfriamento das posi¢cdes dos 8 termopares (Figuras 67, 68, 69 e 70),
através do resultado da leitura do gradiente das temperaturas, imediatamente antes e apds as

passagens das temperaturas criticas com os seus tempos correspondentes, isto ¢, T = AT/At.

30 - Varidveis Térmicas - Taxa(T) x (P)

[
b

. T=106.45p%
10 - R2=097

Taxa Resfriamento, T [°C/s)

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85
Posicio, P [mm]

Figura 78: Taxa de resfriamento em funcédo da posicéo para Al-Puro.
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Figura 79: Taxa de resfriamento em fungéo da posicéo para liga Al-3%Si.
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Figura 80: Taxa de resfriamento em fungéo da posicdo para a Al-5%Si.
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Figura 81: Taxa de resfriamento em funcédo da posicéo para a liga Al-7%Si.

Nas Figuras 78, 79, 80 e 81, podemos observar altas taxas de resfriamento em posi¢des
proximas a base do lingote, onde foi posicionado o sistema de resfriamento, a medida que

afastamos da sua base, observamos uma diminuicdo gradual dessa taxa de resfriamento. A
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razdo desse comportamento, também esta associada ao sistema de resfriamento e ao aumento
da resisténcia térmica das novas camadas solidificadas durante os experimentos. Para proposito
de comparacdo entre as taxas de resfriamento para diferentes sistemas considerados (Al, Al-
3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si), apresentamos a Figura 82.
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Figura 82: Taxa de resfriamento em funcgéo da posicédo para os sistemas considerados (Al-
puro, Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si).

A partir da Figura 82, podemos concluir que as maiores taxas de resfriamento estéo
associadas a pureza do material, ou seja, o sistema considerando o aluminio puro superestimou
os valores da taxa de resfriamento quando comparamos aos demais sistemas binarios (Al-3%Si,
Al-5%Si e Al-7%Si). Esse comportamento apresentado na Figura 82, se deve ao fato que a
condutividade térmica do Al-puro é de aproximadamente 237 W/m?°C enquanto que para as
ligas de Al-Si suas respectivas condutividades sdo da ordem de 145 W/m?°C, como sugerido
por (JUNIOR, 2020) e (BAPTISTA, 2020). As adicdes de 3%Si em massa, provocou uma
reducdo média de 70% na taxa de resfriamento, enquanto que as adi¢cBes de 5%Si e 7%Si a
reducdo média da referida variavel térmica ficou na ordem de 88% quando comparado ao

sistema para Al-puro.

5.3.6 Gradiente Térmico (GL)

A representacdo da distribuicdo das temperaturas por unidade de comprimento na
solidificacdo, Figura 83, € determinada pela diferenga de temperatura a frente da interface S/L,
sendo definido por GL = dT/dx. A existéncia de elevados gradientes térmicos torna favoravel
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o surgimento de gréos colunares e um consequente refinamento da estrutura, (CHRISOSTIMO,
2019), (QUINELATO, 2020). O citado gradiente diminui com o avanco da solidificacao, visto
que a temperatura ao longo do lingote tende a ser mais homogénea. O deslocamento da interface
S/L, caracteriza-se por uma queda da diferenca temperatura entre a fase sélida recém formada

e 0 material ainda liquido. Uma forma alternativa de determinar os gradientes é através da

< T : . .
relacdo, G = -~ COMo previamente discutido, e considerado no presente trabalho.
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Figura 83: Gradiente térmico em funcdo da posicdo para os sistemas de Al-Puro, Al-3%Si,
Al-5%Si e Al-7%Si.

Assim como observado nos resultados para a taxa de resfriamento versus posicgéo,
Figura 82, os resultados apresentados na Figura 83, indicam que a pureza do material favorece
o gradiente térmico, ou seja, o Al-puro apresentou os maiores valores do gradiente quando
comparados aos sistemas binarios (Al-Si). Entre as ligas binarias, o Al-3%Si, o qual tem o
menor teor de soluto apresentou o segundo maior gradiente térmico. Pode-se também observar
uma diminuicdo do gradiente térmico com a posicao do lingote solidificado, ou seja, a medida
que interface solido-liquido se desloca ao longo do fundido ha uma queda dos valores do
gradiente de temperatura entre a fase solida recém formada e o material ainda no estado liquido.
Vale aqui destacar que as variaveis térmicas como taxa de resfriamento e gradiente térmicos
podem influenciar fortemente os surgimentos de novos grdos, como consequéncia favorecendo

uma microestrutura refinada segundo Janior (JUNIOR, 2020).
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5.3.7 Tempo de Solidificacéo Local (ts.)

O tempo de solidificacdo local (ts.) é determinado como a diferenca entre o tempo de
passagem da isoterma solidus e o tempo de passagem da isoterma liquidus por uma determinada
posicdo P ao longo da peca em solidificacdo. Uma forma alternativa de calcular esse tempo
local de solidificacdo e também adotada no presente trabalho, é através da relacdo ts. = Ti-
Ts/T, segundo Baptista (BAPTISTA, 2018). Os valores de ts versus P, para todos 0s sistemas
binarios considerados (Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si) sdo apresentados na Figura 84, para
propositos de comparacdo. Os tempos entre as passagens das isotermas liquidus e solidus
expressos na Figura 84, demonstram que seus valores sdo menores em posi¢des proximas a
base refrigerada, isto ocorre devido a maiores velocidades de deslocamento das temperaturas
criticas, ocorridas nessas regides em consequéncia dos altos valores das taxas de resfriamento.
Os valores do tempo de solidificacdo local tendem a crescer & medida que as taxas de
resfriamento e velocidade de solidificacdo decrescem, fato esse observados em regides
proximas ao topo do lingote solidificado. Admitindo que a temperatura na ponta da dendrita
seja igual a temperatura liquidus, a velocidade da ponta da dendrita é igual a velocidade de
deslocamento da isoterma liquidus. Assim como a temperatura na raiz da dendrita é a solidus,
e entdo a velocidade da raiz da mesma € igual a velocidade de avanco da isoterma solidus,
(JUNIOR, 2019) e (SOUSA, 2019). Vale aqui destacar que o tempo de solidificacdo local é
dependente do intervalo de solidificacio (T.-Ts) e da taxa de resfriamento (T), no entanto, o
efeito do teor de silicio sobre essa referida variavel térmica ndo pode ser observado.
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Figura 84: Tempo de solidificacdo local em funcdo da posicéo para os sistemas binarios (Al-
3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si).
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Elevados tempos de solidificagdo local tendem a favorecer microestruturas mais
grosseiras, como discutidos por (CHRISOSTIMO, 2019) e (PARADELA, 2020). Um resumo
das variaveis térmicas para os sistemas considerados (Al-Puro e ligas binérias) sdo apresentados

na Tabela 5 a sequir.

Tabela 5: Variaveis térmicas identificadas para Al-Puro e ligas binarias de Al-Si.

Ligas P(mm/s) x t Vi(mm/s) x P VL(mm/s) x t T(K/s) x P GL(K/mm) x P tsl(s) x P
Al-Puro P = 044" Vo=040P"% 0 yL=0420°" | T=10645P"2 G =181,69P"*
Al-3%Si P=143t"" Vo=124P%% 1 v =113t T=1527P0% G =1342P0 g =4,12P°%
AL-5%Si P=185"" Vo=169P% v =133 T=110320"F G =931P 0 ts =4,62P"7

Al-7%Si p=1580" V=137 =11 T=9,13p 0 G =5,08p%4 ty=3,94p%™

5.4 Macroestrutura e Microestruturas

A caracterizacdo das estruturas de solidificacdo, particularmente das macros e
microestruturas dos sistemas Al-puro e das ligas Al-Si, é fundamental para a analise
subsequente que se fard quanto a relacéo das variaveis térmicas e das caracteristicas das dessas
estruturas. O levantamento metalografico foi realizado no Laboratério de Metalografia da UFF,

objetivando definir e quantificar as macros e microestruturas fundidas.

