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RESUMO

As ligas de Al-Fe vém sendo empregadas nos ultimos anos em aplicagdes de cunho
estrutural, na industria automotiva e aeroespacial, sendo materiais de baixo custo,
possuindo uma densidade baixa, em torno de 5,5 g/cm?, e boa condutividade elétrica
atrelados a uma excelente resisténcia a corrosdo em atmosferas oxidantes e sulfetantes.
Possui excelentes propriedades mecanicas e estabilidade quimica mesmo em altas
temperaturas. Os estudos preliminares validam os efeitos das variaveis térmicas
envolvidas no processo de solidificacdo como: a velocidade da solidificagdo (Vir),
gradiente térmico sélido/liquido (Gr), taxa de resfriamento (T) tem relevancia no controle
da solidificacdo e por sua vez geram impacto direto na microestrutura do material. O
objetivo do presente trabalho foi correlacionar das varidveis térmicas da liga Al-1%Fe,
sob condigdes transientes de extragdo de calor, com os dados obtidos de porosidade,
microssegregacao e de espagamento celular. Foram retiradas amostras das posicoes (5,
10, 15, 20, 35, 45, 60 e 85)mm do lingote da liga em questao, confeccionado em regime
de solidificagdo unidirecional vertical ascendente. A analise da microestrutura
comprovou a existéncia de uma morfologia celular por toda a extensdo do lingote. A
quantificagdo dos poros foi realizada por meio do software Image] acompanhado da
técnica de tomografia percebendo um aumento gradativo conforme ha o avanco da
posicdo bem como do espacamento celular. Pertinente a microssegregacdo, esta foi
realizada por meio da técnica MEV/EDS o qual fora realizada a varredura entre os centros
de graos gerando um perfil crescente de concentracao. Adicionalmente identificagdao de
fases foi realizada em duas etapas a primeira realizou a varredura dos elementos em
diversos pontos das amostras como forma de quantificar os elementos existentes. A
técnica do DRX fez a varredura de toda a area das amostras por meio de emissdes de
feixes de raios-X que entdo apontaram, neste regime de solidificagdo adotado as fases de

Al, Fe, Al, 05, Al;Fe ao longo da estrutura do material.

Palavras-chave: Liga Al-1%Fe; Porosidade; Particulas de segunda fase;

Microssegregacao; Variaveis Térmicas.



ABSTRACT

Al-Fe alloys have been used in recent years in structural applications in the automotive
and aerospace industry, being low cost materials, having a low density, around 5.5 g/cm?,
and good electrical conductivity linked to excellent corrosion resistance in oxidizing and
sulfect atmospheres. It has excellent mechanical properties and chemical stability even
at high temperatures. Preliminary studies validate the effects of the thermal variables
involved in the solidification process, such as: solidification velocity (Vv), solid/liquid
thermal gradient (GL), cooling rate (T') has relevance in the control of solidification and
in turn generate direct impact on the microstructure of the material. The objective of this
work was to correlate the thermal variables of the Al-1%Fe alloy, under transient heat
extraction conditions, with the data obtained from porosity, microsegregation and cell
spacing and phases. Samples were taken from the positions (5, 10, 15, 20, 35, 45, 60 and
85)mm from the ingot of the alloy in question, made in an ascending vertical
unidirectional solidification regime. Microstructure analysis confirmed the existence of
a cellular morphology throughout the length of the ingot. Pore quantification was
performed using the Image] software accompanied by the tomography technique,
perceiving a gradual increase as position as well as cell spacing advances. Pertinent to
microsegregation, this was performed using the SEM/EDS technique, which was
performed by scanning between the grain centers, thus generating an increasing
concentration profile. Additionally, phase identification was performed in two stages,
the first performed the scanning of the elements at several points of the samples as a way
to quantify the existing elements. The DRX technique scanned the entire sample area by
means of X-ray beam emissions, which then pointed out, in this solidification regime
adopted the phases of Al, Fe, Al,03, Al;Fe along the material structure.

Keywords: Al-1%Fe alloy, porosity, second phase particles, microsegregation, thermal

variables.
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1 INTRODUCAO

O aluminio ¢ um metal encontrado em varios produtos no nosso cotidiano, tais
como avides, barcos, automoveis bem como em objetos menores como latas de bebida e
panelas. E encontrado facilmente na natureza e o terceiro elemento com mais abundancia
na crosta terrestre.

Na industria global o consumo de aluminio ¢ da ordem de 57 milhdes de toneladas,
sendo que 70% desta producao estao divididas na China, Russia e Canad4, sendo dividido
nos segmentos de embalagem (25%), transporte (22%), construgao civil (20%), de acordo
com os dados do World Metal Statistics (2006).

Conforme a Associa¢ao Brasileira do Aluminio (ABAL) o Brasil conta como a
terceira maior reserva de bauxita do mundo tendo o minério 6timas qualidades,
representando 2,5% das vendas externas brasileiras (ABAL, 2017). No ano de 2018
houve uma queda de produgdo nacional do aluminio primario somando um total de 659
mil toneladas, queda esta em torno de 17% quando comparada a 2017 que veio a produzir
801,7 mil toneladas. Esta queda ocorre diante do impacto do prego da energia elétrica e
em fung¢do das condi¢des macroecondmicas e mercadologicas desfavoraveis desde 2016
(CBA, 2018).

Diversas sdo as aplicagdes do aluminio, sendo utilizados vastamente na
constitui¢do de carrocerias, na industria de haletados para radiadores ou por exemplo em
processos de estampagem incremental. Possui alta resisténcia a corrosao, sendo ainda um
material ductil, resistente e com baixo peso especifico (DALEFFE, 2008; ABAL, 2017).

A fusdo dos metais e sua solidificagdo compreendem estagios relevantes no
alcance de tipos distintos de materiais utilizados no cotidiano. A compreensdo da
solidificacdo dos materiais especificamente de metais e ligas tem como meta ndo s
buscar melhores caracteristicas de aplicagdo, mas também a analise, corre¢ao e prevengao
de patologias que vem a aparecer durante o processo de solidificagdo nos sistemas
metal/molde.

Viérios sdo os estudos ja realizados que concluem que o controle das varidveis
térmicas durante a solidificagdo define as caracteristicas e microestruturas do produto em
seu estagio final. A primeira etapa deste processo ¢ a temperatura inicial do metal
utilizado e os mecanismos de dispersdo de energia térmica. Relevante complementar que
o molde ndo s6 traz o formato do material, mas também atua como um meio de absor¢ao

de calor e sua transferéncia de calor, sendo este molde contribuinte para a mudanga do
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estado de agregacao. A alteragdo dos procedimentos produtivos, como variaveis térmicas,
mecanismos de transferéncia de calor, processo de solidificacdo possuem vinculo direto
com o arranjo microestrutural final (GARCAO, 2018)

Garcia (2007) expde que os pontos principais para um correto controle da
solidifica¢do sdo: velocidade da solidificagdo (Vi), gradiente térmico (GL), concentracao
(Co), redistribuicdo de soluto e taxa de resfriamento (T). Como j4 mencionado estas
ponderacdes estdo vinculadas com a microestrutura que ira ser encontrada e que pode ser
avaliada conforme a aplicagdo de técnicas de metalogratia (GOULART, 2005; GARCIA,
2007; GOULART, 2010; DIAS FILHO et.at., 2015; ARANGO, 2016 ¢ FERREIRA,
2017).

A microestrutura tipica de um metal sdo mescladas entre dendriticas e celulares.
Possuindo espacamentos entre as ramificacdes proximas, permitindo assim a analise
quantitativa da estrutura. Sabe-se que microestruturas com tamanhos reduzidos
contribuem com uma distribuicdo homogénea dos segregados, bem como de inclusdes e
poros que nao foram completamente eliminados durante a etapa de solidificagdao
(GOULART, 2010).

Pesquisas ja realizadas concluiram que os espacamentos celulares e dendriticos
reduzem conforme héa o aumento da velocidade de solidificacdo e da taxa de resfriamento
(HUNT, 1979; HUNT e LU 1996; BOUCHARD e KIRKALDY, 1997), uma vez que
essas condi¢des sejam favorecidas, contribuem para obten¢do de produtos com melhor
resisténcia mecanica.

E importante a compreensdo das variaveis térmicas e sua correlagio com as
variagdes da microestrutura que elas acarretam, uma vez que, estdo diretamente
vinculadas as caracteristicas finais do produto (KIRKALDY e BOUCHARD, 1997).

Entender a magnitude das varidveis térmicas transitdrias e sua correlacdo com as
variacoes microestruturais ¢ fundamental uma vez que tem direta relagdo com as
caracteristicas finais do produto (KIRKALDY E BOUCHARD, 1997). Dos estudos
disponiveis na literatura sobre as ligas hipoeutéticas de Al-Fe destacam-se:

Moreira et al. (2008) determinou os efeitos de adi¢des de percentuais de ferro no
aluminio eletrocondutor [Al-EC], no que tange a formagdo da macroestrutura, assim
como o tamanho das células, e sua interferéncia na condutividade elétrica do material.
Foi utilizado liga Al-0,05%Cu-0,11%Fe sendo posteriormente alterada para teores de Fe
(0,40;0,80;1,10 e 1,60) %. As ligas foram preparadas fundidas em um cadinho de carbeto

de silicio, num forno tipo mufla e vazadas em um molde no formato “U”. Foram
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utilizados para verificar a temperatura de vazamento termopares do tipo “k”. Destaca-se
entre os resultados encontrados que as ligas com os teores de Fe possuem um percentual
inferior a 0,8% possuem melhor condutividade elétrica e que o maior tamanho celular foi
identificado na liga Al-0,05%Cu-0,11%Fe0,80%.

Goulart (2010) realizou a solidificagdo de ligas hipoeutéticas de Al-Fe as
solidificando de forma unidirecional vertical ascendente em situagdes transitorias de
fluxo de extragdo de calor. Com o objetivo de avaliar a micro/macroestrutura e
propriedades mecanicas através de correlagcdes com as variaveis térmicas de solidificacao,
como por exemplo, velocidades de solidificagdo e taxa de resfriamento. A fim de também
investigar a natureza dos intermetalicos Al-Fe existentes na microestrutura, foram
realizadas analises nas ligas produzidas por meio da difragdo de Raios-X e por
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). Foi observado que as estruturas celulares
predominaram em todas as ligas Al-Fe estudadas. Os espacamentos celulares mensurados
ao longo da dimensao dos fundidos foram correlacionados com os resultados obtidos nos
ensaios de tragdo. Pode-se concluir, a partir do trabalho de Goulart (2010), que o limite
de resisténcia a tracao, o limite de escoamento e o alongamento especifico cresceram
conforme ocorria o decréscimo do espagamento celular, por outro lado, o alongamento
especifico reduziu com o aumento do teor de Fe da liga.

Bertoni et al. (2015) estudaram a liga Al-1,5%Fe que foi tratada por meio da refusao
superficial a laser (RSL) para aprimorar suas caracteristicas superficiais, tais como:
redug¢do da rugosidade, aumento da dureza e aumento da resisténcia a corrosao. A
identificacao dessa liga e das fases presentes foi realizada pelo difratograma de raios-X
com um angulo de incidéncia rasante (DRXIR) tendo como fungdo a profundidade. A
superficie tratada teve sua caracterizacdo microestrutural realizada por MEV, MO e
Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS). Os dados descobertos foram a identificacao
de fases simples e metaestaveis, como o AIN, Al 14403, € 0 Al,03, numa camada
variavel de (0,6 a 7,8) um, como efeito da alta velocidade de resfriamento e do tratamento
de RSL ter sido feito em atmosfera nao controlada e sem gas de protecao.

Gar¢do (2018) desenvolveu um estudo em carater experimental em que foi
determinado as variaveis térmicas na solidificagdo do aluminio comercialmente puro
(AA1050) e da liga binaria Al-1%Fe, em condicOes transientes a extra¢do de calor,
objetivando comparar o efeito da adi¢cao de Fe no desenvolvimento macro/microestrutural
e propriedades mecanicas. As referidas varidveis térmicas vieram a serem determinadas

de forma experimental utilizando perfis de temperatura em todo o lingote durante um
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processo de solidificagdo unidirecional ascendente. Amostras foram retiradas de pontos
distintos do lingote, concluindo que o Al-1%Fe apresentou uma microestrutura do tipo
celular. Quanto as variaveis térmicas, a adicdo de Fe no Al-puro trouxe uma majoragao
de 2,5% na velocidade de solidificagdo, que procedeu a uma redugdo de cerca de, 28%
na taxa de resfriamento e gradiente térmico. Sobre as propriedades mecanicas, a adicao
de 1% de Fe gerou em 9% de crescimento no limite de resisténcia a tragdo, 38% de
crescimento na microdureza € uma queda em 20% do alongamento total, quando
relacionada com o aluminio comercialmente puro. Isso veio a ocorrer devido a adicao de
Fe ao material puro que gerou um decréscimo no tamanho das células e
consequentemente a diminui¢do dos espagamentos celulares.

Moreira (2017) estudou um método de quantificacdo de porosidade em ligas de
aluminio fundidas, utilizando o software LEICA LAS EZ V4.8 para analise de imagem.
Foram geradas 16 amostras utilizando a liga de aluminio composta por 92,4% de Al, 7%
de Si e 0,6% de Mg, que possui niveis de porosidade distintos. Transcorrida a preparacao
metalografica, foram gerados 10 campos microestruturais aleatorios em cada uma das 16
amostras, sendo entdo realizada a quantificagdo de porosidade por meio do software
mencionado acima. Como forma de validar o método apresentado, veio a ser realizada
uma andlise de profundidade em cada uma das amostras concluindo que os valores
obtidos eram similares aos do primeiro método, apresentando um erro de 5%.

Este trabalho tem como diferencial o desenvolvimento de perfis de
microssegregacao, quantitativo de porosidade e particulas de segunda fase na liga binaria
Al-1%Fe confrontados com os dados das varidveis térmicas (taxa de resfriamento,
gradiente térmico, tempo local de solidificagdo e velocidade de solidifica¢do) ja

conhecidas do material.

1.1 Motivacao

Durante o processo de solidificacdo ha a formacgao de defeitos cristalinos, estes
comuns a qualquer tipo de estrutura e que variam em sua quantidade de acordo com o
tipo de material, tais como a formagao de precipitados e poros.

Diante do baixo custo de aquisi¢ao tanto do ferro como do aluminio estes sao
utilizados em diversas aplicagdes na industria, seja na area de bens de consumo como na
industria alimenticia, produzindo assim desde folhas para protecdo de alimentos até

chapas para usos diversos. A adi¢do do elemento ferro gera uma liga com melhorias em
17



suas propriedades a altas temperaturas, resisténcia mecanica, tenacidade, plasticidade,
resisténcia a fadiga e corrosdo, quando comparada com o aluminio puro.

Tornando entdo interessante estudar e caracterizar este material, quanto a sua
estrutura, porosidade e segregacdo dos elementos. Obtendo assim neste estudo o
levantamento diverso de informagdes relevantes que podem ser utilizados pela

comunidade cientifica e industrial.