5.4.1 Macroestruturas do Al-Puro e das Ligas Al-3%Si, Al-5%Si e Al-
7%Si

As macroestruturas dos sistemas Al-Puro e das trés ligas de AI-Si solidificadas
unidirecionalmente na forma vertical ascendente séo apresentadas na Figura 85, para proposito
de comparacdo. Nos lingotes obtidos para todos os sistemas analisados, observou-se a
ocorréncia de estruturas predominantemente colunares, o que da indicacfes seguras de que a
solidificacdo ocorreu através transferéncia de calor unidirecional. O Al-Puro e as ligas foram
solidificadas unidirecionalmente na forma ascendente em moldes descrito anteriormente e
vazadas com superaquecimento conforme previamente discutido. Constata-se, na Figura 85, a

ocorréncia de estruturas totalmente colunares para o Al-Puro e colunares e equiaxiais para as
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ligas Al-Si, com surgimento ndo abrupto da Transicdo Colunar/Equiaxial (TCE), isto é, com
uma regido gradual de transicdo colunar/equiaxial. Vale aqui destacar que a TCE é mais
facilmente detectada para as ligas Al-3%Si e Al-5%Si, enquanto que a liga com maior teor de
silico (Al-7%Si), essa transicao de estrutura colunar para equiaxial ndo é claramente observada.
A regido da transicdo colunar/equiaxial a partir da base do lingote diminui com o aumento do
teor de Si da liga, como mostrado na Figura 85. A Tabela 6 mostra os resultados das posic¢des
da TCE, das velocidades da isoterma liquidus, gradientes térmicos e taxas de resfriamento
determinados experimentalmente, para todos as ligas binarias consideradas (Al-3%Si, Al-5%Si
e Al-7%Si). A partir da Tabela 6, podemos constatar que o teor de silicio afetou a posi¢do da
TCE, ou seja, uma maior concentracédo de soluto favoreceu a antecipagdo da TCE. No entanto,
essa discussdo € controvérsia na Literatura, pois autores como GANDIN, 2000 e PERES, 2005,
em seus trabalhos declararam nédo ser possivel observar o efeito do teor de soluto na TCE,
enquanto que GOMES, 2012 apresentou resultados com ligas binarias que identificam o efeito
do teor de soluto na TCE. A partir dos relatos aqui apresentados, esse assunto precisa ser melhor

discutido, com trabalhos que foquem apenas nessa relacéo entre teor de soluto e TCE.

Tabela 6: Relagdo da TCE com Vi, GLe T.

Sistemas Posicdo da TCE Velocidade da Gradiente térmico Taxa de
(mm) Temperatura liquidus (°C/mm) Resfriamento
(mm/s) (°ClIs)
Al-3%Si 130 0,35 1,36 0,64
Al-5%Si 121 0,26 1,02 0,26
Al-7%Si ~110 0,26 0,56 0,27
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Figura 85: Macrografia do Al-Puro e das ligas de Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si.

Podemos também constatar que a ocorréncia de estruturas colunares e equiaxiais, com
surgimento da Transi¢do Colunar/Equiaxial (TCE) a partir da base do lingote é favorecida com
diminuigdo das varidveis térmicas como velocidade da temperatura liquidus (VL), gradiente
térmico (GL) e a taxa de resfriamento (T). A TCE tem despertado o interesse de muitos
pesquisadores, pois 0 seu entendimento pode permitir o controle da quantidade de grdos
colunares e equiaxiais na macroestrutura. Logo, existe uma grande motivacdo para se
determinarem os parametros que afetam direta ou indiretamente a formacao da macroestrutura

de grdos. Segundo (MARTORANO, 2017), as variaveis que afetam de forma significativa a
113
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macroestrutura bruta de solidificacdo de por consequéncia a CET s&o: a composicao da liga; o
superaquecimento inicial do metal liquido; a conveccdo natural ou forgada do liquido; o tipo de

liga e a adicdo de inoculantes.

5.4.2 Microestruturas do Al-Puro e das Ligas Al-3%Si, Al-5%Si e Al-
7%Si

A caracterizacdo das microestruturas de solidificacdo do Al-Puro e das ligas binarias
Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si, sdo apresentadas nas Figuras 86, 87, 88 e 89, respectivamente.
As microestruturas observadas ao longo das secgdes transversais do Al-Puro apresentaram
morfologia celular, enquanto que para as ligas do sistema binario Al-Si solidificadas
unidirecionalmente em molde refrigerado apresentaram morfologia dendriticas para as
composicgdes 3%, 5% e 7%. Ao lado das respectivas microestruturas tem-se também a posicao
da qual foi retirada a amostra transversal e as variaveis térmicas como V. e T. Pode-se constatar
para as Figuras 86, 87, 88 e 89 as microestruturas tornam-se mais grosseiras a medida que
afastamos da base resfriada, ou seja, com o aumento da posicao (P), enquanto que os valores
das suas respectivas variaveis térmicas decrescem. Nota-se que os valores dos espacamentos
dendriticos terciarios para as ligas binarias Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si, aumentam com a
posicdo (P), isto é, 2 medida que a taxa de resfriamento (T) e velocidade da isoterma liquidus

(VL) diminuem.
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Figura 87: Macroestrutura e microestruturas dendriticas da liga Al-3%Si.
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Figura 88: Macroestrutura e microestruturas dendriticas da liga Al-5%Si.
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Figura 89: Macroestrutura e microestruturas dendriticas da liga Al-7%Si.
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As microestruturas das ligas hipoeutéticas de Al-Si sdo constituidas por uma fase
primaria rica em aluminio (FCC_AL1) cercado por um composto intermetalico com alto teor de
silicio (DIAMOND_A4+FCC_A1), como previamente discutido.

5.4.3 - Correlacdo entre as Variaveis Térmicas e 0s Espacamentos

Dendriticos Terciarios

Utilizando-se de equipamentos e métodos descritos previamente, foram realizadas as
medicBes dos espacamentos dendriticos terciarios em posicdes especificas (5, 10, 15, 20, 45,
46 60 e 85mm) a partir da base do molde. Os resultados obtidos para as ligas Al-3%Si, Al-5%Si
e Al-7%Si sdo apresentados nas Figuras 90, 91 e 92, respectivamente.

" Liga Al-3%Si- (A3) x (P)
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Figura 90: Espacamento dendritico terciario (A3) em funcgdo da posicdo (P) para o sistema Al-
3%Si.

Na Figura 90, na posi¢do 5 mm, proxima a base refrigerada o valor de Az € proximo de
5,3 um apresentando dendritas mais refinadas quando comparadas as microestruturas
dendriticas encontradas na posi¢do 85 mm proxima ao topo do lingote, onde o valor de A3 é
proximo de 13,3 um. Esse mesmo comportamento, onde as dendritas mais refinadas séo
encontradas na base, com dendritas grosseiras encontradas no topo do lingote é apresentado

para os sistemas Al-5%Si e Al-7%Si, Figuras 91 e 92, respectivamente.
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Figura 91: Espacamento dendritico terciario (A3) em fungéo da posicdo (P) para o sistema Al-
5%Si.
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Figura 92: Espacamento dendritico terciario (A3) em fungéo da posicdo (P) para o sistema Al-
7%Si.

Para proposito de comparacdo, a Figura 93 apresenta o espacamento dendritico terciario versus
posicao para os trés sistemas binarios. Os perfis apresentados na Figura 93, corroboram com 0s
resultados apresentados nas Figuras 90, 91 e 92, ou seja, Az aumenta com P para o0s trés sistemas.
Um outro comportamento apresentado na Figura 93 € o efeito de engrossamento da estrutura
dendritica com o teor de silico, ou seja, 0 aumento do teor de silicio de 3% para 7% em massa,

atuou no favorecimento de microestruturas mais grosseiras.
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Figura 93: Espagamento dendritico terciario (A3) em fungéo da posicdo (P) para as trés ligas
binérias, Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si.

Os resultados a seguir apresenta a correlacdo entre Az e as variaveis térmicas obtidas
experimentalmente nos experimentos de solidificacdo unidirecional ascendente em condicdes
transientes de extracdo de calor. A correlagdo entre Az e a velocidade de solidificagéo para as
trés ligas (Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si) pode ser observada nas Figuras 94, 95 e 96,
respectivamente.
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Figura 94: Espacamento dendritico terciario (A3) versus velocidade da temperatura liquidus
(VL) para o sistema Al-3%Si.
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Figura 95: Espacamento dendritico terciério (As) versus velocidade da temperatura liquidus
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Figura 96: Espacamento dendritico terciario (As) versus velocidade da temperatura liquidus

(VL) para o sistema Al-7%Si.

Os pontos representam os valores experimentais médios para cada posicao a partir da base do

molde, enquanto que a linha tracejada representa as leis experimentais que caracteriza o

conjunto de pontos experimentais. E interessante destacar que, no inicio da solidificacdo,
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encontram-se valores elevados de velocidades da temperatura liquidus préximo a interface

metal/molde, seguido de um perfil decrescente a medida que se afasta dessa mesma interface.

Esses altos valores de velocidade tem um efeito de refinamento na microestrutura dendritica,

como pode ser observado na Figuras 97, 98 e 99. A correlagdo entre o referido pardmetro

microestrutural (As) e a taxa de resfriamento (T) para as ligas binarias (Al-Si) é apresentada a

sequir.
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Figura 97: Espacamento dendritico terciario (As) versus taxa de resfriamento (T) para o
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Figura 98: Espacamento dendritico terciario (As) versus taxa de resfriamento (T) para o

sistema Al-5%Si.
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Figura 99: Espacamento dendritico terciario (As) versus taxa de resfriamento (T) para o

sistema Al-7%Si.

Observa-se que as expressdes As=21,3T09, A= 13,4795 e A3 = 12,6,3T-072, apresentadas nas

Figuras 97, 98 e 99, caracterizam a variacdo experimental dos espacamentos dendriticos

tercidrios em funcdo da taxa de resfriamento. Essas expressfes estdo de acordo com leis de

crescimento previamente propostas em estudos realizados por Baptista (BAPTISTA, 2018),
Paradela (PARADELA, 2019) e Chrisdstomo (CHRISOSTOMO, 2018). Todos os resultados

aqui apresentados, indicam um favorecimento da taxa de resfriamento (T) na reducao do

espacamento dendritico terciario (A3).

40

35

30

25

20

15

10

Espagamento Dendritico Terciario, A5 (um)

Tempo de Solidificagdo Local, tg (s)

® Dados Experimentais
I A3 =0,44t, % RZ = 0,87 °
L °
I e ®
P
| | | | | |
0 10 20 30 40 50 60

70

124



Figura 100: Espagamento dendritico terciario (A3) versus tempo de solidificagéo local (ts.)
para o sistema Al-3%Si.
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Figura 101: Espagamento dendritico terciario (As) versus tempo de solidificacdo local (ts.)

para o sistema Al-5%Si.
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Figura 102: Espacamento dendritico terciario (A3) versus tempo de solidificacdo local (ts.)

para o sistema Al-7%Si.

O tempo de solidificagdo local (ts.) determinado pela diferenca entre os tempos de
passagem das isotermas solidus e liquidus por uma determinada posicdo a partir da base do

molde é correlacionado com o espacamento dendritico terciario (As), conforme mostrado nas
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Figuras 100, 101 e 102. Como pode-se observar, esses espagamentos diminuem com o aumento
da taxa de resfriamento (T) e com velocidade de deslocamento da isoterma liquidus (VL) e
aumentam com o tempo de solidificagdo local (ts.), pois quanto maior ts. maior sera o tempo
para o crescimento da microestrutura fundida, favorecendo seu engrossamento. A forma mais
usual de relacionar o espacamento dendritico com o tempo de solidificacdo local é uma equacéo
potencial empirica (hs = C(ts)"), conforme discutido por Baptista (BAPTISTA, 2018),
Paradela (PARADELA, 2019) e Janior (JUNIOR, 2019). No presente trabalho, utilizamos a

técnica de ajuste por curva a esses pontos experimentais determinados que geraram expressoes

algébricas de Az em fungéo de ts..

5.4.4 Medidas dos Perfis de Concentracao

Nos lingotes de ligas metalicas quando o0 keq é inferior a unidade, a heterogeneidade da
composicdo quimica esta relacionada a distribuicéo de soluto entre as fases de solido e liquido
durante o experimento de solidificacdo. A microestrutura e a distribuicdo final da composigéo
dos solutos dependem das variaveis térmicas durante a solidificacdo, (MARTORANO, 1998),
(FERREIRA, 2005), (QUINELATO, 2019). E interessante destacar que a variacio de
composi¢do quimica aqui estudada, € limitada entre ramificacbes dendriticas, a qual é
conhecida como microssegregacao. A determinacéo dos perfis de microssegregacéo através da
medida da concentracdo média de silicio em diferentes posicdes ao longo do lingote para ligas
binérias Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si, sdo apresentadas nas Figuras 103, 104 e 105.
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Figura 103: Concentragdo de silicio versus fracdo solidificada para o sistema Al-3%Si em

diferentes posicOes do lingote.
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Figura 104: Concentracdo de silicio versus fracdo solidificada para o sistema Al-5%Si em

diferentes posicdes do lingote.
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Figura 105: Concentracdo de silicio versus fracdo solidificada para o sistema Al-7%Si em

diferentes posic@es do lingote.
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Os valores de concentracdo de silicio versus fracdo solidificada apresentam os perfis
esperados, ou seja, observamos um perfil crescente de soluto com a fracdo solidificada,
resultados semelhantes podem ser encontrados em trabalhos de Batista (BAPTISTA, 2018),
Paradela (PARADELA, 2019) e Chriséstomo (CHRISOSTOMO, 2019). No entanto, & medida
que aproximamos da base refrigerada os perfis de silicio deslocam-se no sentido ascendente,
evidenciando o efeito da velocidade de solidificagdo nos perfis de concentracdo. O efeito da
velocidade de solidificacdo sobre o perfil de concentracdo € um dado de grande interesse
tecnoldgico.