1.2 Objetivos

Este trabalho tem como objetivo geral analisar a formacdo microestrutural da liga
biniria Al-1%Fe aprofundando por sua vez o estudo da rejeicdo do soluto
(microssegregacao), particulas de segunda fase e o desenvolvimento de porosidade
correlacionados as variaveis térmicas.

Os objetivos especificos sdo relacionados abaixo:

. Determinacao da porosidade em pontos determinados ao longo do lingote

por meio da microscopia Otica atrelado ao software LEICA LAS EZ V4.8;

. Determinacao das particulas de segunda fase utilizando o MEV-EDS;

. Determinar o espagamento celular ao longo do lingote;

. Determinar os perfis de microssegracao por meio do MEV/EDS (técnica
Line Scan);

. Confrontar os perfis de microssegregacao gerados pelo MEV/EDS com o

modelo de SCHEIL;
. Correlacionar os dados de porosidade, particulas de segunda fase e

microssegregacao com as variaveis térmicas de solidificagao;

. Qualificar os elementos das particulas de segunda fase;
. Analisar a influéncia das varidveis térmicas na porosidade do material ¢;
. Averiguar a influéncia das varidveis térmicas na microssegregacao da liga

binaria Al-Fe .
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Ligas de Aluminio

2.1.1 Caracteristicas Gerais

O aluminio ¢ um metal ndo ferroso com um vasto consumo industrial em escala
global, sendo o elemento mais abundante na crosta terrestre. Possui versatilidade e 6timas
propriedades, assim como as suas ligas existentes, permitindo por sua vez um “n” numero
de aplicagdes comerciais, seja na industria automobilistica, aerondutica, de construg¢ao ou
de usos gerais. Podendo atender perfeitamente na utilizacdo de produtos complexos e
sustentaveis (TOTTEN, 2003).

E um elemento de alta condutividade térmica e elétrica, tendo como vantagens a
sua resisténcia a oxidagdo progressiva, justificada pelos atomos da superficie que se
combinam com o oxigénio da atmosfera formando uma camada de 6xido protetor que
impede a progressao da deterioragdo do material. Sua confeccao atrelada a determinados
tratamentos térmicos ou elementos de liga tornam o material resistente & corrosdo em
meios agressivos (VENTURA,2009).

Virios sdo os elementos de liga utilizados em conjunto com o aluminio, tais como:
zinco, cobre, ferro, silicio e 0 magnésio. Todos estes elementos, podem ser utilizados em
combinagdes e concentragdes distintas que influenciam uma microestrutura e
propriedades mecanicas finais da liga gerada (SMITH, 2013). Estas ligas sdao divididas
em dois grupos sendo estes as ligas de fundicdo em que os componentes sdo gerados por
meio do vazamento e posterior solidificagdo e o segundo grupo as ligas de deformacao
plastica que sdo vazadas em moldes em formato de lingotes ou billets sendo conformadas

posteriormente (VASUDEVAN, 2012).

2.1.2 Propriedades e Aplicacoes do Aluminio da Série 1XXX

A classificagdo dada pela Aluminiom Association as ligas de aluminio sao
designadas por um sistema de quatro digitos. A série 1XXX possui uma composi¢ao de
no minimo 99,00% de aluminio com naturais (DAVIS, 1993; BRESCIANI, 1997).

Sdo ainda dividas em dois outros grupos: tratdveis termicamente, nas quais sao

aplicados tratamentos térmicos para aumentar sua resisténcia mecanica e as nao trataveis
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termicamente, cujas propriedades mecéanicas somente podem ser tratadas a frio. As ligas
pertencentes a série 1XXX sdo das do tipo trabalhaveis ndo termicamente, sendo
apresentado na Tabela 1, algumas propriedades para o aluminio comercialmente puro
(AA1100 - 99,00% de Al, AA1050 - 99,50% de Al e AA1070 - 99,70% de Al) e para o
aluminio super puro (AA1199 - 99,995% de Al) (HATCH, 1984).

Tabela 1 Principais propriedades do aluminio no estado recozido (DAVIS, 1990 e

HATCH, 1984).

Risipsismropsiedudes Classificacdio do aluminio
AA1100 | AAT050 | AA1070 |AAL1199
Nimero atémico 13 13 13 13
Peso atdomico 2698 26,98 26.98 26,98
Estrutura cristalina CFC CFC CFC CFC
Parimetro de rede (A) - - - 4.04
Ponto de fusdo (°C) 657 658.4 658,9 | 660,24
Densidade a 20 °C da liga (g/em’) 2710 2,705 2,703 2,698
Condutividade elétrica a 20 °C da liga (IACS) 59.0% 61,3% - 64.5%
Resistividade elétrica a 20 °C da liga (nQ.m) 29,2 28.1 - 26,7
Calor especifico a 20 °C da liga (J/kg.K) 904 900 - 900
Condutividade térmica a 20 °C da liga (W/m.K) 222 231 - 243
Limite de resisténcia a tragido (MPa) 90 76 - 45
Limite de escoamento (MPa) 34 28 - 10
Alongamento (%) 35 39 - 50
Madulo de elasticidade (GPa) — (tragio) 69 69 - 62
(cisalhamento) 26 25 - 25
Resisténcia & fadiga (MPa) 34 - - -
Dureza (HB) 23 - 20 15
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2.1.2.1Sistema Al-Fe

O ferro ¢ comumente apontado como uma impureza nas ligas de aluminio, sendo
sua solubilidade muito baixa, em torno de 0,03-0,05% de seu peso na temperatura eutética
a 655°C (MONDOLFO, 1976) e uma alta solubilidade em aluminio fundido (liquido)
conforme pode ser visto na Figura 1. Existente nas ligas de aluminio comerciais, mesmo
nas puras, por conta da contaminagao advinda do uso de ferramentas de ago utilizados na
fabricacdo ou presentes na sucata ou em materiais usados na fusdo (WANG, 1995).

Porém por vezes o ferro ¢ somado de forma deliberada em algumas ligas de
aluminio, com objetivo de melhorar as propriedades mecanicas a altas temperaturas
(MONDOLFO, 1976). Nas situacdes de fundi¢ao em moldes de aco (Die Casting), o teor
de aco ¢ mantido em um percentual superior a 1% com objetivo de aprimorar a vida dos
moldes, por meio da reducdao do ataque do aluminio a superficie. Também ¢ utilizado
como elementos de liga para alguns produtos especiais como chapas para estampagem
profunda, folhas para protecdo de alimentos, condutores elétricos e etc (ZEIGLER, 1974).

Nestas situagdes as caracteristicas finais s3o modificadas de acordo como o ferro
estd presente no aluminio. O percentual de Fe em solucdo solida advinda das condig¢des
de resfriamento ¢ importante, uma vez que as propriedades estdo diretamente vinculas as
fases precipitadas durante a solidificagdo (LAKNER, 1990). O percentual de Fe em
solucao solida cresce com o crescimento da taxa de resfriamento e acréscimo do conteudo
de ferro nas ligas de aluminio, atenta-se, entretanto, que o ferro nao excede de forma
consideravel a solubilidade existente em equilibrio. Significa, portanto, que o Fe em sua
grande maioria pode ser localizado nas fases intermetalicas (GRIGER, 1990).

Nas ligas binarias de Al-Fe em que o elemento ferro seja de até 40% em peso, em
condigdes de equilibrio de solidificacio e taxas de resfriamento (7) <0,015% °C/s. O ferro
presente na liga, em sua totalidade, além do seu limite de solubilidade, forma um eutético
do tipo simples com a fase intermetélica estavel AlzFe (4,5% de volume de intermetalico
a aproximadamente 1,8% do peso de Fe e em torno de 652°C) de acordo como

demonstrado no diagrama de equilibrio Al-Fe da Figura 1 (TIRYAKIOGLU,2014).
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Figura 1 - Diagrama de fases Al-Fe (Karttner e Burton,1993).

Diante de um resfriamento mais intenso, T > 1 °C/s o eutético passa a ser
substituido pelo eutético metaestavel Al-AlgFe, a 2,8% em de peso de Fe numa propor¢ao
de intermetélico de 20% em volume. Estudos (GRIGER, 1990, ALLEN, 1998, ALLEN,
2001) anteriores indicam que ha ocorréncia de outros trés intermetdlicos binarios, na
forma de precipitados binarios interdendriticos, sendo estes: AlxFe (x =5,0 a 5,8), AloFey,
e AlnFe (m=4,0 a4,4).

Destaca-se que a solubilidade do Fe no Al em condi¢des de equilibrio ¢ reduzida
(0,05%) em comparagao com as condi¢des metaestaveis em que pode chegar a atingir até
8% uma vez que aplicadas elevadas taxas de resfriamento como no caso de processos de
solidificacao rapida (GREMAUD, 1990).

Nas condi¢des de solidificagdo em que o processo ocorre sem equilibrio, ha
possibilidade de existir uma ampla faixa de fase Al-Fe termodinamicamente
metaestaveis, devido a possuirem valores reduzidos de super-resfriamento do que a fase
AlsFe nas etapas de nucleacao e crescimento. Desta forma, em pecas fundidas/lingotadas
de ligas Al-Fe a soma entre a taxa de resfriamento e composi¢@o quimica local possibilita
a obten¢do de regides com arranjos microestruturais diversos, imbuidos de fases de
equilibrio e intermetéalicos metaestaveis (KEONG, 1979, AHRAVCI, 1998). Quanto aos
intermetalicos, a distribuicdo de intermetédlicos secundarios ou ternarios (Figura 2),
possuem relagdo direta e critica nas propriedades de ligas Al-Fe, inclusive na tenacidade,

resisténcia a fadiga, resisténcia mecanica, plasticidade e resisténcia a corrosao
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(HATCH,1984, WANG, 1995, ALLEN, 1998, HASENCLEVER, J, 2004, AMBAT,
2006).

S Hm

Figura 2 - A micrografia mostra uma liga Al- 1,5%Fe cuja superficie foi refundida por

laser. A parte inferior constitui as células da material base (KEONG, 1979).

No caso das ligas hipereutéticas possuindo até 9% do peso em Fe, ha um aumento
na taxa de resfriamento o qual suprime a formacao de AlsFe (40,7% Fe, densidade 3,896
g/cm?), que vem a ser substituida por AlsFe (25,6% Fe, densidade 3,45 g/cm?). Por tal
motivo a conformagdo de ligas Al-Fe passam a ser prejudicadas quanto ha particulas
grosseiras de AlsFe, pois estas tendem a gerar trincas e consequentemente fissuras que
reduzem a formabilidade, situagdo esta que nao ocorre na presenca de AlsFe finamente
dispersa (MONDOLFO, 1976).

Por meio de estudos Liang et al. (1995) utilizou o processo de Bridgman em
solidificacdo estaciondria de fluxo de calor, no caso das ligas proximas de uma
composi¢ao eutética, na qual uma reagdo eutética de equilibrio (Al-AlsFe) acontece em
velocidades de crescimento inferiores a 7 mm/min, enquanto situacdes eutéticas
metaestaveis (Al-AlsFe) ocorrem em velocidades superiores a 7 mm/min.

Nas ligas hipereutéticas com até 9% em peso de Fe, ha a supressdo da formacao
da fase estavel AlsFe (40,7%Fe, densidade 3,896g/cm?), devido ao aumento na taxa de

resfriamento, vindo essa fase a ser substituida pela AlsFe (25,6%Fe, densidade 3,45g/
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cm’) e por fim, com taxas de resfriamento relativamente elevadas como pode ser
acompanhado em processos por refusdo com laser, percebeu-se uma microestrutura
constituida unicamente de dendritas de uma solugéo sélida de Fe em Al (fase o) com
pequenos espagamentos interdendriticos primarios (GREMAUD, 1990).

Miki et al. (1975), em andlises experimentais com ligas hipoeutéticas,
administraram faixas de valores de taxas de resfriamento para a estabilidade dos diversos
intermetalicos: Al;Fe para taxas menores que 1°C/s; AlsFe de 1°C/s a 10°C/s e AlmFe para
taxas superiores a 10°C/s. Os estudiosos também apontam a necessidade de um aumento
nas taxas de resfriamento para a estabilidade da fase metaestavel conforme o teor de Fe
na liga ¢ aumentado. Resultados similares foram apontados por Young e Clyne (1981) na
solidificacdo controlada de uma liga Al-1%Fe. Griger et al. (1990) mediram o valor de
“m” do intermetalico AlmFe e sugeriram que possa ser fixado em 4,0, ou seja AlsFe.

Allen et al. (1998) realizaram um trabalho de revisdo em que abordam a formacao
das fases intermetalicas na solidificagdo de ligas Al-Fe, onde apresentam resultados tanto
de experimentos desenvolvidas em condic¢des estacionarias de solidificagdo, por meio da
técnica Bridgman de crescimento, quanto de trabalhos baseados em resultados
principalmente obtidos no lingotamento continuo de ligas Al-Fe, isto ¢, em condi¢des de
solidificacgdo transitoria. Esse trabalho de revisdo destaca a presenca de uma correlagdo
entre as varidveis térmicas do processo de solidificagdo e a ocorréncia de fases de

equilibrio ou de fases metaestaveis.

24



2.1.3 O Processo de Solidificacido

A Figura 3, exp0e os principais fatores e também eventos que vem a interagir no

processo de solidificacio de um metal, de seu estado liquido até o produto final

solidificado.
, — .
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Figura 3 — Encadeamento de fatores e eventos durante a solidificagao de um metal

(GARCIA, 2007).

O entendimento da teoria de solidificacdo ¢ de extrema importincia para o

planejamento dos processos de fundigdo e lingotamento, visto que as estruturas de
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solidificacdo sdo dependentes das varidveis e parametros térmicos do processo de
solidificagdo, tais como: o coeficiente de transferéncia de calor metal/molde (hi), a
velocidade de evolucao da isoterma liguidus (V}), os gradientes térmicos (G, ), parametros
como as taxas de resfriamento (T), e tempo local de solidifica¢do (ts1). Essas varidveis
interferem de forma direta na estrutura macro e microestrutural bruta de solidificagdo, ou
seja, no tamanho das células, espacamentos dendriticos ou celulares, espacamentos
lamelares ou fibrosos, das heterogeneidades de composi¢dao quimica, do tamanho, forma
e distribui¢do de inclusdes de porosidade formadas entre outras. De acordo com o tipo de
regime de extracao de calor, esses parametros ou varidveis podem ser fixados com apenas
um deles alterando em funcdo do tempo (regime permanente). Ou ainda, todos podem
variar simultaneamente com o tempo que compreende o regime transiente (GARCIA,
2007).