No presente trabalho foi adotado um aparato para solidificacao direcional objetivando a
unidirecional extragdo de calor. Nestes ensaios a velocidade de solidificagdo varia
significativamente com a distancia a superficie resfriada, sendo possivel obter seu efeito nos
perfis de concentracdo. Trabalhos preliminares como o Clyne (CLYNE, 1981), Martorano
(MARTORANO, 2000), Meza (MEZA, 2013) e Gar¢do (GARCAO, 2019) também indicaram
um deslocamento nos perfis de concentragcdo com o aumento da velocidade de solidificacdo. Os
diversos autores explicaram estes resultados através de uma menor homogeneizacao de soluto
em meio liquido durante a solidificacdo das ligas submetidas a uma maior velocidade de
solidificacdo. O deslocamento dos perfis de concentracdo no sentido ascendente, para altos
valores de velocidade de solidificagdo, € explicado através do acumulo de soluto no liquido
préximo da interface solido/liquido. Este acimulo de soluto tem o efeito de aproximar a
concentragdo do primeiro solido a se formar (proximo a interface solido/liquido) da
concentracdo média da liga, aumentando a concentra¢do na camada solidificada. Podemos
concluir que um aumento na velocidade de solidificacdo dentro da faixa possivel nos processos
comuns de fundicéo deve contribuir com um aumento na concentragdo de soluto das camadas
solidificadas.

As evidéncias experimentais apresentadas no presente trabalho, mostram que é possivel
utilizar a velocidade de solidificagdo para controlar os perfis de concentracdo nas camadas
solidificadas. No entanto, também foi observado que esta variavel deve ser significativamente
alterada para modificar sensivelmente os perfis de concentracdo das camadas de sélidos

formados durante o processo de solidificagéo.
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5.5 Resultados Preliminares do Ensaio de Microdureza Vickers

Para cada posi¢do de monitoracdo do termopar foi efetuada a medicéo de dureza Vickers
e os valores de dureza variam ao longo da fundicéo. Identificou-se em todos os casos analisados
que as amostras de posi¢cdes mais afastadas da base refrigerada apresentaram menor dureza do
que as mais proximas a base refrigerada, isto devido a formagao microestruturas mais grosseiras
e baixos valores das varidveis térmicas de solidificacdo, como por exemplo velocidade de
solidificacéo, taxa de resfriamento e gradiente termico. Nas posi¢fes proximas a base resfriada,
a presenca de altas taxas de resfriamento e velocidade de solidificacdo, provocaram uma
solidificacdo répida, favorecendo a reducdo das microestruturas de fundicdo e valores de
dureza. Os resultados preliminares da microdureza Vickers para Al-puro, Al-3%Si, Al-5%Si e
Al-7%Si séo resumidos na tabela a seguir.

Tabela 7: Valores das taxas de resfriamento, velocidade de solidificacdo e microdureza Vickers
para os sistemas: Al-puro, Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si.

Posic&o, Al-puro Al-3%Si
P [mm]
Taxa de Velocidade de =~ Microdureza Taxa de Velocidade = Microdureza
Resfriamento,  Solidificag&o, Vickers, HV = Resfriamento, de Vickers, Hy
T [°C/s] Vi [mm/s] [HV] T [°C/s] Solidificagdo, [HV]
Vi [mm/s]

5 27,66 0,40 24,40 3,73 0,82 25,40
10 23,09 0,39 21,50 3,03 0,71 24,50
15 19,32 0,38 20,10 2,97 0,65 23,20
20 15,73 0,38 20,00 2,49 0,62 22,70
35 10,95 0,37 19,50 1,60 0,55 22,00
45 8,37 0,36 16,60 1,14 0,52 20,50
60 6,82 0,36 16,20 0,83 0,49 20,40
85 5,97 0,35 14,30 0,58 0,46 21,10

Posicao, Al-5%Si Al-7%Si
P [mm] Taxa de Velocidade de ~ Microdureza Taxa de Velocidade = Microdureza
Resfriamento,  Solidificacao, Vickers, HV  Resfriamento, de Vickers, Hy
T [°C/s] Vi [mm/s] [HV] T [°C/s] Solidificagdo, [HV]
Vi [mm/s]

5 2,85 0,79 30,10 1,41 0,81 35,4
10 1,77 0,59 30,00 0,86 0,62 32,3
15 1,37 0,50 26,20 0,70 0,53 31,5
20 1,14 0,45 26,50 0,67 0,47 31,3
35 0,71 0,35 26,30 0,58 0,38 30,6
45 0,55 0,31 25,70 0,53 0,34 30,0
60 0,43 0,28 23,90 0,44 0,31 29,1
85 0,31 0,24 23,00 0,34 0,27 27,3
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A obtencdo de estruturas de solidificacdo compativeis com as propriedades mecanicas
exigidas € o objetivo bésico dos estudos realizados no campo da solidificacdo de metais e uma
das mais importantes areas da metalurgia fisica. E conhecido que o desempenho posterior das
pecas obtidas é sensivelmente influenciado pela microestrutura geradas imediatamente apds o
processo de solidificacdo. Sabe-se que as propriedades mecénicas das pecas fundida,
especialmente a dureza dependem, entre outros aspectos, da composi¢cdo quimica, dos
processos de fundicdo, das varidveis térmicas de solidificacdo e, consequentemente, da
microestrutura formada apds a solidificacdo, (BERBON, 1997), (BRUNI, 2018), (CALADAO,
2012), (CAO, 2003), (CARDOSO, 2013), (DILEEP, 2018), (DIAS, 2019).

Nesse sentido, através da Tabela 7 € possivel analisar a influéncia da concentracao de
soluto, e as variaveis térmicas de solidificacdo, tais como a taxa de resfriamento e a velocidade
de solidificacdo na dureza em sistemas com Al-Puro e ligas binarias de Al-Si. Todos 0s
materiais aqui apresentados, foram submetidos ao processo de solidificagcdo unidirecional
ascendente em condicOes transientes de extracdo de calor. A partir dos dados de dureza das
amostras retiradas em sec¢do transversal referentes as posicdes no lingote, podemos concluir que
as referidas amostras apresentaram maiores valores de dureza Vickers em regifes mais
préximas a base refrigerada (P = 0). Nessas citadas regides, os valores das variaveis térmicas
(taxa de resfriamento e velocidade de solidificacdo) séo elevados, o que contribuem com o
aumento da resisténcia do material e gera maiores valores de dureza Vickers.

A maior dureza, em todos os casos analisados, foi encontrada na amostra retirada da
posicdo mais proxima da base da lingoteira (5 mm), atingindo os valores de dureza de 24,40
HV, 25,40 HV, 30,10 HV e 35,4 HV para os sistemas Al-Puro, Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si,
respectivamente. Outro fator que deve ser destacado € o efeito endurecedor do soluto de silicio
na liga, observamos um aumento de dureza de aproximadamente 45% ao compararmos a liga
Al-7%Si ao Al-Puro. Ao adicionarmos soluto de silicio ao metal puro (Al-Puro) ocorre o
surgimento de uma segunda fase interdendritica de silicio, que pode ser apresentada na forma
de placas finas, que possuem elevada dureza e contribuem fortemente para a diminuicdo da
ductilidade do material, ou seja, esta nova fase se apresenta como concentradores de tensao,
funcionando como barreiras ao movimento de discordancias, (FURUKAWA, 1998), (GUIDO,
2007), (FILHO, 2015), (GAJANAN, 2018).