O inicio da solidifica¢dao parte da transformacao da fase liquida para a sdlida,
variando num momento inicial de acordo com a composicdo quimica existente no
material. Materiais comercialmente puros possuem uma temperatura de
fusao/solidificacao (T¥), sendo os limites acima e abaixo deste ponto determinam seu
estado s6lido ou liquido, conforme pode ser visto na Figura 4(a), sendo que no caso das
ligas metalicas, a solidificacdo ¢ determinada pelas temperaturas liguidus (T}), e solidus
(Ts), conforme Figura 04 (b). O material em seu estado liquido nao ¢ transformado de

forma instantanea indiferente dos pontos (7}) e (T's).

v

v

a) tempo b) tempo

Figura 4 - Curva de resfriamento lento (a) metal puro e (b) solugao sélida (OLIVEIRA,
2018).

A nucleacdo pode ocorrer de uma nucleagdo homogénea ou heterogénea. Sendo

que na primeira ocorre a nucleagdo do material da fase so6lida em um meio liquido, nao
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existindo intervengdo ou a contribuicdo energética de elementos ou agentes
dissemelhantes ao sistema. No segundo tipo de nucleacdo, heterogénea, a fase solida tem
sua nucleacdo também num meio liquido, porém com a contribui¢do energética de
elementos estranhos, como impurezas, inclusdes que serdo estudadas mais a frente,
parede do molde, inoculantes e aditivos, que correspondem aos casos mais comuns

(FURTADO, 2007; GARCIA 2007).

Liquido Linutes Jd¢ prio

Nivkys

Cnistais gque Grions
formardo os graos

Figura 5 - Etapas da solidificacao de metais (LAMAT, 2015).

Na macroestrutura ¢ gerada uma pelicula separadora também conhecida como
gap entre o metal e o molde utilizado, ocorre em fun¢ao de mecanismos associados as
interacdes fisico-quimicas do metal com o molde. Ocorre desta forma uma contragdo do
metal a0 mesmo tempo em que se percebe uma expansdo do molde, que cria uma
resisténcia térmica a passagem do calor em direcdo ao molde. Essa situacdo inversa € o
coeficiente de transferéncia de calor metal/molde (/i) e sua determinagdo pode ocorrer
por meio de diversos métodos tais como: a) cinética de solidificagdo unidirecional
controlada; b) confronto de perfil térmico tedricos/experimentais; c¢) medidas de
temperatura e vazdo em moldes refrigerados e; d) medidas de parametros da
microestrutura de solidificagdo (GARCIA, 2007). Quanto a resisténcia térmica na
interface metal/molde possui variagdes conforme o tempo e no caso de moldes
refrigerados tem sua representagdo por meio de um coeficiente global de transferéncia de
calor (hg), que absorve as resisténcias térmicas metal/molde, da espessura do molde
refrigerado e do fluido de refrigeragao.

Da caracterizagdo dos perfis transitorios, seja de /i ou sy durante o processo de
solidificacdo ¢ possivel determinar as velocidades de deslocamento das isotermas
liquidus e solidus, dos gradientes térmicos e das taxas de resfriamento em todo o processo.

Porém, ¢ necessario ndo s6 a determinacdo experimental, mas também a utiliza¢do de
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modelos analiticos e numéricos de solidificagdo, que tem sua precisdo de calculos exigida
conforme o tipo de sistema metal/molde empregado.

De forma significativa o desenvolvimento dos defeitos, tanto na macroestrutura
como na microestrutura tem influéncia direta nas caracteristicas do material e no processo
de solidificacdo, pois as propriedades do produto final sdo determinadas pela sua estrutura
que ¢ formada uma vez que seja transcorrida a solidificacdo (GARCIA, 2007).

Pertinente a caracterizacdo da macroestrutura e da microestrutura (alvo deste
trabalho), assim como da analise de segregacdo, a técnica de solidificagdo unidirecional
¢ vastamente usada, sendo estudada nas condigOes estacionarias de fluxo de calor
(GOULART, 2010; LI, 1997; SPITTLE; BROWN, 1995; WANG; TRIVEDIL,2011) e em
regime transitorio (CARVALHO et al.,, 2013; ROCHA; SIQUEIRA; GARCIA,
2003%,2003b; SILVA et al., 2011).

A solidificagdo nas condigdes estacionarias de fluxo de calor, Gr e Vi sdo
controlados e mantidos constantes durante o procedimento, como as utilizadas nas
técnicas Bridgman e Stockbarger, que permitem analisar a influéncia de cada variavel
independentemente, tornando assim possivel a determinacdo de relagdes quantitativas
entre os aspectos da microestrutura (GOULART, 2010; JOAO DIAS FARIA, 2005).

Em relagdo a solidificagdo transitoria de fluxo de calor G e Vi variam com o
tempo e a posi¢ao dentro do metal, mas de forma interdependente (T = GL e V1), que
engloba boa parte dos processos industriais que tem relacdo a solidificacdo, ou seja, torna-
se de suma importancia a compreensao tedrica e experimental do impacto que as variaveis
térmicas de solidificagdo sobre as caracteristicas da macroestrutura e da microestrutura
de diversos sistemas metalicos (GOULART, 2010). Durante a correlacdo das variaveis
com a estrutura final do material, sdo usados aparatos experimentais que mapeiam
termicamente o processo de solidificacdo, neste caso unidirecional vertical ascendente
(SANTOS et al., 2014).

Os principais fatores e também eventos que acontecem e interatuam enquanto
ocorre a solidificacdo de um metal, partindo do seu estado liquido até o estado so6lido, sdo
representados na Figura 3, ja apresentada anteriormente. Destaca-se que uma vez fixada
a composicao quimica da liga, a microestrutura final do material serd determinada pelo

progresso do processo de solidificagao.
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Na Figura 6 ¢ realizada a representacao das formas de transferéncia de calor que
podem vir acontecer durante o processo de solidificacio de materiais num regime
transitorio: conducao térmica no metal e no molde, transferéncia newtoniana na interface
metal/molde, convec¢cdo no metal liquido e na interface molde/ambiente e radiagdo

térmica do molde para o meio ambiente (GARCIA, 2007).

INTERFACE MEIO AMBIENTE/MOLDE INTERFACE SOLIDO/LIQUIDO
\ 7
- -'\\ ! :::/ g |
RADIACAD | | <| < CoNourAo |
TRANSFERENCIA o
7 NEWTOMANA | | < [M:Uf‘a [; |
convecgao| | | <cowvecgAo
: P>
MEIQ AMBIENTE INTERFACE MOLDE/METAL SOLIDO Liguo J

Figura 6 - Modos de transferéncia de calor atuantes no sistema metal/molde (FARIA,
2015).

Destaca-se que, de acordo com o molde utilizado durante o processo de
lingotamento ou fundigdo, alguns dos modos transitorios referentes a transferéncia de
calor podem ser ignorados durante uma analise global da energia térmica que vem a ser
transferida, como no caso dos moldes refrigerados, que fazem a temperatura externa ser
constante em fun¢ao da circulagdo do fluido de refrigeracdo ou também no caso dos
moldes refratarios, como daqueles constituidos de areia que possibilitam a fundicao de
pecas mais complexas e com um baixo custo relativo, porém ndo sendo bons absorventes
de calor (GARCIA, 2007).

Iniciado o processo de solidificagao, uma fina camada de metal solidifica-se
ligado a parede do molde e conforme a solidificagdo avanca, ¢ gerado um espago fisico
que separa o metal e o molde (gap). Isso ocorre devido a resisténcia térmica ao fluxo de
calor que permeia em dire¢do ao molde, sendo a compreensdo inversa compreendida

como coeficiente de transferéncia de calor metal/molde (/).

2.2 Solidificacao Unidirecional Vertical Ascendente

Pertencente aos tipos de solidificagdo existe a solidificacao unidirecional vertical

ascendente, aplicada no material Al-1%Fe aqui estudado em trabalho de dissertacdo
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(GARCAO, 2018). Este tipo de solidificagdo acontece em condigdes em que o regime é
transiente ao fluxo de calor aplicado, sendo utilizado um sistema de refrigeragdo num

ponto inferior do dispositivo utilizado durante o processo que pode ser visto na Figura 7.
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l b : agua
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Figura 7 - Sistema de solidifica¢do unidirecional vertical ascendente (GOULART,
2010).

O dispositivo em questdo veio ser projetado com objetivo de receber o metal
liquido possibilitando a solidificagdo de forma que a mesma ocorra no sentido contrario
ao da gravidade favorecendo, desta forma, o contato do metal liquido com a base
refrigerada devido ao seu peso.

Conforme o soluto ¢ rejeitado na solidificacao ¢ gerado um liquido interdendritico
mais denso que o volume global de metal liquido em relagdo a movimentacao do liquido,
ocorrendo a solidificacdo neste ponto de forma estavel. O perfil de temperaturas no
liquido ¢ crescente e vai em dire¢do ao topo do lingote e o liquido mais denso observado

perto da fronteira em que ocorre a transformagao solido/liquido, ndo ocorrendo correntes
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convectivas seja pela diferenca de temperatura ou pela diferenca da massa especifica,
situacdo que acontece devido a direcdo crescente ascendente (indo ao topo do lingote)
conforme explicado anteriormente (ROSA, 2007).

Conforme apontado por Gargao (2018) veio a ser empregado um sistema de
monitoramento que registrava as temperaturas em todo o processo de solidificagdo.
Sistema este composto por termopares inseridos de forma prévia no molde em posicdes
distintas a partir da base do molde. O sistema empregado tem como objetivo analisar a
influéncia do super resfriamento empregado e a transferéncia de calor que existe dentro
do lingote devido a condugdo térmica unidirecional (OSORIO, 2005; SA, 2004; ROCHA,
2003).

A grande maioria dos sistemas industriais pertinentes a area de solidificagao
envolve condigdes em regime transitorio a extragao do calor, sendo para tanto relevante
o estudo das influéncias das varidveis térmicas sobre os parametros macroestruturais e

microestruturais e os defeitos gerados durante esse processo (GARCAO, 2018).

2.2.1 Determinac¢ao da Curva de Resfriamento Lento.

E realizada a determinagdo das temperaturas liguidus (T},) e solidus (Ts) ou a
propria temperatura de fusdo (Ty), em materiais que sejam comercialmente puros de duas
formas ou extraidas através do diagrama de fase ou experimentalmente por meio do
processo de fundi¢cdo onde ¢ realizado o monitoramento do seu resfriamento lento (curva

de resfriamento lento), conforme apresentado na Figura 8 (a) e (b), respectivamente.

(a) (b)
]
’ === Gurva de Resfriamentc da Liga Al-6% Cu
B T L
Liguida T ~ .
k\ " TR
] M o’
- 8 '\\ : "‘-\\_/_,_-——‘ =4 T2 6380
m L & - Frd
E . e L E—; w0 F ot Liends
H sy H i
E § £ mu
E T2 S5
4 (=
Ll &0 Isakarma Sobds
H
o
P - . T,,=
[ X0 o i [ o w0
0 '] ] bt ] » Tampa, 1is)

Figura 8 - Determinacao das temperaturas /iquidus e solidus. (a) Utilizando o Diagrama
de fases e (b) Utilizando andlise experimental. (DIAS FILHO et al., 2015).
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2.2.2 Tempo de Passagem da Isoterma Liquidus (t).

A variavel de solidificagdo referente ao tempo de passagem da isoterma liguidus(t)
pode ser obtido através do cruzamento das retas equivalentes em cada uma das
temperaturas /iquidus (T;) ou temperatura de fusdo (Tf). As curvas de resfriamento em
cada posicao sdo ocupadas pelos seus respectivos termopares (P), conforme ilustrado na
Figura 09(a). Os produto dos pares ordenados (P, t) resulta na funcao P = f(t), que pode

ser acompanhado na Figura 09 (b), em que a posi¢ao ¢ dada em funcdo do tempo de

passagem da isoterma liquidus.
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Figura 9 - Curvas de resfriamento Curva posi¢do x Tempo (DIAS FILHO et al., 2015).

2.2.3 Velocidade de Solidificacao, V; (mm/s).

A velocidade de solidificacao (V) compreende como o avanco da interface
liquido/solido que pode vir a ser obtida pela derivada da funcdo P = f(t). Assim, a dP/dt,
pode obter os dados experimentais para as velocidades de deslocamento da isoterma

liquidus (V;) partindo da interface metal/molde em funcdo da posi¢do, conforme

apresentado na Figura 10.
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Figura 10 - Velocidade de solidificagdo, V; (mm/s) (GOULART, 2010; DIAS FILHO

2.2.4 Taxa de Resfriamento, T (°C/s).

etal., 2015).

A taxa de resfriamento ¢ calculada de acordo com cada posi¢do dos termopares

aplicando a equagdo (01), onde o célculo consiste no quociente das temperaturas,

imediatamente antes e depois da T; e dos tempos correspondentes (OKAMOTO et al.,

1975) conforme ilustra a Figura 11.
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Figura 11 - Taxa de resfriamento, (°C /s) (GOULART, 2010; DIAS FILHO et al.,
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5).
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2.2.5 Gradiente Térmico, G; (°C/mm).

O gradiente térmico (G) refere-se a variacao de temperatura do liquido frente a
isoterma /iquidus sdo determinados através da relag@o analitica entre as respectivas taxas
de resfriamento e as velocidades de deslocamento da isoterma /liquidus, apresentado na

equagao (02) e exposta na Figura 12 (GARCIA, 2007).
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Figura 12 - Gradiente térmico, G, (°C) (DIAS FILHO, 2015).

A Figura 12 representa por sua vez a curva experimental de gradiente térmico

tendo como relagdo a posi¢ao do termopar.

2.3 Caracterizacio Microestrutural

Durante o processo de solidificagdo percebe-se a evolugao da forma da interface
liquidus/solidus a qual estd profundamente interligada as tipificacdes da microestrutura
existente em um material puro ou numa liga no decorrer da solidificagao.

Goulard (2010) afirma que em conformidade com o super-resfriamento, diversas

morfologias podem ser observadas através do valor de SRC, que de acordo com a ordem
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crescente do valor, sdo chamadas por: planar, celular e dendritica, segundo ¢ exibido na

Figura 13.

SRC Vi & Go
+ + - 4+

Figura 13 - Representagdes esquematicas da atuagdo dos fatores de influéncia na
formacao das estruturas de solidificacao. (GOULART, 2010).

A Figura 13 traz a possibilidade de estimar, referente a interface liquidus/solidus
que o material tende a ser dendritico conforma h4 majoragdo do percentual de soluto no
material bem como a velocidade de solidificacao e o super resfriamento empregado.

Em contrapartida, em como ¢ realizada a redu¢ao dos métodos em condigdes
controladas, a morfologia do material tende a mudar conforme pode ser acompanhado na

Figura 14.
@) , ®)

Figura 14 - a) Microestrutura do aluminio comercialmente puro (Oliveira,2009) e; b)
Microestrutura da liga binaria de Al-Fe (GOULART, 2010).

Como acompanhado na Figura 14 a morfologia tende a ser tipo planar quando um

material tido como comercialmente puro ¢ diluido em baixos percentuais de concentracao
35



de soluto passando a ter uma morfologia celular como demonstrado por Goulart (2010),
Da Silva (2008).