A partir da Tabela 7, foi possivel observar que ocorreu um aumento de valores de
microdureza Vickers a medida em que se elevou a quantidade de silicio nas ligas. Isto é devido
ao fato que ocorreu durante o experimento de solidificacdo, uma aproximagdo com o ponto

eutético a medida em que se aumenta a quantidade de silicio, onde o ponto correspondente € de
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12,6% de silicio (Figura 59), dessa forma as novas fases referentes ao silicio tornam-se cada
vez mais presentes a medida que seu teor € aumentado. O aluminio puro possui propriedades
que o faz ser um dos metais mais utilizados na industria como baixa densidade, cerca de 2,7
g/cm?®, alta resisténcia a corrosdo, boas condutibilidades elétrica e térmica. Além das
caracteristicas citadas, este metal pode ser combinado com a maioria dos metais de engenharia,
tornando as ligas de aluminio muito atraentes para aplica¢des industriais. Elementos como o
silicio, utilizado no presente trabalho, por exemplo, melhoram substancialmente a dureza, como
aqui apresentado, e a sua resisténcia mecénica, seja em condi¢des bruta de fusdo, seja apos
tratamentos térmicos, tornando ainda mais vasto, o campo de aplicacdo desses metais,
(IWAHASHI, 1996), (KAWASAKI, 2009), (DE FARIA, 2018), (GREGOLIN, 2019). A

Figura 106 apresenta os perfis de microdureza Vickers ao longo dos lingotes de solidificacao.
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Figura 106: Microdureza Vickers versus Posi¢éo de solidificagdo para os sistemas (a)
Al-Puro, (b) Al-3%Si, (c) Al-5%Si, e (d) Al-7%Si.
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Figura 107: Microdureza Vickers versus posicao.
A Figura 107 apresenta a microdureza Vickers em funcdo da posicéo a partir da base da
lingoteira (P = 0) como j& citado, para todos os materiais considerados. De acordo com a Figura
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apresentada, conforme se aumenta a distancia a partir da base em diregéo ao topo do lingote,
observa-se uma tendéncia de diminuicdo nos valores de microdureza Vickers para todos os
materiais considerados. Como observado por Kazemi (KAZEMI, 2018) os valores das variaveis
térmicas como taxa de resfriamento e velocidade de solidificagdo diminuem durante o
experimento de solidificacdo ao longo do lingote, e a regido do topo tende a se solidificar apos
as demais regides que estdo mais proximas da base da lingoteira, 0 que explica o fato do
decréscimo dos valores de microdureza a medida que se aproxima do topo do lingote. O
ocorrido é que as Ultimas regides a serem solidificadas tendem a apresentar microestruturas
mais grosseiras, possivelmente favorecendo a diminuigcdo desta propriedade mecanica. As
relagGes entre a microdureza Vickers e as variaveis térmicas sdo apresentadas e discutidas nas
Figuras a seguir. Primeiramente a relacdo entre microdureza Vickers e velocidade de

solidificacdo é apresentada na Figura 108.
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Microdureza Vickers, Hy, (HV)
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Figura 108: Microdureza Vickers versus velocidade de solidificacdo para os sistemas (a) Al-

Puro, (b) Al-3%Si, (c) Al-5%Si, e (d) Al-7%Si.

Na sequéncia serd apresentada a relacdo entre a microdureza Vickers (Hv) e taxa de

resfriamento (T).

Microdureza Vickers, Hy, (HV)

Al-Puro - (Hy) x (T)

R?=10,92

e Antes do ECAP

8 11 14 17 20 23 26 29
Taxa de resfriamento, T (°C/s)
(@
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Figura 109: Microdureza Vickers versus taxa de resfriamento para os sistemas (a) Al-Puro, (b)
Al-3%Si, (c) Al-5%Si, e (d) Al-7%Si.

Uma vez obtidos os valores de microdureza para os sistemas considerados, foram
estabelecidas correlagdes que caracterizam a evolugcdo microdureza Vickers ao longo de todo o
comprimento do lingote, em funcdo da taxa de resfriamento. Os pontos representam a média
entre as medicOes efetuadas das microdureza Vickers para diferentes posicdes relativas a
interface metal/molde analisadas. A equacédo experimental proposta indica um expoente inferior

a unidade, similar aos expoentes propostos na literatura para as ligas binarias dos sistemas Al-
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puro e Al-Si. Nota-se que para posi¢Bes proximas ao topo do lingote (P = 85 mm), onde 0s
valores das taxas de resfriamento sdo mais baixos devido a menor eficiéncia da extracdo de
calor, a microdureza apresenta 0s menores valores, seguido de um perfil crescente a medida
gue cresce a taxa de resfriamento para regifes mais proximas a base refrigerada (P = 0). Pode-
se notar na Figura 108 uma significativa influéncia da taxa de resfriamento sobre a evolugéo da
microdureza Vickers. Ha uma variacédo que vai de cerca de 14,3 HV para 24,4 HV, de 21,1 HV
para 25,4, de 23,0 HV para 30,1 HV e de 27,3 HV para 35,4 para os sistemas Al-puro, Al-3%Si,
Al-5%Si e Al-7%Si, respectivamente. Observamos um aumento da microdureza em fungéo da
taxa de resfriamento de cerca de 70%, 20%, 31% e 30% para os sistemas Al-puro, Al-3%Si,
Al-5%Si e Al-7%Si, com o maior aumento encontrado para o sistema Al-Puro. Isso ocorreu
devido o sistema Al-Puro apresentar um amplo intervalo de taxa de resfriamento, determinado
experimentalmente entre 5,97 a 27,66 °C/s. O efeito da taxa de resfriamento sobre a
microdureza do material se deve a distribuicdo mais homogénea da fase de reforco mecénico
(DIAMOND_A4+FCC_A1) contido na regido interdendritica e que é melhor distribuida com
o refino da matriz dendritica rica em Al, provocando um bloqueio mais efetivo do movimento

de discordéncias durante a aplicacdo do ensaio mecénico aumentando a referida microdureza.

5.6 Analise Comparativa da Estrutura Fundida do Material Antes e
Apbs ECAP

A Figura 109 mostra a comparac¢do entre 0s materiais estudados antes e apds Técnica
de Prensagem por Canais Equiangulares (ECAP). A esquerda temos a estrutura obtida durante
0 processo de solidificacdo direcional ascendente, enquanto a direita observamos a estrutura
fundida desse mesmo material submetido ao ECAP.

A deformagdo por prensagem em canais equiangulares (ECAP) tem uma forte
dependéncia de alguns parametros tais como condi¢fes de processo, microestrutura inicial e
principalmente da rota de processamento e nimero de passes (LINS, 2009). Para o sistema Al-
puro antes do ECAP (Figura 109 (a)) foi possivel observar na amostra retirada da secéo
transversal do lingote, uma microestrutura com grdos tendendo a equiaxial e isentas de
deformacéo. Vale destacar que no sentido longitudinal do lingote, observamos gréos colunares
como previamente apresentada na Figura 90.

A obtencdo deste tipo de microestrutura era o objetivo do processo de solidificacao
unidirecional ascendente. Nas micrografias de Al-Puro (Figura 109 (a)) é possivel ver os

contornos de grdo com maior clareza isso € devido ao processo de lixamento, polimento e
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ataques realizados de forma adequadas. Nao foram observadas particulas que ndo fazem parte
da matriz como inclusdes. Ap6s o processo de ECAP (Figura 109 (b)) é possivel constar uma
morfologia de grdos suavemente achatados com uma reducdo do seu tamanho de grdo. Os
processos de deformacdo pléstica severa via ECAP, sdo processos nos quais o material é
submetido a grandes deformacdes com o objetivo de refinar o tamanho de gréo, o que
promoveria um aumento da resisténcia mecanica e a ocorréncia de super plasticidade no
material processado (SA, 2016).

O aumento da resisténcia mecanica devido a redugdo do tamanho médio do grdo é
baseado nas interagdes entre as discordancias e os contornos de grdo, segundo Santos
(SANTOS, 2008). Pesquisadores como Segal (SEGAL, 1999), Shan (SHAN, 2002), Sivakumar
(SIVAKUMAR, 2004), Silva (SILVA, 2017), observaram que quanto menor o tamanho de
grdo, maiores sdo os limites de escoamento para diversos os materiais estudados e este

crescimento ocorreria de forma linear.

Anterior ao ECAP, P =5 mm
Y. ‘ oy ‘_'“.. ot :,‘k‘. :- i i ::"_‘.

C) LSRR P A AL EPVANA S =TT = (d)
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Figura 110: Estrutura Fundida do Material Antes e Apos ECAP (a)-(b) Al-Puro; (c)-(d) Al-
3%Si, (e)-(f) Al-5%Si, e (g)-(h) Al-7%Si.

A partir da Figura 109 (c) observamos as microestruturas das ligas binarias de Al-Si obtidas
antes do ECAP (Figuras 109 (c), (e) e (g)) e ap6s ECAP (Figuras 109 (d), (f) e (h)). Anterior
ao ECAP observamos uma microestrutura tipicamente dendritica, muito comum em
solidificacdo de ligas de aluminio, com ramificacGes primarias, secundarias e em alguns casos
terciarias. As Figuras 109 (c), (e) e (g) apresentam as microestruturas das trés ligas de Al-Si.

A microestrutura € formada por dendritas grosseiras e dendritas mais finas,
caracterizadas pelo formato de rosetas. A estrutura dendritica dispersa ao longo de toda a
amostra apresenta diferentes orientacdes cristalograficas, baixa circularidade e morfologia
grosseira. As imagens bidimensionais mostram uma estrutura formada pela fase primaria (a
qual contém aluminio com alguma solubilidade de Si).

A estrutura dendritica é formada basicamente pela fase primaria rica em aluminio
(regido clara) e pelo eutético (regido escura) disposto entre os contornos da fase primaria,
enquanto o eutético é formado basicamente pela fase rica em Si (elemento principal), Figuras
109 (c), (e) e (g). A morfologia da fase eutética composta por silicio é normalmente obtida na
forma acicular e lamelar dispersos na matriz de aluminio. O Si de morfologia acicular na
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microestrutura apresenta comportamento fragil e pode levar a redugdo da ductibilidade da liga,
segundo Suresch (SURESCH, 2019). As Figuras 109 (d), (f) e (h) apresentam as micrografias
dos lingotes apds 3 passes pelo ECAP via Rota C.

Os lingotes foram cortados ao longo do seu plano transversal do lingote para a
caracterizagcdo da amostra. As imagens mostram microestruturas deformadas, o qual o lingote
deformado sofreu grande mudanca em sua estrutura. A tensao aplicada ao material provocou a
deformacdo das microestruturas que se orientaram na direcdo mais favoravel, estabelecendo a
chamada textura de deformacdo. A fase priméria e o eutético aparecem mais alongados na
direcéo de deformagdo. As dendritas deformadas com o formato aproximadamente achatado se
tornaram mais refinadas e alongadas, desta forma, o caminho entre a fase primaria e a regido
interdendritica tende a uma diminuicao.

O ECAP viarota C com 3 passes, a qual € submetida as ligas de Al-Si promove a quebra
das microestruturas dendriticas, bem como a fragmentacdo das particulas interdendritica (regido
eutética). Quanto mais fragmentadas essas regides interdendritica estiverem, maior é o
movimento das discordancias, o que pode resultar em menores tamanhos de grdos apos o
processo de ECAP. O trabalho a frio por ECAP modifica a morfologia do eutético e a matriz
dendritica, pois é possivel observar a fragmentacdo das particulas em varios pontos das
imagens, Figuras 109 (d), (f) e (h), o que deve influenciar significativamente as propriedades

mecanicas do material.

5.7 Analise Comparativa da Microdureza Vickers Antes e Apds ECAP

A Tabela 8 apresentam todos os valores de microdureza Vickers obtidas
experimentalmente, de forma a comparar todos os sistemas (Al-puro, Al-3%Si, Al-5%Si e Al-
7%Si) as condicBes de antes e apds o ECAP.

Tabela 8: Valores das taxas de resfriamento, velocidade de solidificagéo e microdureza
Vickers antes ao ECAP e microdureza obtida ap6s ECAP, para os sistemas de Al-puro, Al-
3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si.
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Al-puro

Posicao, P Antes do ECAP Apbs ao ECAP  Aumento da
[mm] Taxa de Velocidade de Microdureza Microdureza ~ Microdureza
Resfriamento, T = Solidificagéo, V. Vickers, HV Vickers, HV apos o
[°C/s] [mm/s] [HV] [HV] ECAP [%]
5 27,66 0,40 24,40 44,4 82,0
10 23,09 0,39 21,50 41,9 94,9
15 19,32 0,38 20,10 38,6 92,0
20 15,73 0,38 20,00 33,1 65,5
35 10,95 0,37 19,50 31,4 61,0
45 8,37 0,36 16,60 27,7 66,9
60 6,82 0,36 16,20 24,6 51,9
85 5,97 0,35 14,30 22,3 55,9
Aumento médio da Microdureza Vickers apdés ECAP = 71,3
Al-3%Si
POSiQéO, P Antes do ECAP Apds ao ECAP Al_Jmento da
[mm] Taxade  Velocidade de Microdureza Microdureza Microdureza
Resfriamento, T = Solidificacdo, V. Vickers, HV Vickers, HV apos o
[°C/s] [mm/s] [HV] [HV] ECAP [%]
5 3,73 0,82 25,40 47,6 87,4
10 3,03 0,71 24,50 42,2 72,2
15 2,97 0,65 23,20 39,7 71,1
20 2,49 0,62 22,70 34,8 53,3
35 1,60 0,55 22,00 33,7 53,2
45 1,14 0,52 20,50 31,3 52,7
60 0,83 0,49 20,40 28,6 40,2
85 0,58 0,46 21,10 27,2 28,9
Aumento médio da Microdureza Vickers apdés ECAP = 57,4
Al-5%Si
Posicéo, P Antes do ECAP Apbs ao ECAP  Aumento da
[mm] Taxade  Velocidade de Microdureza Microdureza ~ Microdureza
Resfriamento, T = Solidificacdo, V. Vickers, HV Vickers, HV apos o
[°Cls] [mm/s] [HV] [HV] ECAP [%]
5 2,85 0,79 30,10 50,1 66,4
10 1,77 0,59 30,00 45,6 52,0
15 1,37 0,50 26,20 41,3 57,6
20 1,14 0,45 26,50 37,9 43,0
35 0,71 0,35 26,30 36,9 40,3
45 0,55 0,31 25,70 36,7 42,8
60 0,43 0,28 23,90 34,1 42,7
85 0,31 0,24 23,00 32,8 42,6
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Aumento médio da Microdureza Vickers ap6s ECAP = 48,4

Al-7%Si

Posicéo, P Antes do ECAP Apds ao ECAP = Aumento da

[mm] Taxade  Velocidade de Microdureza Microdureza ~ Microdureza
Resfriamento, T = Solidificacéo, V Vickers, HV Vickers, HV apos o

[°Cls] [mm/s] [HV] [HV] ECAP [%]

5 141 0,81 35,4 59,7 68,6
10 0,86 0,62 32,3 54,2 67,8
15 0,70 0,53 31,5 52,4 66,3
20 0,67 0,47 31,3 50,7 62,0
35 0,58 0,38 30,6 47,1 53,9
45 0,53 0,34 30,0 45,5 51,7
60 0,44 0,31 29,1 43,7 50,2
85 0,34 0,27 27,3 42,9 57,1
Aumento médio da Microdureza Vickers apés ECAP = 59,7