As estruturas dendriticas uma vez desenvolvidas possuem trés niveis de
subdivisdes, a saber: brago primario, secundario e terciario (FERREIRA, 2005) como
observado na Figura 15. As mensuragdes destes espagamentos interdendriticas e celulares
sdo usados numa caracterizacdo da microestrutura formada durante o procedimento de
solidificacao.

(a) (b)

Figura 15 - Esquema representativo dos espacamentos (a) interdendriticas (b) celulares
(ROSA, et al., 2006;SILVA, 2008).

Os espagos entre esses bracos, podem ser definidos como entre as radicacoes dos
bracos das dendritas, como acompanhado na Figura 15 (a), enquanto os intervalos entre

os centros das células sdo denominados como espagamentos celulares Figura 15(b).

2.4 Modelos de Crescimento da Microestrutura.

Em relacdo as analises de espagamentos dendriticos primarios, com base na taxa
de resfriamento ¢ empregado a Equacao (03) (ROCHA, 2003; PERES, 2004; ROSA,
2007, DA SILVA, 2008 e GARCAO, 2018).

A=A (T) 0SS (03)

Nesta formula A representa uma constante que representa a variagao dos
espacamentos dendriticos primérios, podendo ser aplica também nas variagdes dos
espacamentos celulares, levando em consideracao também a taxa de resfriamento (DIAS

FILHO, 2015).
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Existem variacdes de métodos de andlise do crescimento das células, estes por
andlise de estruturas brutas geradas pelo sistema de solidifica¢do unidirecional. Para tal
modelos teoricos foram criados para serem aplicados no sistema de solidificagdo
unidirecional objetivando analisar a influéncia das varidveis térmicas nos espagamentos
celulares e dendriticos primarios tanto em condi¢des transientes como estaciondrias de
fluxo de calor.

Hunt (1979) desenvolveu o primeiro modelo para acompanhar a evolugao dos
espacamentos tanto celulares quanto dendriticos primarios. Hunt assume que o formato
da dendritas ou células vinha acrescer com a morfologia regular, lisa e em formato de
elipse. O modelo ainda considera a forma de crescimento compreendendo ainda que a
composi¢ao do liquido era homogénea em direcao ao raio (r) do brago das dendritas como

pode ser acompanhado na Figura 16.

Figura 16 - Vista esquematica do crescimento celular ou dendritico mostrando o
formato hipotético esférico da ponta da dendrita assumida por Hunt (1979).

Kurz e Fisher (KURZ, 1981) em seus estudos concluiram que as células ou as
dendritas crescem com morfologia semelhante a de uma elipse, sendo o tronco das
mesmas similar a um hexdgono. Estes criaram um modelo tedrico de previsdo de
crescimento que incluia as varidveis térmicas, com 0s mesmos expoentes estabelecidos
por Hunt.

Hunt e Lu (HUNT, 1996) desenvolveram um modelo que prediz os espacamentos
dendriticos primarios ou celulares em situacdo transiente ao fluxo de calor. Neste modelo
os autores sanaram a problematica da redistribuicdo de soluto no liquido utilizando o
método de diferenca finitas dependente do tempo, desprezando por sua vez a difusao do

solido.
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2.5 O Fenomeno da Segregacio

Numa andlise global, a segregacao tem a capacidade de modificar as propriedades
fisicas e quimicas de forma pontual e de acordo com a escala em que a segregacao ocorre
esta pode ser classificada em dois tipos: macrossegregacao e microssegregacao. De forma
simples a macrossegrega¢ao pode ser observada em nivel macroscopico (diretamente no
lingote) em escalas variaveis de alguns milimetros a varios centimetros (CAMPOS
FILHO e DAVIES, 1978), enquanto a microssegregacao, ponto de analise deste trabalho,
¢ acompanhada num nivel microscopico (contornos celulares e estruturas interdendriticas
ou intercelulares), compreendendo por sua vez como uma variagao do percentual quimico
num nivel microestrutural (GOMES, 2012), afetando desta forma, as caracteristicas
mecanicas e a resisténcia a corrosao de uma liga (XIE et al, 1999) o que justifica a
relevancia quanto ao estudo dos padrdes de microssegregacdo de uma liga objetivando
gerar melhores propriedades do material.

No que tange a macrossegregacao Garcia (2007), discursa que as for¢cas motrizes
sdo: contracdo do volume especifico do metal durante a solidificacao; as diferengas de
massa especifica causada pela formacdo de uma fase solida ou diante da diferenga de
composicao; forgas de origem externa ao sistema metal/molde, como em exemplo, a acdo
das forgas centrifugas ou a aplicacdo de campos eletromagnéticos, deformagdo da fase
solidificada por acdo de tensdes térmicas ou por conta da pressdo e formagao de bolhas
de gés.

A ndo uniformidade de concentragdo em curto alcance de ligas, como as existentes
entre células, ramificagdes dendriticas e células, hd a microssegregagdo. A
microssegregacao, portanto, ocorre por conta da diferenca de solubilidade entre as fases

existentes no material (TRIGUEIRO, 2013).
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Figura 17 - Esquema de crescimento dendritico apontando as diregdes do movimento
de soluto (GARCIA, 2007).

O transporte de soluto longitudinal pode ser acompanhado na Figura 17,
ocorrendo de forma paralela as ramificagdes existentes ou aos eixos dendriticos primarios
provocando por sua vez a macrossegregacao, enquanto a rejei¢ao lateral do soluto em
direcdo perpendicular a esses eixos € responsavel pela microssegregacao
(PARADELA,2016).

Stefanescu (2009) expde que a maior parte dos processos de solidificagdo ndo
ocorre em velocidade constante e uma vez que, a velocidade ou o acimulo de soluto na

camada limite varia de forma periddica, conclui-se que mudangas também periddicas de

composi¢dao vém a serem produzidas.

Vo = velocidade do estado estaciondrio

Segregacao positiva

o

s

Composi

Segregacio negativa

Extremidade Centro

Figura 18 - Esquema de formagao positiva e negativa de segregagao quando ha
variacao de velocidade (STEFANESCU, 2009).
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A Figura 18, expde que a velocidade de solidificagao (V;) ¢ aumentada ( V; >
Vo), assim um maior valor de K vem a controlar a rejei¢cdo de soluto, o que desta forma,
produz uma concetragdo maior que a média, ou seja, ha uma segregacao positiva, pois a
velocidade de segregacdo ¢ maior. A segregacao negativa ¢ entdo a situagdo em que a
velocidade vem a ser diminuida bruscamente.

Por meio de um tratamento térmico de homogeneizagao a segregacao pode ser
reduzida significativamente, uma vez que as distancias a serem controladas sdo em torno
de 10 a 100 pm. Fator este impeditivo na macrossegregagdo uma vez que a
heterogeneidade quimica se apresenta em nivel macroscopico e suas distancias tendem a
variar da superficie ao centro da peg¢a fundida, o que traz como inviavel qualquer tipo de

tratamento térmico de homogeneizacao (FERREIRA, 2004).

2.5.1 Microssegregaciao

Também conhecida como segregacdo curto alcance, compreende uma alteragdo
de composicao quimica do material em razao da rejei¢ao de soluto seja nas ramificagdes
celulares como dendriticas ou nos contornos celulares.

Associamos a microssegregacao a variagcdes na composicao de soluto localizadas
numa escala que seja inferior as dimensdes do cristal gerando com isso, gradientes de
concentra¢do na fase primdria da microestrutura. Podendo por sua vez ocorrer alteragdes
quimicas marcantes que vao gerar precipitacdo de fases secundérias em proporgdes
superiores as previstas pelo diagrama de equilibrio do material.

Ohno (OHNO et al., 2015) indica quanto a microssegregagao em elementos de
lenta e rapida difusividade no meio liquido, utilizando o modelo de campo de fase que
veio a ser proposto nos trabalhos de Fix (1983), Langer (1986), Collins e Levine (1985)
que vieram a serem mencionados por Mauri (MAURI, 2012), sendo esta uma ferramente

favoravel para gerar simulagdes do processo de solidificagdo como um todo.
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Figura 19 - Microssegregacao para elementos de lenta e rapida difusao (OHNO et
al.,2015).

Na Figura 19, acompanha-se as dependéncias das concentracdes e segregacdes
em relacdo a taxa de resfriamento. A partir da taxa de resfriamento de 6 K/s acompanha-
se que os elementos de baixa difusividade t€ém uma microssegregagao sempre inferior aos
de rapida difusdo, mesmo para altas taxas.

Liu (LIU et al., 2014) em seu trabalho conclui que a segregacdo pode vir a variar
de acordo com a velocidade da convecgdo, ou seja, quando a velocidade ¢ nula a
segregacdo ¢ maxima e o aumento desta velocidade reduz os efeitos da segregacao,

conforme pode ser acompanhado na Figura 20.
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Figura 20 - Relacgdo entre a segregacao e a velocidade de convecgdo (LIU et al.,2014).

Com relagdo a Figura 20 isso acontece devido ao fluxo promover a difusdo no
liquido, principalemnte frente a interface, que gera uma concentragao mais homogénea.

Tang (TANG e XUE, 2009) estudam o crescimento dendritico, para as distingdes
de concentragdes de soluto e super-resfriamentos. Concluindo que a supersaturagdo ¢ um
relevante parametro para o crescimento dendritico, sob condigdes isotérmicas, conforme

pode ser acompanhando na Figura 21.

—_ Co=0 403
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Figura 21 - Efeito da supersaturagdo sobre a microssegregacao (TANG e XUE, 2009).
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Na Figura 21 percebe-se que a microssegregacao (S,) estd diretamente
influenciada pela supersatura¢do, onde a menor concentragdo possui uma taxa de
crescimento dendritico maior do que para a alta, ou seja, a microssegregacao cresce,
devido ao tempo ser menor para a difusdo do soluto e o liquido interdendritico passa a
ficar mais saturado (Tang e XUE, 2009).

Meza et al. (2013) de forma experimental esturam os efeitos da velocida na
microssegregacao, das ligas hipoeutéticas Al-Fe e Al-Cu, em situacdo de solidificagao
direcional. Havendo um papel relevante da velocidade no perfil de microssegregagao.

De acordo com Garcia (2007) a microssegregacao pode ser de trés tipos
distintos: No caso das ligas de Al-Fe que desenvolvem uma estrutura celular a
microssegregacdo aqui ¢ classificada como intercelular, que ocorre nos espagos
intercelulares, no qual destaca-se como nddulos de segregacdo, estes ricos em soluto;
Interdendriticas quando ocorre a redistribui¢do de soluto por toda a rede emaranhada
dendritica e de uma complexidade maior que das formagdes celulares e; Integranular que
¢ gerada diante da redistribui¢do de soluto em conjunto aos contornos de celulares,
geralmente essa segregacao possui segundas fases frageis ou especialmente fracas a altas
temperaturas, o que pode vir a gerar uma problematica para os lingotes que serdo
laminados ou forjados.

Vérios foram os estudos ja realizados correlacionando a microestrutura e a
microssegregacao em ligas bindrias (DEHNAVI e colaboradores, 2014, SARREAL e
ABBASCHIAN, 1986, PERES, 2005). Estes estudos produziram conhecimento relevante
quanto a influéncia dos pardmetros térmicos nos modelos microestruturais e
microssegregacao desejados no processo de fabricacdo. Destaca-se que apesar das ligas
comerciais serem multicomponentes e vastamente utilizadas, ha uma produgao literaria
reduzida deste campo.

Em relacdo a solubilidade do soluto no so6lido, quando esta for menor que a do
liquido, uma regido rica em soluto ¢ gerada a frente da interface liquido/sélido no
processo de solidificacdo. H4 o desenvolvimento de modelos teodricos de redistribuigao
de soluto tais como a equagdo de Scheil apontam que em ligas, que possuem uma reagao
eutética, a maxima concentragdo do soluto que pode ser atingido pelo liquido intercelular

¢ a composicao eutética (LATHBAI E LLOYD, 2002).
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2.5.2 Modelos de Microssegregacio

A alteracdo da composicao quimica que ocorre dentro dos limites dos contornos
das células, ou seja, entre ramificagdes celulares ou dendriticas compreende como
microssegregacdo. A Figura 22, demonstra de forma esquematica a influéncia da
microssegregacao para solidificacdo fora do equilibrio, sobre a evolucdo da fragdo solida

da zona pastosa.
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Figura 22 - Representagdao esquematica da microssegregacao e evolucdo da fracao
solida na zona pastosa, adaptado de Kurz, (1984).

O intervalo de solidificacdo de equilibrio, AT, excetuando as situacdes da regra
da alavanca, a qual ndo corresponde ao intervalo de solidificagdo, AT's. que compreende
o local em que a zona pastosa vem a se desenvolver. Nas situacdes em que haja presenca

de dendritas as mesmas precisam de um super resfriamento que ¢ determinado pela

Co
estabilidade de ponta, onde as mesmas tem concentragdes mais elevadas do que o k'’

devido a uma solidificagdo em nao equilibrio. Isso leva a precipitagdo de fases
interdendriticas e celulares eutéticas de fragdo e volume, f£, mesmo numa situacdo em

que a composicao existente ndo esteja numa linha eutética (MEZA, 2012). Em relacao a
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zona colunar, como apresentado na Figura 15, a fragdo solida de volume de fs, seguira
uma curva em forma de S.

O modelo de solidificacdo em equilibrio ¢ presumido um estado de equilibrio
existente na interface sélido/liquido em todo o curso do processo. Significa desta forma,
que qualquer resisténcia ao transporte de atomos entre a fase solida e a liquida ¢
desprezivel. Neste modelo de solidificagdo em equilibrio, havera difusdo completa nas
fases liquida e solida, ou seja, o produto final terd uma composicdo homogénea idéntica
a do liquido original (GARCIA, 2001).

As proposicgoes utilizadas para que seja alcangcada uma solidificacdo em equilibrio
sdo impossiveis de conseguirem ser aplicadas em processos reais de solidificagdo. O
modelo de Scheil-Gulliver por sua vez ¢ melhor compativel com as condig¢des reais de
fundicao de uma liga. Os pontos a serem cumpridos para que haja uma solidificacdo em

equilibrio (SCHEIL, 1942) desse modelo sao:

. Super resfriamento desprezivel durante a solidifica¢a;
. Difusao total do soluto no liquido;

. Nenhuma difusdo no solido e;

. Elemento de volume fixo.

A ocorréncia deste fenomeno da microssegregacao vem sendo investigado no que
tange o desenvolvimento de ferramentas de sua quantificagdo. Mortorano (1998) realizou
em seus estudos uma revisdo na literatura sobre este fenomeno, técnicas experimentais
para medicao, efeitos de algumas variaveis de processo na microssegregacao bem como
modelos analiticos e numéricos que sdo estudados para descrevé-lo. Em regra, esses
modelos ndo trazem em consideragdo o efeito da cinética de solidificacdo no perfil de
concentragdes resultante, destacando um estudo realizado por Zhang et al. (2007) , que
leva tal situacdo em consideragdao, relacionando a concentracdo de soluto com a
velocidade de solidificagdo, porém para velocidades de solidificagao muito baixas, 15
um/s , 50 um/s e 200 um/s para uma liga composta por Mg-4%Al. Zhang fez uma
correlacdo com os dados experimentais obtidos pelo Modelo de Scheil e concluiu em seus
experimentos que ha discrepancias substanciais entre os resultados experimentais e os
encontrados pela equagdo de Scheil, pois este ndo leva em consideragdao a difusdo de
retorno do Al na fase solida. O aumento da taxa de resfriamento percebe-se que os dados

experimentais se aproximam do Modelo de Scheil (MEZA, 2012).
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Ha modelos analiticos de microssegregagdo, que representam o transporte de
soluto rejeitado durante a solidificagdo de ligas, comparam a fracao sélida formada com
a concentragdo de soluto ou com a temperatura. Diversas formulagdes foram
desenvolvidas por pesquisadores para cada situagdo de solidificagdo. Tais modelos sao
tratados matematicamente em duas situagdes: solidificagdo em condi¢des de equilibrio e
solidificagdo fora de equilibrio

A fracdo solida neste trabalho sera expressa em funcao da temperatura e a analise
da microssegregacao sera expressa em funcao da concentragao de soluto.

O comportamento da solidificacdo pode ser representado pela Regra da Alavanca
(Kurz, 1984) que considera o equilibrio termodindmico do sistema, desta forma, a
composi¢ao quimica mante-se constante dentro de cada fase na qual ha completa difusao
de soluto tanto em sua fase s6lida como na fase liquida. Conforme a Regra da Alavanca

a fracdo sdlida ¢ dada pela equagdo (10):

s = (1 —lk)(T;"f—_TT) (10)

Onde Ty é a temperatura de fusdo do solvente, k' é o coeficiente de redistribuicio

do soluto.
A concentracao de soluto no sélido formado, Cs, ¢ calculada, neste caso pela

equagao (11):

_ Kk .Co
$1--k")fs (11)

Onde Co ¢ a composicao nominal do soluto.

A equacdo de Scheil (GARCIA, 2007) ¢ a mais relevante em situagdes que a
difusdo de retorno do soluto no solido pode ser desprezada e a acdo da convecgdao no
metal liquido assegura a completa mistura do soluto (concentracdo do tipo uniforme)

apresentado na equagdo (12) a seguir:

Te—T 1
=1- A K'-1
Js (Tf‘Tliq) (12)
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Ainda sobre a equacdo de Scheil, quanto aos termos da concentragdo de soluto no

solido ¢ apresentado pela equacao (13):

CS:keq. CO(] _fS) keq -1 (13)

A Figura 23 mostra o perfil de soluto resultante da solidificacdo de uma liga nas
condigdes apresentadas. A difusdo de retorno ¢ desprezada, o soluto que vem a ser
rejeitado no liquido durante o processo de solidificagcdo sera sempre considerado como

homogeneamente distribuido no liquido.
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Figura 23 - Perfil de concentrag¢ao de soluto no final da solidificagdao para mistura
completa no liquido e auséncia de difusdo no solido (GARCIA, 2007).

Percebe-se entdo, na Figura 23, que a cada avango na fronteira solido/liquido
entendesse como se uma nova liga de composi¢ao mais rica que a anterior em soluto fosse
submetida a solidificagdo, respeitando sempre o limite imposto pelo diagrama de fases,
que nesta situagdo, ¢ o liquido de composicao eutética em equilibrio com o sélido de
composicdo Csm. Deste ponto em diante, todo o liquido remanescente faz parte da
composi¢ao eutética que ird gerar um determinado volume de sélido desta composi¢ao

na extremidade final da amostra, como apresentado na Figura 23, sendo Cr ¢ a
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concentracdo eutética, Cs a concentragao de soluto no solido, Co € a composi¢ao nominal
da liga, k. Co compreende a composicao do primeiro sélido formado e Csm composicao
do solido limite dado pelo diagrama de fases (MEZA, 2012).

Nas situagdes em que haja solugdo soélida intersticial, ndo se pode assumir a
possibilidade de ndo ocorrer difusdo de retorno de soluto no sélido. Diante da alta
mobilidade atomica do soluto intersticial, ¢ preciso quantificar as modificagdes do perfil
de concentragdo do soluto em cada momento, devendo para tanto, levar em consideragao
a difusdo de retorno no so6lido gerado. Brody e Flemings (BRODY, 1966) apresentaram
uma solucdo matematica que leva em consideracdo a difusdo no estado soélido,

apresentada pela Equagao (14):

:—zuk'}
k=1

fs= III'L-zlm.: ) [1= (T—T%)(

(14)
Onde o parametro a é definido por:

Dg.tgy,
o= (L)?

Sendo que Ds ¢ a difusividade do soluto no soélido, ts. o tempo local de

solidificacdo, T representa a taxa de resfriamento, L o comprimento do elemento de

Ac
volume tomado como referéncia para a analise da microssegregagdo, ou seja, L = 2 se

Az
for celular e L= 2 se dendritico, onde Ac ou A> sdo respectivamente, os valores dos

espacamentos celular e dendritico secunddrio, (KURZ, 1984), como pode ser

acompanhado na Figura 24, para os casos de estruturas celulares.
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Figura 24 - Representagao do comprimento do elemento de volume da estrutura celular,
adaptado de Kurz, ( KURZ, 1984).

A concentracdo de soluto no so6lido, nestas hipoteses € encontrado pela Equagao

(15):

k =1
Ci=k .Co[l=—(1=2.ak)f)i-zax
0 £ s)

Se a na equagdo acima tender a zero, esta entdo ird se aproximar da Equagdo de
Scheil, porém, quando a difusdo no sélido ¢ completa (onde a tende ao infinito), a
composi¢ao no solido deve se aproximar da equagdo de equilibrio, Regra da Alavanca.

Quando a =, a referida equagdo coincide com a de equilibrio.

2.6 Particulas de Segunda Fase

E de extrema relevancia o estudo de particulas de segunda fase (também
conhecidas como precipitados ou inclusdes) ndo s6 para o entendimento da
microestrutura de deformacdo das ligas de aluminio, mas também da consequente
microestrutura resultante apds o fim do processo. Todas as ligas de aluminio tém em sua
microestrutura particulas de segunda fase, as quais influenciam a microestrutura de

recristalizacao. Fora isso, o devido conhecimento da formag¢ao ¢ da distribui¢do dessas
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particulas na estrutura do material pode ser usado para comandar o desenvolvimento
microestrutural nos processos termodinamicos e de solidificagdo (GONCALVES, 2003).

As particulas de segunda fase vém a influenciar nas propriedades mecanicas dos
metais (endurecimento, resisténcia mecanica entre outras), tanto na apresentacdo de
barreiras ao movimento das discordancias como na criacdo destas. A dispersdao destas
particulas na matriz possui maior influéncia na natureza da estrutura e do defeito que ¢
gerado pela deformacao plastica (MOULD et al., 1967).

Nas precipitacdes em ligas, as ponderagdes sao complicadas pois a matriz
usualmente contém uma consideravel quantia de soluto, o qual altera a distribui¢do de
discordancias, quando ha uma comparagdo com o metal puro. Uma liga contendo uma
maior quantidade de particulas de segunda fase apresenta maior densidade de
discordancias do que uma liga isente destas particulas (PADILHA, 2005). Podendo ser
grosseiras (maiores que lum) ou micrométricas (menores que lpm) sendo que as
particulas finas (menores que 10004) inibem o desenvolvimento de uma estrutura celular
durante a deformacao assim a deformagao requerida para iniciar uma estrutura celular ¢
maior que em um corresponde no mesmo metal, porém monofasico e o tamanho celular
¢ menor para a deformacao apresentada. A densidade das discordancias ¢ aumentada,
também quando comparada ao metal monofdsico e uma grande porcentagem de
discordancias esta situada dentro das células (separado por paredes das células).

Relevante as particulas micrométricas quando indeformaveis em relagcdo a matriz,
¢ sujeita a um processo de conformacao em que as regides ao seu redor tém sua densidade
de discordancias elevada e um gradiente de deformacao passa a ser produzido ao redor
dessas particulas, como pode ser observado na Figura 25. Esta zona pode ter como
dimensdes cerca de uma vez o didmetro da particula, uma banda de deformagao que pode

alcangar dez vezes o tamanho da particula a associado a ela (GONCALVES, 2003).
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Particulas Zona de distorgao

Figura 25 - Estrutura esquematica da deformacao heterogénea na regido de interface
entre matriz e particulas grosseiras (HUMPHREYS; HATHERLY, 2004, modificado).

De forma resumida, as particulas de segunda fase sdo origindrias na
imiscibilidade, ou seja, quando sdo adicionados atomos, estes insoluveis ou em

quantidade acima do limite de solubilidade do material que constitui o solvente.

2.7 Porosidade

Conforme Puparattanapong e Limmaneevichitr (2016), a fluidez e mobilidade sao
fatores importantes na fundi¢do das ligas de aluminio o que ird gerar uma liga sem a
formagdo de defeitos tais como fissuras, segregacdes ou tendéncia de formagao de
porosidade a qual vamos discutir neste trabalho.

Desta forma, no que ¢ pertinente a porosidade, esta ¢ definida como grandes
vazios ou cavidades, que se forma dentro do metal em seu processo de solidificagdo,
considerando estd o defeito mais comum nas ligas de aluminio e ferro fundidos. Este
defeito esta relacionado com propriedades mecanicas pobres, como menor tensdo de
ruptura, reducdo na ductilidade e resisténcia a fadiga, etc (AMMAR, 2008).

O desenvolvimento das porosidades na estrutura pode vir a ocorrer por diversos
mecanismos como absorc¢ao e segregacao do hidrogénio, que gera porosidades por gases,

uma alimentagdo inadequada objetivando a supressdao das contragdes volumétricas que
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podem ocorrer durante a solidificacdo (rechupes) (VIANA; NETO, 2013).
Especificamente os rechupes sdo gerados por contragdes do metal na solidificacao, tendo
efeitos macroscopicos e se apresentam na ultima regido da peca a se solidificar, possuindo
formato irregular (CAMPBELL, 2009).

O aglomerado de cavidades ¢ denominado entdo microporosidade (Figura 26),
constituindo em torno de 1% do volume total do material, sendo em boa parte das

aplicagdes industriais exigido um nivel menor que 0,5% em volume (RANDING, 1994).

Porosidade

Figura 26 - Porosidade no aluminio em diferentes proporgdes (SOUZA, 2015).

Na situagdo do aluminio fundido, a microporosidade formadas entre as dendritas
ou células conforme poder ser acompanhada na Figura 27 ¢ comumente atribuida ao
desenvolvimento do hidrogénio gasoso ao longo da estrutura (LEE, 2001 e

VISWANATHAN, 1988) e/ou a contragdo proveniente da solidificagdo.
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Figura 27 - Microporosidade em Al-7%Si (A356). Neste exemplo existem trés fases
presentes, sendo: (a) matriz constituida por ramifica¢gdes dendriticas priméarias
(branco), (b) eutético entre fase rica em aluminio e silicio (cinza) e (c) microporos
(preto) (ATWOQOD,1999).

Em complementagdo a Figura 27, percebeu-se nos estudos de Atwood (1999) que
os poros se formavam antes quando banhados com sddio ou estroncio que quando em
banhos que ndo possuiam tais elementos. Situagdo essa, relevante uma vez que assumia-
se que a porosidade era formada nos estagios finais da solidificagdao (quando a fracao
solida era superior a 70%) devido a acdo das tensdes provocadas pela contragdo e
insuficiéncia de liquido para alimentar o processo de solidificagdo, presumindo-se desta
forma, que a alimentacdo da solidificacdo ndo ¢ fator crucial na formagao dos microporos
(MOUTINHO, 2012).

Em estudos Kubo e Pehlke (1986) assumiram que a porosidade vem a ser
formando diante da pressao de equilibrio do gas no metal liquido vem a exceder a pressao
mecanica em algum ponto dentro da zona pastosa, vindo a determinar que a pressao local
do metal através de diferencas finitas na forma explicita. Por meio da relacao de pressdes

usadas em modelos analiticos, determinaram a pressao do gas. A principal aproximagao
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cita um didmetro inicial do poro similar a metade do espacamento dendritico secundario,

como esquematizado na Figura 28.

Figura 28 - Desenho esquematico da nucleagdo de poro entre bragos dendriticos
secundarios. No detalhe, a nucleagdo e o crescimento deste e, em primeiro plano, seu
desprendimento (BOEIRA, 2009).

Tem sua classificagdo em trés categorias: por concentracao, causada por gases e
pela oclusdo de ar no molde (SINHORETI, 2001).

a) Porosidade por concentragao: pode ocorrer pela concentragao do liquido,
concentragdo da solidificacdo no material e concentragdo no estado solido. No primeiro
caso ocorre devido ao aumento da densidade conforme ha o resfriamento do material. No
segundo caso, a porosidade que vem a ocorrer devido a concentragdo da solidificacao
pode ser devido ao também aumento de a densidade, porém neste caso, relacionada a
transformagdo da fase liquida a sdlida, compactando sua estrutura cristalina. O terceiro
caso, a porosidade advinda da concentracdao no estado solido, ocorre pela contracdo dos
materiais solidos com a queda de temperatura no resfriamento, porém uma vez que ocorre
num percentual infimo, tende a ser desprezada (MELO, 1996).

b) Porosidade por gases: no material aluminio, é averiguada uma grande
solubilidade do hidrogénio, pois os metais tendem a absorver gases da atmosfera em seu
estado liquido, como acompanhado na Figura 29. Entretanto, no decorrer da solidificagao,
a solubilidade decai absurdamente, fazendo com que o elemento hidrogénio seja
dispensado para as ultimas porcdes liquidas, gerando poros ao longo das regides
interdendriticas (MOREIRA e FUOCO, 2016) este tipo de porosidade gera formas

esféricas de superficie lisa e ocorre devido ao campo de tensdes que € formado durante a
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contracdo do metal na solidificagdo, o que gera superficies dendriticas. Neste defeito ndo
ha contato com o ar e ndo ha também alteracdes na coloragdo do metal (RODRIGUES,

2016).
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Figura 29 - Solubilidade de hidrogénio em aluminio (MARTINS, 2008).

Referente a Figura 29 acima percebe-se o quao impactante € a solubilidade quando
o aluminio chega em seu ponto. Em seguida a solubilidade de hidrogénio esta diretamente
vinculada de forma proporcional a temperatura.

O hidrogénio dissolvido no banho metalico pode ocorrer pela atmosfera do forno
gerando hidrogénio livre; pelos materiais de carga, diante dos contaminantes sujeitos a
oxidacao; devido a componentes externos como os usados nos utensilios para a fundi¢ao;
pela velocidade de envase do material liquido, que em fun¢do do fluxo turbulento o ar

pode penetrar na cavidade moldante; e em fungao do excesso de humidade no molde que
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por sua vez gera um aumento do percentual de hidrogénio na vaporizacdo (OLIVEIRA,
2010).