Verifica-se a partir da Tabela 8, que existe um aumento na propriedade mecanica do
material por meio dos ensaios de microdureza Vickers realizados, onde o material ndo
submetido ao ECAP apresentou uma dureza inferior quando comparado ao material processado,
para todos os casos analisados. O incremento na microdureza Vickers, ap0s o processo de
ECAP, é justificado pelo encruamento dos materiais. Durante a deformagdo dos materiais, as
discordancias que se movimentam dentro do gréo, ao encontrar um contorno, retardam seu
movimento, uma vez que precisam vencer esse obstaculo para continuar a caminhada. I1sso
explica o fato de que o aumento da quantidade de contorno de gréao dificulta 0 movimento das
discordancias. Se o tamanho dos gréos for diminuido, a &rea total de contornos serad aumentada
e isso implica em maior dificuldade de movimento de discordancias e, consequentemente,
aumento da dureza e resisténcia mecanica do material. Os materiais que possuem tamanhos de
grdos pequenos e alta densidade de defeitos podem apresentar elevado limite de resisténcia em
comparagdo com materiais de granulagdo grossa. Com o aumento da microdureza, propriedades
mecanicas como o LE (limite de escoamento), LRT (limite de resisténcia) aumentam, porem o
alongamento (%) diminui. Quando se compara 0s materiais considerados (Al-puro, Al-3%Si,
Al-5%Si e Al-7%Si) para as amostras de Al-puro, verifica-se um aumento média de 71,3% na
microdureza em relacdo ao material ndo processado via ECAP, enquanto que para as ligas
binarias Al-3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si, o ganho médio nos valores da microdureza Vickers
observados foram de 57,4%, 48,4% e 59,7%, respectivamente. Podemos concluir que o
aluminio puro isento de elementos de liga como silicio, torna-se mais susceptivel ao ganho de

microdureza quando comparados a aqueles que apresentam soluto em sua composicao,
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conclusao semelhantes também foram apresentadas por (GRANATO, 2018). Esse maior ganho
de dureza ap6s ECAP, pode ser atribuido a uma maior formacéo de defeitos (contornos de gréo)
durante a deformacéo plastica severa. A deformacao plastica se da por meio da movimentacao
das discordancias, a reducdo do tamanho de grdo durante o ECAP e por consequéncia 0 aumento
dos contornos de graos € um obstaculo ao movimento das referidas discordancias, favorecendo
0 aumento das propriedades mecénicas do Al-puro como dureza e a sua resisténcia mecanica.
Utilizando-se deste conjunto de dados apresentados na Tabela 8, equacdes empiricas foram
determinadas, onde a microdureza Vickers antes e apdés o ECAP foi correlacionado com a
posicdo a partir da base do lingote e com as variaveis térmicas de solidificacdo (CARDOSO,
2013). A microdureza Vickers dos materiais antes e apds o ECAP sdo plotadas nos mesmos
gréficos para proposito de comparacao.
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Figura 111: Microdureza Vickers antes e apds ECAP versus posicdo para: a) Al-puro, b) Al-

3%Si, c) Al-5%Si, e d) Al-7%Si.

A partir das realizacdes dos testes de microdureza, mediante a utilizacdo de corpos de
prova seccionados ao longo do comprimento dos lingotes e posteriormente submetidos ao
ECAP, conforme descrito previamente, foram determinados os valores das microdureza
Vickers para diferentes posicdes a partir da base do lingote. Nota-se que para corpos de prova
retirados das posicdes iniciais, os valores da microdureza Vickers sdo maiores, e tende a
estabilizar para posi¢des acima de cerca de 35 mm, para todos os casos analisados. Utilizando-
se da correlagdo Hy = f (P) estabelecida e apresentada nos graficos da Figura 110, foi possivel
obter uma correlacao entre microdureza Vickers e a posi¢do para cada material analisado. Pode-
se notar na Figura 110 um aumento significativo da microdureza ap6s o material ser submetido
ao ECAP, bem como podemos observar uma variacdo expressiva desta propriedade ao longo
das pecas analisadas (GAJANAN, 2018).

O aumento da microdureza apos ECAP é devido ao encruamento sofrido pelo material
durante o processo de deformac&o plastica severa e os altos valores da referida microdureza em

regides proximas a base do lingote é provocado pela distribuicdo mais homogénea e mais
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refinada da fase de reforco mecénico (eutético) contido na regido interdendritica e que é melhor
distribuida com a diminuigdo de tamanho da matriz dendritica rica em Al. Este refinamento da
matriz dendritica rica em Al resultando no aumento de microdureza Vickers em regides
préximas a base do lingote, é devido as condigdes de solidificagdo impostas no experimento de
solidificacdo controlada unidirecional ascendente, como sera exemplificado nos graficos a
sequir.
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Figura 112: Microdureza Vickers antes e apos ECAP versus velocidade de solidificagdo para:

a) Al-puro, b) Al-3%Si, c) Al-5%Si, e d) Al-7%Si.

A evolucdo da microdureza Vickers nos materiais considerados na solidificacdo e ap6s
0 ECAP néo ¢é afetado somente pelo teor de soluto como previamente discutido, mas também
por variaveis que controlam o processo, tais como a velocidade de solidificacdo, como podemos
observar na Figura 111. Desta forma, a cinética da solidificacdo pode influenciar de forma
significativa a estrutura final e como consequéncia, suas propriedades mecanicas (GRANATO,
2018). Com o decorrer da solidificacéo, a velocidade de solidificacao reduz ao se aproximar do
final do lingote, fato que se deve ao aumento da resisténcia térmica ocasionada pela camada
solidificada, que reduz a transmissdo de energia no material. No entanto, essa varidvel afeta
sensivelmente a microdureza do material durante o experimento de solidificacdo bem como
apos o ECAP. Esse efeito da velocidade de solidificacdo na variacdo da microdureza apds
ECAP, é exemplificado através das curvas (Figura 111) que representam as leis experimentais
obtidas a partir dos pontos experimentais e ajustados por uma fungdo de poténcia, com um
excelente coeficiente de correlagdo (R?> 0,90 para qualquer caso analisado). Observa-se a partir
da Figura 111, para a condicdo de processamento apos ECAP, que os valores da microdureza
Vickers, aumentam a medida que a velocidade de solidificacdo cresce, ou seja, mesmo apos 0
material ser submetido a um processo de deformacédo plastica severa (no presente trabalho,
adotamos o ECAP) as condicGes impostas no experimento de solidificacdo permanecem
afetando a propriedade mecanica do material final (MENDES, 2019).

Uma vez obtidas as variaveis térmicas da solidificacao dos sistemas Al-puro, Al-3%Si,
Al-5%Si e AI-7%Si, foram estabelecidas correlacbes que caracterizam a variacdo da
microdureza ao longo de todo o comprimento do lingote, em funcdo da velocidade de

deslocamento da isoterma liquidus (Figura 111) e da taxa de resfriamento. A Figura 112
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apresenta a correlagdo entre a citada propriedade mecanica e a taxa de resfriamento para todos

0s sistemas considerados.
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Figura 113: Microdureza Vickers antes e ap6s ECAP versus taxa de resfriamento para:

a) Al-puro, b) Al-3%Si, c) Al-5%Si, e d) Al-7%Si.

A Figura 112 mostra o perfil de microdureza Vickers (Hy) em funcdo da taxa de
resfriamento obtida experimentalmente para cada posi¢do ao longo do comprimento do lingote,
tendo como objetivo estabelecer uma correlagdo entre esta variavel de solidificacdo e a
evolucdo da microdureza. As impressdes da microdureza contemplaram &reas com presenca
significativa de todas as fases da microestrutura, o que garante que as medidas de dureza sejam
representativas, ja que a dureza é uma propriedade interativa em que um resultado confiavel
depende da interacgéo significativa entre fases da microestrutura durante a aplicagéo da carga do
ensaio (KAZEMI, 2018). Pode-se notar que microdurezas mais elevadas dos lingotes obtidos
no experimento de solidificacdo antes ao ECAP, estdo associadas as taxas de resfriamento
elevadas, experimentalmente obtidas em posi¢cdes mais proximas da fonte extratora de calor, e
relacionada com microestruturas mais refinadas. Perfis semelhantes s&o observados nos
materiais apds ao ECAP, o microdureza cresce com o0 aumento da citada varidvel térmica (taxa
de resfriamento), ou seja, mesmo apés a deformacdo plastica severa via ECAP.