A porosidade age diretamente na densidade do material, uma vez que as regides
que sdo ocupadas por poros sao preenchidas com gas, que podem gerar em dificuldades
em certas utilizagdes (GREEG; SING, 1997). A celeridade do resfriamento do fundido
tem relacdo com a formacdo de porosidade. Num resfriamento rapido a taxa de
solubilidade de hidrogénio reduz de forma drastica, fazendo com que haja uma grande
problematica na alocagao do hidrogénio no aluminio. Por outro lado, num resfriamento
mais lento, o hidrogénio possui uma melhor solubilidade quando h4 um intervalo de
tempo maior, provocando por sua vez uma concentragdo maior de poros no fundido.

Conforme comprovou Malavazi (2013), este ao realizar estudos em ligas de  Al-
Si hipoeutéticas com a presenca da impureza Fe, relacionou diretamente o crescimento
das microporosidades e a formag&o das particulas intermetalicas de fAlsFeSi no processo
de solidificagdo. Na Figura 30, ¢ destacado a interrup¢@o do fluxo de metal nas regides
interdendriticas nas fases -AlSFeSi, percebendo-se a morfologia das plaquestas, que
ficaram interconectadas e desta forma, impedindo a alimentagdo pelo metal fundido

gerando por sua vez as microporosidades.

Figura 30 - Microporosidades formadas pela interconexao das plaquetas de fase [3-
AlsFeSi (MALAVAZI2013).

c) Porosidade por oclusdo de ar no molde: também denominada, porosidade por
pressao de retorno, pode gerar grandes depressdes concavas na parte interna do molde.
Compreende a incapacidade do ar em evadir-se dos poros do molde. O ar retido no

fundido possui forma de “bolsa” na face da pega (MELO, 1996).
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Materiais que contribuem com a redugdo da porosidade por vezes sao custosos
nos processos metalurgicos, fazendo com que haja a busca por elementos que possuam
nao so eficiéncia quanto a esta fun¢ao, mas também sejam mais viaveis num uso em larga
escala. Um dos procedimentos ¢ a desgaseificacao que ¢ um procedimento de injegao de
um gas inerte (argdnio ou nitrogénio para o uso nos aluminios) no material fundido no
estado liquido, sendo utilizado uma lanca de grafite (LEVY, 2018). Transcorrido a adicao
de géas no material, a bolhas que sdo formadas pelo gas durante a agdo mecanica, vao
arrastar as bolhas de nitrogénio liquido para superficie e permitir uma homogeneizacao
da composi¢cdo. Compreende ser um processo simples, devendo a langa ser submetida a
um preaquecimento para que nao haja solidificacdo no local da inclusdo em funcdo da
variacao de temperatura (OLIVEIRA, 2010).

A eficiéncia do processo esta vinculada as dimensdes da bolha, sendo as que
possuem didmetro de até Smm para remocao do hidrogénio pois as superiores a 20 e 30%.

Um percentual alto destas bolhas diminutas permite que haja uma maior
proximidade dos 4tomos de hidrogénio, ou seja, um distancia menos entre o banho de
aluminio e a superficie da bolha, fazendo com que a bolha esteja supersaturada de
hidrogénio, aumentando sua eficiéncia. Nesta situagdo a taxa de desgaseificacao apenas
podera ser aumentada diante do aumento do fluxo de gas. A eficiéncia da desgaseificagao
estd vinculada a dimensdo das bolhas e ¢ mais favordvel quando a concentragdo de

hidrogénio no banho metalico ¢ reduzida (OLIVEIRA, 2010).

2.7.1 Microporosidade

Durante o processo de fundicdo e solidificacdo de uma liga de aluminio o
desenvolvimento de microporosidade pode vir a gerar problemas relevantes na fabricagao
de produtos com um bom nivel de qualidade. Todas as caracteristicas vém a afeitar as
propriedades mecénicas finais, os espagamentos celulares e dendriticos, os padrdes de
segregacdo, natureza, tamanho, distribui¢do e morfologia dos precipitados bem como a
porosidade, objetivo de estudo deste trabalho. A porosidade gera também um efeito
deletério na usinabilidade e propriedades de superficie dos lingotes de aluminio
(WEILER, 2009 e; SHAFYEI, 2006).

Conforme Li (2004) desenvolve em seu trabalho, a porosidade existente nas pecas

de aluminio ¢ resultado comum de dois fendmenos: alimentacdo insuficiente e/ou
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precipitacdo de hidrogénio durante o processo de solidificagcdo. Por conta de sua baixa
solubilidade, os 4tomos de hidrogénio rejeitados pela fase solida vém a enriquecer de
forma continua o metal fundido em torno da fase solida que ja foi formada. Quando, por
sua vez, o liquido atinge a fase critica de hidrogénio, passam a serem formadas bolhas de
moléculas de hidrogénio e, de acordo com a quantidade, do hidrogénio no local, pressao
parcial e difusividade gasosa, essas bolhas passam a crescer ou se dissolvem em torno do
metal fundido. Uma vez que a alimentagdo ocorra através da zona pastosa da liga
consegue impedir que a contragdo ocorra como porosidade.

Piwonka (et al. 2000) discursa que a porosidade ¢ gerada devido a impossibilidade
do liquido de preencher as regides onde os poros sdo formados. Em ligas que possuam
largas faixas de solidificacao, de acordo com a fracao solida local, alguns mecanismos

diferentes de alimentacdo podem vir a serem identificados.

2.7.1.2 Porosidade Devido a Contrac¢ao

Durante a fase de solidificacdo do aluminio h4d uma redugao volumétrica de 7%
em virtude da diferenca de massa especifica entre as fases liquidas e solidas. Conforme o
material fundido resfria as regides solidificadas igualam esta contracdo por meio da
alimentac¢do de liquido do seu entorno em metais um intervalo grande de solidificacdo, o
liquido flui pela zona pastosa por meio dos pequenos canais interdendriticos.

A eficacia da alimentacao liquida diminui conforme a solidifica¢dao avanga, pois
nestes canais 0s espacos sdo estreitos. A tensdo necessaria para forgar o liquido por entre
a malha dendritica e celular sdo altas que isolam as areas de abastecimento do metal em
seu estado liquido. Os volumes isolados em estado liquido causam um aumento das
tensdes durante o resfriamento.

Em funcdo da mesma situacdo a nucleacdo homogénea de poro gasoso nao ¢
possivel que venham a gerar fratura na rede em seu entorno, a menos que haja uma fonte
de nucleos de fratura. Nesta situa¢do, um poro de contragdo pode ser gerado e crescer de
forma instantanea para que as tensdes no liquido venham a ser controladas. O poro pode
permanecer crescendo com o auxilio de qualquer contracdo adicional, sendo que, na
auséncia de nucleos podera haver possibilidade de rompimentos bruscos nas estruturas

como forma de equilibrar o sistema (CAMPBELL, 2003).
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A formacao da contracdo ¢ apresentada na Figura 35, sendo que, na auséncia de
gas (casos de fundicao a vacuo por exemplo) a pressao de gas (P¢) € igual a zero. Uma
vez que o componente seja mal alimentado em algum ponto do processo de solidificaciao
a contragdo pode vir a causar uma tensao hidrostatica no liquido. A tensdo aumentara ao
longo da linha AF, auxiliada pelos nucleos 1, um poro ser gerado na pressao P1, que
corresponde ao ponto F. Os nucleos entdo vem a aliviar a tensdo existente na area do
contorno, podendo assim levar ao crescimento do poro. A drea que serd sujeita a essa
influéncia pode ser grande o suficiente, abrangendo varios milimetros ou como um caso
de macro contragao que abrangera varios centimetros, desde que, haja tensao hidrostatica
que esteja afastada da contracdo venha a contribuir com o seu crescimento. Os fatores
que podem vir a promover a formagdo de poros em situagdes de contragdo volumétrica

podem também induzirem a formacgao de trincas de contracao (PIWONKA, 2002).

2.7.1.1 Porosidade Gasosa

O aluminio em seu estado liquido reage com os vapores d agua que ¢ encontrado

na atmosfera e produz 6xido de aluminio e hidrogénio gasoso, conforme a reagdo abaixo

(TALBOT, 1975).

2A1+33H:0 — Al,bO3+ 3H>

O produto desta reacdo, no caso hidrogénio diatdnico pode escapar para a
atmosfera ou dissolver no banho. A porosidade do tipo gasosa ocorre durante o processo
de solidificacdo diante da diferenga na solubilidade do hidrogénio gasoso quando no
aluminio liquido e no so6lido (aproximadamente 0,7 e 0,04 cm?*/100g, respectivamente, no
ponto de fusdo). Durante a solidificagdao os atomos de hidrogénio sdo rejeitados durante
a fase solidificada para a fase liquida, que se tornam rapidamente enriquecidas em gas. O
hidrogénio ao ser dissolvido gera uma pressdo, apresentada pela Lei de Sievert e desta
forma, o poro ¢ formado quando esta pressdo ¢ igual a soma das pressdes existentes no
sistema: pressao atmosférica, pressao metalostatica e pressao proveniente da tensdo

superficial.
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A Lei de Sievert ndo leva em consideragao as adversidades vinculadas com a
nucleagdo do poro. No caso, a nucleagdo homogénea de poros gasosos, precisa da
formacdo de bolhas microscopicas de gas, um atomo por vez, por meio da difusdo no
banho liquido. A cinética nesta situagao ¢ dificultada e indica uma reduzida varia¢ao das
bolhas, um tamanho menor e assim uma pressdo referente a tensdo superficial
extremamente alta, por se relacionar inversamente ao tamanho do poro. Para um raio de
varios diametros atdmicos (CAMPBELL, 2003) calcula-se a pressdo interna de um poro
num banho de aluminio em aproximadamente 30.000 atm. A importancia destas pressoes
aponta a dificuldade do processo de nucleagdo homogénea dos poros sendo possivel
presumir que ndo ocorra (MOUTINHO, 2019).

A nucleagao de poros pode ser simplificada se ocorrer a nucleagdo heterogénea
na superficie externa e ainda que a pressao possa ser reduzida, se a bolha inicial se formar
em uma fenda ou entalhe indicando assim que em 6xidos de aluminio que possuem vérias
cavidades, espagos e fendas a pressao interna gerada nos poros necessita ser relativamente
maior que a pressdo externa para possibilitar a formacao do poro. As confirmagdes
experimentais destes calculos (CHEN, 1994) comprovam que pequenas pressoes de
saturagcdo sdo o bastante para o desenvolvimento da formacdo de bolhas de hidrogénio
tanto no aluminio comercialmente puro quanto em ligas comuns de aluminio. Nao ha,
portanto, conforme discursa a literatura dificuldade na nuclea¢do de poros gasosos
advindos de um numero suficiente de nicleos (MOUTINHO, 2019).

O poro uma vez que nucleado, tem seu crescimento dependente da difusdao do
hidrogénio no metal, tanto no liquido como no solido, para dentro do poro. A forte
dependéncia da difusdo aponta que, o tamanho final do poro gasoso ¢ relacionado tanto
ao tempo possivel para o crescimento (tempo necessario entre a nucleagdo e o final da
solidificagdo) quanto a quantidade de hidrogénio existente no liquido (SHAHANI, 1992).

Champbell (2003) apresente a formagao dos poros gasosos por meio do diagrama

de gés e contragao presente na Figura 31.
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Figura 31 - Diagrama de gas e contracao apresentando a relacao entre pressao do gas,
tensdo hidrostatica devida a contracdo e nucleos, na nucleagdo e crescimento dos poros
(Adaptado de Campbell 2003).

Referente a Figura 31, percebe-se que, durante o processo de solidificacdo, o
rejeito de hidrogénio no liquido gera uma pressao gasosa (P¢), que cresce ao longo da
linha ADCE. Os Nucleos 1 possuem uma pressdo gasosa igual a pressao Pi (Ponto E)
torna-se suficientemente alta para nuclear um poro. O entorno dos poros se tornam pobres
em hidrogénio (ponto D) reduzindo a possibilidade de formacdo de outros poros nesta
regiao.

Os nucleos 2 ndo colaboram para o desenvolvimento de poros uma vez que, sao
energeticamente desfavorecidos (requerem altas pressdes gasosas (P2) quando
relacionados aos nucleos 1. Valendo complementar que a nucleagdo homogénea nao
ocorre pela mesma razao.

A falta de desgaseificacao e alimentacdo do molde geram a presenca da
porosidade por combinagdo do gas e contragdo. A Figura 31 mostra que a pressdo gasosa
P¢ e a tensdo hidrostatica pela contracdo Ps cresce durante o processo de solidifica¢do ao
longo da curva AB, na qual seu formato depende tanto da pressdo gasosa como da
contragdo, sendo que, no ponto B devido aos nucleos 1 a combinag@o entre esses fatores

¢ suficiente para nuclear um poro. Sendo tal situagdo representada pela Equacao (19):
Ps+P¢=P1 (19)
A tensdo hidrostatica durante tal situacdo alivia as tensdes (hidrostaticas) internas

podendo ser acompanhado na Figura 35, ponto C, onde percebe-se também que pela
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difusdo de hidrogénio na regido vizinha do liquido que vai ao interior do poro reduz a
pressdo gasosa para o ponto D, local este onde o poro continua a crescer por conta da
contragdo e difusdo do hidrogénio. Indiferente se o poro se forma pela contragdo,
desenvolvimento gasoso ou por ambos, o nucleo 1 serd sempre um local preferencial de
nucleacdo por requerer uma pressao menos (P1). Isso ocorrendo principalmente na

nucleacdo homogénea, demonstrada pela Equacao (20).

P1 <P, K P3 (20)

Indiferente da causa da pressdo gerada, seja por gas, contragdo ou combinagao
destes ndo ha mudanca na magnitude de P1 (MOUTINHO, 2019).

A nucleacgdo e o crescimento dos poros sdo auxiliados pela pressdo gasosa e pela
contragdo. No caso, a pressdo gasosa exerce uma forca de dentro para e a tensdo
hidrostatica, no caso, negativa, de fora para dentro. No caso em questdo o poro vem a
crescer pela difusdo de hidrogénio durante o banho, assim como pelo intermédio da

contracdo no metal liquido no entorno dos poros (LEE, 2001).

2.7.1.4 Importancia da Evolucao Gasosa e Contrac¢ao Intercelular

As diferencas morfologicas podem ser utilizadas para determinar e identificar os

diferentes tipos de porosidade como pode ser visto na Figura 32 (GRUZLESKI, 1990).

(a) (b) (c)

Figura 32 - Morfologias dos trés diferentes tipos de poros sendo, (a) gés, (b)
combinag¢do gas e contracdo e (c) contragdo (Gruzleski 1990).
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Como pode ser acompanhado na Figura 32, a porosidade gasosa forma bolhas,
normalmente com cantos arredondados e um formato esférico. As bolhas do tipo gasosa
estdo habitualmente distribuidas uniformemente ao longo do componente. Os poros
advindos da contracdo sdo formados entre os bragos dendriticos possuindo superficie bem
irregular, aparecendo como um grupo de poros de tamanho diminuto devido aos efeitos
da secdo os poros formados pela combinacdo do gas com a contragdo possuem uma
morfologia intermediaria entre esses dois tipos.

Whittenberger e Rhines (WHITTENBERG,1952), foram pioneiros no estudo da
microporosidade estudando a importancia do gas e da concentragdo no desenvolvimento
de poros nos produtos fundidos de magnésio. Ha por parte do elemento gasoso (fracao
mais volatil) vaporiza mais rapidamente vindo apds o borbulhamento pressupor a
auséncia total do gas. Especificamente em situagdes em que o metal ou a liga produzida
fora borbulhado da maneira relatada acima e em seguida solidificado sem exposi¢do a um
gas soluvel, o lingote produzido ¢ totalmente livre de porosidade visivel, ou seja,
nenhuma porosidade vem a ser detectada pela fratura, micrografia ou exame
metalografico.

Na auséncia de contracdo Whittenberger ¢ Rhines (WHITTENBERG,1952),
utilizaram em suas analises ligas ricas no elemento bismuto, que se expandiam durante o
resfriamento. Nesta situacdo foram encontradas microporosidades em todas as amostras
durante o processo de resfriamento, ou seja, concluindo que o gas dissolvido € essencial

para a formacgao da microporosidade ao passo que a contragao nao.
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2.7.1.5 Fatores que Influenciam na Formacao da Porosidade

Como um dos parametros mais importantes na formagao da porosidade nas ligas
de aluminio, temos o hidrogénio. Num estudo realizado por Tynelius (TYNELIUS,
1993), na liga A3456, foi concluido que o hidrogénio ¢ um dos elementos determinantes
em todos os parametros estudados (velocidade de solidificagdo, modificacdo e
espacamento celular). No caso das ligas de aluminio, indiferente do sistema de
preenchimento, o montante de hidrogénio direcionard o aparecimento da
microporosidade. H& possibilidade de desenvolver um componente com capacidade
reduzida de porosidade diante de um sistema que tenha uma alimentagao adequada e um
preenchimento com banho e baixa quantidade de hidrogénio.

Seu efeito, no entanto, se torna aparente quando alcanca a denominada
quantidade limiar de hidrogénio (THOMAS, 1978), sendo assim, abaixo deste limiar ha
uma quantidade diminuta e constante de microporos (FANG, 1989) e acima ha um
aumento significativo de hidrogénio o que gera um crescimento do volume percentual de

porosidade e do tamanho dos poros como pode ser acompanhando na Figura 33.
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Figura 33 - Efeito do hidrogénio na quantidade de microporos para trés tempos locais
de solidificacao em liga A356. Note-se que a percentagem de porosidade aumenta com
a quantidade de hidrogénio e com o tempo local de solidificacdo (Adaptado de
TYNELIUS, 1993).
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Pertinente a densidade dos poros (nimero de poros por unidade de area) ndo ha
ainda clareza nos dados levantados, compreendendo Tynelius (1993) que para pequenos
tempos locais de solidificagdao e diminutos espacamentos dendriticos primarios hd um
aumento na densidade de poros (poros/cm?) conforme hd o aumento de hidrogénio
percebendo ainda que em grandes tempos locais de solidifica¢do a densidade dos poros
reduz.

Em seu trabalho Fang (1989), concluiu que a quantidade de hidrogénio e/ou a taxa
de resfriamento na fra¢ao de poros ¢ sobretudo por conta do aumento do tamanho do poro
no lugar do aumento na frequéncia de nucleag¢do ou quantidade de poros. Ainda em seus
estudos compreendeu-se que o limiar do nivel de hidrogénio ¢ a fragdo entre os dois
maiores mecanismos da formagao dos poros. Na parte inferior deste limite a porosidade
ocorre por contracdo e acima por conta da evolugdo gasosa. Atenta-se que este limiar
varia conforme as condi¢des de solidificacdo e de elementos de liga, em que encontramos
um limite entre 0,1 a 0,2 cm® H,/100g (THOMAS, 1978 ¢ FANG, 1989).

O elemento hidrogénio possui uma consideravel solubilidade em aluminio liquido,
sendo esta medida em cm?/H, em condi¢des normais de temperatura e pressdao por 100g
da liga (cm?® H,/100g). Em aluminio liquido a 660°C a solubilidade ¢ de 0,7 cm® H,/100g
sendo que, esta pode ser corrigida para a temperatura da liga utilizando o equacionamento
de Dupuis (DUPUIS, 1992).

A pressdo de hidrogénio (Py,) € conhecida em situagdes que os experimentos
sao executados com a atmosfera controlada, a referida pressao ¢ normalmente dependente
de umidade, como a reagao atmosférica junto ao banho de aluminio sendo esta a principal

fonte de hidrogénio dissolvido. A quantidade dissolvida em um banho de aluminio varia
Mz
entre 0,25 cm® H,/100g e dias quentes e umidos e 0,1 cm?® 100g nos dias frios e secos

(CAMPBELL, 2003).
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3 MATERIAIS E METODOS

O agrupamento de praticas experimentais propostas para a execucao

trabalho, seguira o organograma indicado na Figura 34.

Materia Prima

Preparagao e solidificagdo lentadaliga

Fusio e solidificacdo

Determinagio dasvariaveis

Preparodas
amostras

Caracterizagao

Lixamento/
Polimento/Atague guimico

Andliseda Quantificagdode Analise de Particulas
Microssegregacao Porosidade de segundafase

Discussaodos

resultados

Figura 34 -Organograma de execugdo de procedimentos.

deste
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3.1 Equipamentos e Procedimentos

As variaveis térmicas de solidifica¢ao foram determinadas durante o mapeamento
térmico do lingote durante a solidificacdo unidirecional ascendente em trabalho anterior
realizado por Garcao (2018), o qual utilizou um conjunto de oito termopares de
monitoramento de posicdes (5;10;15;35;45;60 e 80) mm ao longo da lingoteira, sendo

eles inseridos antes do pré-aquecimento, conforme ilustrado na Figura 35.

Figura 35 - Posi¢do dos termopares na lingoteira vista lateral (GARCAO, 2018).

Os termopares em questdo foram montados no molde, paralelos entre si, para que
fossem minimizadas quaisquer interferéncias do fluxo de calor em relacdo a posicao,

como visto na Figura 36.
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Figura 36 - Posicdo dos termopares na lingoteira vista do topo (GARCAO, 2018).

O procedimento de cunho experimental para a determinacdo da curva de
resfriamento lento compreende a fusdo do material em temperatura maior que a T,
ocorrendo entdo a homogeiniza¢ao do material acompanhado da inser¢ao dos termopares
ja inclusos na estrutura apresentada anteriormente na Figura 42 e aquisi¢do de dados.

A determinagdo das variaveis térmicas de solidificagdo veio a ser baseada no
mapeamento térmico do lingote, obtidos por meio do dispositivo de solidificagdo
unidirecional ascendente das posi¢des ja mencionadas.

As temperaturas foram monitoradas e registradas durante o processo de
solidificacdo nas condigdes transientes a extracao de calor, sendo utilizado o programa
Tecplot 360, para montagem das curvas de resfriamento lento e os perfis de temperatura,

sendo levado em consideracdo o desenvolvimento da temperatura em fun¢do do tempo.
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3.2 Preparo das Amostras
O lingote foi cortado, também em trabalho anterior, em sentido longitudinal do

mesmo, com o auxilio da serra de precisdo e em seguida as amostras retiradas no sentido

transversal do lingote conforme pode ser visto na Figura 37.

85 mm
60 mm
45 mm
35 mm
20 mm

15 mm
10 mm

Figura 37 - Representacdo esquematica da obtengdo das amostras para andlise. (a) corte
para a macroestrutura; (b) Corte para microestrutura (GARCAOQO, 2018).
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3.3 Analise Microestrutural

As amostras de Al-1%Fe foram entregues ja embutidas em resina acrilica em

procedimentos metalograficos descritos na Tabela 3.

Tabela 2 - Procedimentos metalograficos para analise estrutural (GOULART,2010;
ROHDE,2010; VANDER VOORT, 1984).

Tipo de Analise Polimento Ataque Quimico Procedimento
. Esfregamento da
Lixas: amostra 3s
Microestrutural 120;220;400;600;800; | Solucdo de 0,5% de L X
: utu 1000;1500. Pasta de HF avagem com agua

corrente durante

diamante: (6 e 1) um 1min

Deve-se prestar atengao durante o lixamento pois a resina tende a liberar residuos
durante o procedimento de lixamento, o que prejudicar o ataque quimico e analise
micrograficas erroneas, devendo assim serem constantemente limpas.

Uma vez realizado o tratamento das amostras, verifica-se inicialmente a olho nu
a macroestrutura do material, para que seja percebido qualquer defeito da fase de
lixamento e polimento.

Pontua-se que houve necessidade da retirada da amostra da resina durante a fase
laboratorial e embutimento em novo material acrilico, pois a baquelite anterior
apresentava diversas falhas o que ocasionava na entrada do lubrificante e do reagente

quimico no interior vindo a atrapalhar alguns procedimentos microscopiais.

3.4 Medicao da Microssegregaciao

Dos procedimentos utilizados para a quantificagao da microssegregacao podem
ser divididos em: medida da fragdo volumétrica de segunda fase, levantamento de perfis
de concentracdo através de bragos celulares ou dendriticos, levantamento de perfis de
concentragdo em funcdo da fracdo volumétrica acumulada na amostra e por fim

mapeamento bidimensional do campo de concentragdes em uma estrutura dendritica ou
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celular (BAPTISTA, 2018). Por meio destes procedimentos alguns coeficientes podem
ser calculados a fim de gerar um indicador da microssegregacio (MARTORANO, 2000).

De acordo com Kattamis e Flemings (1965), os quais foram um dos primeiros
autores a apresentarem técnicas para medidas de perfis de concentragao em determinadas
regides. A exemplo da Figura 38 hd uma distribui¢do de caminhos numa estrutura

dendritica em “X”, “T” e “+-".

Figura 38 - Representagao dos caminhos para medir os perfis de concentragao de
soluto, adaptado de Martorano (1998).

Para cada amostra, foram selecionados caminhos do tipo “+-" de forma que os
comprimentos tivessem o seu tamanho proximo de Ac. As amostras em questdo possuem
estrutura celular, sendo procurados pares de células préximas que possuissem dimensdes

aproximadas como ilustrado na Figura 39.
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Figura 39 - Representagao do caminho utilizado para realizacao das microanalises de
microssegregacao da liga Al-1%Fe.

As medidas de microssegregagdo, deste trabalho, serdo realizadas por meio de
microanalises de composicoes das ligas em caminhos determinados dentro das células,
utilizando-se, o Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) do Laboratério de
Engenharia da UFF-VR modelo EVO MA10 com software integrado SmartSEM.

Como ponto relevante desta analise ¢ a compreensao da microssegregacao do Fe
nos contornos celulares da fase Al CFC inicial, partiu-se de uma mensuracdo de
segregacao do eixo de uma célula, passando pelos seus contornos até o eixo celular
seguinte. Procedimento esse similar ao caminho dendritico apontado por Kattamis e
Flemings (1965), de forma a melhor caracterizar o espago celular do material escolhido.

Para cada caminho selecionado, sera determinado pontos a serem analisados pela
microssonda correspondentes a 0%, 20%, 40%, 60%, 80% e 100% da fracdo sélida. No
qual o ponto 1, neste caso, 0%, coincide com o centro da estrutura celular e o ponto 6,
neste caso, 100%, corresponde a borda da célula. No caso da célula adjacente, o
procedimento adotado foi similar, sendo que o ponto de nimero 11 corresponde ao centro
da célula e o ponto 6 coincide com a borda da mesma, conforme pode ser acompanhado

na Figura 40 (A) e (B).
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(A) (B)

Figura 40 - Pontos analisados pela microssonda para a obtencao de concentracao da
liga (A) Al-1%Fe e esquema (B) Al-1%Fe. (MEZA, 2012).

A Figura 41, aponta uma analise tipica de EDS no caminho de medi¢ao escolhido

usando a técnica de Line Scan, como mostra a linha de varredura apontada e a medida

pontual para 20% de fragdo solida.
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Figura 41 - Andlise de EDS mostrando o caminho da varredura (a) e os valores
pontuais para a posic¢ao de fragao so6lida 0,2(b).
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Um apontamento quanto a precisdo e acuracia do método de medi¢do da
microssegregacao utilizado, MEV-EDS, e dos demais equipamentos. O método EDS gera
uma excelente precisdo (em concordancia nos valores obtidos em medidas individuais)
na analise quimica, sendo essa ao redor de +0,1%. A acuracia destas mensuragdes
depende, entretanto, em muito da calibragcdo do equipamento e dos padrdes de referéncia
utilizados. De qualquer forma se situa em percentuais entre 2% e 5% sendo assim um
excelente método empregado, comprovando sua confiabilidade para produzir perfis de
composi¢do quimica uma vez que, sua precisao ¢ alta, podendo em fun¢ao da referida
calibragcdo haver percentuais distintos aos apontados inicialmente. O equipamento da
UFF-VR passa por calibragens constantes, podendo considerar seus resultados como
confiaveis.

O objetivo entdo serd tragar os perfis da microssegregacao conforme exposto neste
item. Obtendo assim a significancia estatistica do perfil de microssegregacao do Fe para
seis posi¢cdes em cada amostra, sendo estabelecido que caso houvesse valores fora do
intervalo de dois desvios padrao a medicao seria repetida. Assim seria levantado valor da
composi¢ao da liga, por peso, como exemplificado na Figura 42, que apresenta uma liga

de Al-Fe. O procedimento sera realizado em 20 pares de células por posi¢do a ser

analisada.
Weight %
ALK Fe-K
Al-1,0Fe T(2) pil 99 83 0.17
Al-1,0Fe T(2) pi2 99 81 0.19
Al1,0Fe T(2) pt3 9975 0.25
Al-1,0Fe T(2) pid 99 36 0.64
Al-1,0Fe T(2) pt5 99 16 084
Al-1,0Fe T(2) pi6 9795 2.05
Al-1,0Fe T(2) pt7 99 40 0.60
Al1,0Fe T(2) p:8 99 64 0.36
Al-1,0Fe T(2) pt9 9970 0.30
Al-1,0Fe T(2) pil0 9975 0.25
Al-1,0Fe T(2) ptll 99 85 0.15

Figura 42 - Exemplo de tabela do MEV de valores das concentragdes obtidas em cada
ponto do caminho escolhido para as ligas Al-Fe (MEZA, 2012).

No comparativo dos modelos teoricos foram utilizadas as seguintes hipdteses
apresentadas pela literatura que possibilitam uma estimativa dos valores de keq € das
solubilidades maximas do material.
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1) Equacao de Scheil, i. e., nenhuma difusdo no sélido e mistura total no
liquido (SCHEIL, 1942).
2) M¢étodo de Burton, i.e., nenhuma difusdo no so6lido e difusao no liquido

(BURTON e colaboradores, 1953).