Essas relagdes funcionais quantitativas que constituem as leis que regem o
comportamento mecanico desses materiais, sdo de fundamental importancia para a inddstria
metallrgica, uma vez que, por meio delas é possivel programar, com base nas varidveis de
solidificacdo tais como: taxa de resfriamento, gradientes térmicos e velocidades de
solidificacdo, as propriedades mecanicas do produto final (XU, 2005).

Nos processos de solidificacdo unidirecional que utilizam moldes refrigerados a agua,
as variaveis térmicas de solidificacdo, velocidade de solidificacdo (VL) e taxa de resfriamento
(T), variam de altos valores, nas proximidades do molde, seguindo um perfil decrescente ao

longo da peca fundida. Com a evolugdo da camada solidificada a resisténcia térmica aumenta
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com a distancia relativa a superficie refrigerada. Este comportamento das varidveis encontra-se
refletido nos valores experimentais da microdureza e também nas demais propriedades
mecanicas, mesmo 0s materiais sendo submetidos a processo de deformacédo plastica severa
como por exemplo o ECAP (FILHO, 2015).

CAPITULO VI

6 Conclusoes, Sugestoes para Trabalhos Futuros e

Artigos Publicados

6.1 Conclusodes

As conclusfes e sugestdes com base nas investigaces experimentais conduzidas ao
longo desse trabalho, através das correlagbes e comparacdes para 0s sistemas com Al-puro, Al-

3%Si, Al-5%Si e Al-7%Si foram agrupadas nos itens a seguir.

Em relacdo ao experimento de solidificacdo controlada ascendente em condicdes
transientes de extracdo de calor:
1 — Os maiores valores das variaveis térmicas como velocidade de solidificag&o,
taxa de resfriamento e gradiente térmico foram experimentalmente obtidas em
regibes proxima a base refrigerada, em contrapartida menores valores do tempo de
solidificacdo local foram determinados nas mesmas regides;
2 — O teor de soluto da liga apresentou influéncia nas variaveis térmicas de
solidificacéo;
148



3 - Nos lingotes obtidos para todos os sistemas analisados, observou-se a ocorréncia
de estruturas predominantemente colunares, o que da indicacGes seguras de que a
solidificacdo ocorreu através transferéncia de calor unidirecional;

4 - A ocorréncia de estruturas colunares e equiaxiais, com surgimento da Transigdo
Colunar/Equiaxial (TCE) a partir da base do lingote é favorecida com diminuicéo
das varidveis téermicas como velocidade da temperatura liquidus (VL), gradiente
térmico (GL) e a taxa de resfriamento (T);

5 - As microestruturas tornam-se mais grosseiras a medida que afastamos da base
resfriada, ou seja, com o aumento da posicéao (P), enquanto que os valores das suas
respectivas variaveis térmicas (velocidade da temperatura liquidus (VL), gradiente
térmico (GL) e a taxa de resfriamento (T)) decrescem;

6 - A microdureza dependem, entre outros aspectos, da composi¢do quimica, dos
processos de fundigdo, das variaveis térmicas de solidificagdo e, consequentemente,

da microestrutura formada apds o experimento de solidificacao.

Em relagdo aos materiais fundidos e submetidos ao processo de deformacdo severa

(ECAP):
1-

2-

Ap0s o processo de ECAP para o sistema Al-puro, observamos uma morfologia de
grdos achatados com uma reducdo do seu tamanho de gréo;

Anterior ao ECAP observamos uma microestrutura tipicamente dendritica, muito
comum em solidificacdo de ligas de aluminio, com ramificacGes primarias,
secundarias e em alguns casos terciarias;

Observamos apds ao ECAP microestruturas dendriticas fragmentadas, o qual o
lingote deformado sofreu grande mudanca em sua estrutura. A tenséo aplicada ao
material provocou a deformacdo das microestruturas que se orientaram na direcédo
mais favoravel, estabelecendo a chamada textura de deformacéo. A fase primaria e
0 eutético aparecem mais alongados. As dendritas deformadas com o formato
aproximadamente achatado se tornaram mais refinadas e alongadas;

O ECAP via rota C com 3 passes, a qual é submetida as ligas de Al-Si promove a
quebra das microestruturas dendriticas, bem como a fragmentagdo das particulas
interdendriticas (regido eutética). Quanto mais fragmentadas essas regides
interdendriticas estiverem, maior € o movimento das discordancias, o que pode

resultar em menores tamanhos de graos apos o processo de ECAP;
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5- Concluimos que existe um aumento na propriedade mecanica do material por meio
dos ensaios de microdureza Vickers realizados, onde o material ndo submetido ao
ECAP apresentou uma dureza inferior quando comparado ao material processado,
para todos os casos analisados;

6- Podemos concluir que o aluminio puro isento de elementos de liga como silicio,
torna-se mais susceptivel ao ganho de microdureza quando comparados a aqueles
que apresentam soluto em sua composicao;

7- A evolucdo da microdureza Vickers nos materiais considerados na solidificagéo e
ap6s o ECAP ¢ afetado pelo teor de soluto e varidveis térmicas que controlam o
processo, tais como a velocidade de solidificacdo e taxa de resfriamento. Desta
forma, as condicdes da solidificacdo podem influenciar de forma significativa a
estrutura final e como consequéncia, suas propriedades mecanicas dos materiais

fundidos mesmo apds processamento.

Essas relacbes que sdo as leis que regem o comportamento mecanico dos materiais, sdo
de grande importancia para a indistria metal/mecanica, uma vez que, por meio delas é possivel
programar, com base nas variaveis de solidificacdo tais como: taxa de resfriamento, gradientes

térmicos e velocidades de solidificacao, as propriedades mecanicas do produto final.

6.2 Sugestbes para Trabalhos Futuros

Com base na analise, pesquisa e desenvolvimento deste trabalho, e em face aos
resultados obtidos, algumas sugestdes de abordagens para implementacéo em trabalhos futuros
séo:

1- Um estudo sobre algumas formas de medicdo dos espacamentos dendriticos nas

amostras apds a aplicacdo do ECAP, pois na sua recristalizacdo fica mais complexo

este trabalho de medicdo, utilizando a técnica proposta por (ROSA, 2006), A; = an;
2- A medicao da microssegregacdo nas amostras apos o ECAP, requerem a utilizacéo
de alguma outra técnica ou forma, pois as microestruturas recristalizadas néo
possuem formas semelhantes a uma cruz de malta, logo, utilizar os caminhos de
microanalises do tipo “T”, “X” e “+-”, desenvolvido por Kattamis (FLEMINGS,

1984), torna-se mais dificil,
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3- Um estudo sobre os numeros de passes, que neste trabalho foram trés em rota C,
seria interessante aplicar mais dois passes, totalizando cinco e em seguida fazer as
analises micrograficas, e das propriedades mecanicas do material,

4- Um estudo das amostras ap6s o processamento do ECAP, em cada passo na rota C,
permitiria um estudo mais detalhado das deformacdes e alteracdes das propriedades

mecanicas do material analisado.
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