Os valores keq serdo obtidos por meio das isotermas do diagrama binario gerado
pelo Thermo-Calc? para a temperatura liquidus e solidus da liga estudada. Gerando
valores calculados pela equagdo de Scheil usando o keq € kef do método de Burton.

Referente a Equacdo de Scheil com keq, por se tratar de uma hipotese referente a
homogeneizacao total do liquido esta possibilita um teor de soluto menor que o obtido
em condigdes de resfriamento rapido ja com o kes pertinente ao método de Burton, tem
como hipoétese a acumulagdo de soluto a frente de solidificacdo que devera resultar num

teor mais elevado de soluto no soélido.
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3.5 Quantificacao da Porosidade

A quantificagdo da porosidade sera realizada recorrendo a técnica de microscopia
otica, utilizando o microscopio da UFF-VR atrelado ao software Image].

Sera procedido a obten¢do de 10 imagens microestruturais (campos), escolhidos
de forma aleatoria, na superficie ja polida de cada amostra. A area de intera¢ao de adigao
de imagem do software encontra-se ilustrada na Figura 43. A ampliagdo realizada em
cada uma das imagens levard em conta o tamanho e a distribui¢do de cada uma das

micrografias a serem analisadas, sendo, conforme literatura (MOREIRA, 2017 ¢ DA

SILVA,2017).
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Figura 43 - Interface de aquisi¢do de imagem no software.

Conforme procedimento a barra de escala ndo sera inserida na continuidade do

procedimento para ndo interferir com o método de quantificagao.
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Uma vez realizada a obtencdo de todas as imagens microestruturais serd dado
inicio as etapas do processo de quantificacdo da porosidade que serdo abrangidas no
decorrer deste texto que possibilita uma série de aferigdes: A mensuracao de parametros
de objetivos individuais como em exemplo nodulos; particulas e poros mensuragdo de
area; area total; perimetro entre outros parametros que estdo atrelados a area total a ser
observada.

Inicialmente conforme mostra a Figura 43 a imagem sera convertida em 8-bit para
realizar um tratamento na imagem, no caso um pré-filtro de processamento. Esta fung¢ao
possibilita a melhoria da imagem analisada e do reconhecimento de objetos dentro dela
sejam coloridas ou binarias. Em seguida transforma-se a imagem em bindria, conforme

mostrado na Figura 44.

¢ Imagel - X
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Figura 44 - Conforme a interface marca-se process em seguida Binary e Make Binary.

Ao realizar a transformagao da imagem em binaria tem-se uma alteracao dos tons
e 0s tons mais escuros passam a serem mais realcados, conforme mostrado na Figura 44.
Seu objetivo ¢ tornar os contornos e poros melhor definidos para a etapa final de

mensuragao.
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Figura 45 - Alteracdo dos tons da micrografia a evidenciando em tons mais escuros.

Na etapa seguinte, Figura 45, sera utilizado o Analyze Particle, o qual definira os
parametros a serem utilizados nas medi¢des. E importante nesta etapa definir
devidamente quais parametros serdo inseridos para que estes sejam mantidos ao longo de

todas as demais andlises, mantendo assim um padrdo de estudo.
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Figura 46 - Procedimento de Anélise das Particulas da Micrografia.

A Figura 47, apresenta a definicdo dos parametros a serem inseridos na Analyze
Particle. Neste ponto serd definido os melhores parametros de analise. Apds diversas
verificagdes e testes foi-se langado os seguintes paramentros:

A opgao Size compreende o tamanho dos poros que desejamos partir da varredura.
Como forma de eliminar ruidos e particulas compreendidas como insignificantes partiu-
se de 4mm? para o infinito, ou seja, todas as particulas detectadas ao longo da anélise
tendo essa dimensao inicial ou maiores seriam detectadas pelo software.

O parametro seguinte foi a circularidade (Circularity) que compreende em 0
(zero) elementos alongados e 1 elementos perfeitos, sendo nesta situagdo marcada a opgao
0-1 abrangendo desta forma, como explicado todos os formatos de particulas existentes
na micrografia.

Quanto as demais op¢des apresentadas na Figura 47 temos a possibilidade de

preencher todos os espagos existentes nos contornos (/nclude holes), alterar os modos de
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visualizacdo numerando os poros, alterando seus tons conforme um padrao de tamanho e

etc.
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Figura 47 - Parametros do Analyze Particles.

Nesta tltima etapa, possibilita a formacao de um relatério num bloco de notas do
Imagel, que possui todas as informagdes desenvolvidas pela sequéncia de processamento
até entdo realizada. Ha possibilidade nesta etapa de escolher os resultados das medigdes

realizadas pelo programa que se deseja constar no relatorio final.
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3.6 Determinacio do Espacamento Celular

Para medi¢do dos espagamentos celulares na liga Al-1%Fe foi necessario obter as
imagens por meio do Microscopio optico, localizado no Laboratdério de Preparacao de
Amostra da UFF campus Volta Redonda.

A quantificacdo de valores dos espacamentos celulares, foi realizada por meio da
técnica de Giindiiz (2002) que consiste na medigdo da distancia entre os centros
geométricos das células formando uma triangulacao.

Dez medi¢des foram realizadas para cada amostra e o tamanho do espagamento
celular médio foi obtido com 95,45% de probabilidade, a fim de caracterizar a dispersao

dos dados.

S0 pm

Figura 48 - Representacao para medidas dos espagamentos celulares por meio do
método do tridngulo.
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3.6 Idéntificacio de Fases da Liga Al-1%Fe

Foi utilizado o Microscépio Eletronico de Varredura (MEV) do Laboratorio de
Engenharia da UFF-VR modelo EVO MA10 com software integrado SmartSEM para
obter as imagens do material e posteriormente analisadas pelo EDS acoplado no
maquinario.

Como procedimento padrao para analise no MEV, fora realizado o polimento com
lixas de granulometria 320, 400, 600, 1000, 1200 e 1500 e, em seguida realizando o
polimento com pasta de diamante com particulas de 1,0um conforme mesmo
procedimento realizado por Bertoni (2015). Sendo entdo finalizado com um ataque
quimico com dacido fluoridrico 0,5% por volume em tempos de 30 a 40 segundos de
exposicao sendo seguidos com lavagem e verificagdo no MO para confirmar se foi ou ndo
revelada a microestrutura.

Durante o procedimento, conforme h4 a varredura do local determinado ou a
determinagdo da 4area a ser analisada, picos sdo formados constando os elementos
predominantes, como mostrado na Figura 49. Ha como informacdo complementar a
possibilidade de ou solicitar que o equipamento realize a varredura descobrindo os
elementos possiveis na amostra ou o calibrando previamente para identificacdo de

elementos ja conhecidos para este tipo de amostra, como neste caso o Aluminio e o Ferro.

Figura 49 - a) imagem original e seu histograma apresentando apenas um pico; b)
imagem com o contraste melhorado, mostrando 3 regides distintas representando cada
uma das fases (MARCOMINI et al., 2011).
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Realizado estes procedimentos serdao determinadas as médias dos percentuais
encontrados nos pontos determinados pelas analises.

Em uma etapa secundaria como forma complementar a identificacdo dos
elementos foi realizado a aplicacdo de espectros de difragdo de raios-X (DRX)
determinados para as diferentes posi¢cdes do lingote representadas pelas amostras
seccionados apds a solidificacao do lingote. As fases presentes bem como as intensidades
dos picos foram associadas com o desenvolvimento da taxa de resfriamento ao longo de
toda a extensdo do lingote.

Nao houve necessidade de realizagdao de novo preparo das amostras uma vez que,
para realizacdo do MEV as mesmas ja haviam sido lixadas, polidas e aplainadas tendo
suas superficies devidamente acabadas conforme procedimento ja explicado. O
difratdmetro de raio-X mostrado na Figura 50, usado foi da marca SHIMADZU com
radiagdo Cu — Ka e com comprimento de onda (£) de 0,154056 nm e intervalo de
varredura de 20-90°. Este equipamento estad localizado no Laboratério de Caracterizagdo

da UniFOA em Volta Redonda/RJ.

Figura 50 - Difratometro de Raios-X marca SHIMADZU.
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4 RESULTADOS

Este capitulo apresenta os resultados e as discussdes dos experimentos realizados
ap6s o processo de solidificacdo unidirecional ascendente sob condi¢des transientes a

extracdo de calor da liga binaria Al-1%Fe.

4.1 Curva de Resfriamento Lento

A curva de resfriamento apresentada na Figura 51 representa uma solidificacdo
sob condi¢des normais, ou seja, um processo de solidificagdo normal no qual o metal

liquido perde calor em relagdo ao meio ambiente sem a aplicagdo de uma bomba de

resfriamento.
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Figura 51 - Curva de Resfriamento Lento.

Como se pode observar o material obteve em seu intervalo de solidificacao uma
T, de 657°C e a T's de 655°C onde se percebe que o intervalo de temperatura ¢ de 2°C
para que haja a solidificagdo do material. O programa Thermocalc calculou pra tal liga

um valor de T, de 657°C e Ts de 654°C. Compreende-se entdo que os resultados
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experimentais da curva de resfriamento observada na Figura 51 estdo em concordancia

com os resultados obtidos a partir do diagrama de fases.

4.2 Curva de Resfriamento Forcado da Liga Binaria Al-1%Fe

O mapeamento dos perfis térmicos do lingote obtido experimentalmente, para a
liga binaria de Al-1%Fe, ap6s o processo de solidificagdo sob condigdes transientes a

extragdo de calor ¢ apresentada na Figura 52.
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Figura 52 - Perfil térmico Al-1%Fe.

De acordo com o mapeamento realizado, obteve-se uma temperatura de
vazamento (T;,) proxima a 750°C, que corresponde a 15% acima da T}.

As curvas apresentadas pelos termopares geraram diferentes inclinagdes estas
podendo ser explicadas em fun¢do da queda brusca de temperatura quando o sistema de
arrefecimento do forno de solidificacao foi acionado. Identificando assim que os perfis
que estavam proximos da base refrigerada tiveram uma maior inclinacdo devido a
proximidade com a base resfriada. Ainda vinculado aos dados obtidos na Figura 52, pode-

se obter o tempo local de solidificagdo apresentado na Tabela 3.
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Tabela 3 — Posi¢ao versus tempo local de solidificacao

Posigao Tempo local de solidificagao
(mm) (s)
5 14
10 20,9
15 28,2
20 35,8
35 64,8
45 81,7
60 129,4
85 228,5

O tempo local de solidificacdo ¢ encontrado pela diferenca entre o tempo de
passagem da isoterma solidus e o tempo de passagem da isoterma /liquidus num
determinado ponto da peca, neste caso, o ponto no qual o termopar estava localizado.

Percebe-se que o tempo local de solidificacio aumenta nas posi¢des mais
distantes da interface metal/molde devido a redu¢ao da velocidade de solidificagdo e
aumento do volume de metal solidificado. Consequentemente isso gera um aumento no

espacamento celular o que o torna o material mais grosseiro.
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4.3 Tempo de Passagem da Isoterma Liquidus

A figura 53 representa o tempo de passagem da isoterma /iquidus para diferentes
posigdes (5, 10, 15, 20, 35, 45, 60 e 85) mm ao longo do lingote a partir da interface
metal/molde. A partir dos pontos obtidos experimentalmente (posicdo versus tempo)
gerou-se a equacdo empirica da posicao em fungdo do tempo com um coeficiente de

correlagdo igual a 0,96 como pode ser observado na Figura 53.
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Figura 53 - Posi¢do versus Tempo.

Percebe-se que no principio da solidificacdo ha um deslocamento curto em
func¢do do tempo, isso ocorre por conta da proximidade com a base refrigerada. Conforme

a o avanco da interface solido/liquido, ha um aumento do deslocamento.
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4.4 Velocidade da Solidificacdo, V; (mm/s)

A partir da equacdo apresentada na Figura 53 foi encontrada a equacdo da

velocidade em funcao do tempo que € obtida pela derivada da fungdo P = f{(t).
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Figura 54 - Velocidade de solidificagdo em fungao do tempo.

Com as equagdes apresentadas da posi¢dao em funcao do tempo e sua derivada que
gerou velocidade em fun¢do do tempo, foi possivel encontrar a equacio da velocidade

em funcao da posi¢ao como apresentado na figura 55.
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Figura 55 - Velocidade de solidificagdo (V}) versus posicao (P).

A velocidade reduz de forma abrupta uma vez que iniciado o processo de
solidificagdo, isso ocorre, como ja mencionado anteriormente, devido a proximidade com
a base refrigerada. Conforme a interface liguidus/solidus avanga, ha uma diminuigao
gradativa da velocidade ao longo da posi¢ao. Esse comportamento se d4 em funcao da
camada solidificada que passa ater um aumento da resisténcia térmica do material

dificultando assim a extracao de calor.
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4.5 Determinacio da Taxa de Resfriamento, T (°C/s)

A taxa de resfriamento obtida durante o experimento de solidificagdo da liga
binaria Al-1%Fe foi determinada a partir do perfil térmico. O calculo teve como base o
quociente das temperaturas imediatamente antes e depois da T}, em relacdo a posi¢cdo em
cada um dos termopares. A partir dos pontos apresentados na Figura 56 foi obtido a
equagdao empirica da taxa de resfriamento para cada posi¢do dos termopares com

coeficiente de correlagao de 0,90.
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Figura 56 - Taxa de Resfriamento versus posicao.

Ao observar os resultados apresentados na Figura 56. Pode-se concluir que, altas
taxa de resfriamento foram encontradas em posigdes proximas a base refrigerada. A
utilizagdo do sistema de resfriamento a dgua favorece o perfil apresentado acompanhado

do aumento gradativo da resisténcia térmica da camada solidificada.
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4.6 Gradiente térmico, G; (°C/mm)

O gradiente térmico veio a ser determinado através dos perfis térmicos do lingote
de Al-1%Fe, apresentado na Figura 57. O célculo veio a ser realizado por meio do
quociente da velocidade de deslocamento da isoterma liguidus e da taxa de resfriamento
para cada posi¢ao dos termopares, obtendo a equagdo empirica do gradiente térmico para

cada posi¢ao dos termopares com coeficiente de correlagao de 0,84.
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Figura 57 - Gradiente térmico em funcao da Posi¢ao.

Percebe-se na Figura 57 que o gradiente térmico € maior na regido proxima a
base. Gragas ao sistema de refrigeracao a dgua gera-se um maior gradiente térmico na
parte inicial do processo, sendo esta reduzida em funcdo do aumento da resisténcia

térmica da camada anteriormente solidificada.
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4.2 Microestrutura da liga binaria de Al-1%Fe

A microestrutura acompanhada ao longo das sec¢des transversais da liga binaria
Al-1%Fe solidificadas unidirecionalmente, exibiram uma morfologia do tipo celular em
todas as posigdes (P) a partir da interface metal/molde, conforme pode ser observado na

Figura 58.

P: Smm,
V,: 0,61 mm.s™2
Ke: 12,31 pm,
T:1,71 °C/s

P: 10mm,
V.: 0,57 mm.s ™2
Ac: 18,74 pm ,
T:1,8°C/s

P: 15mm,
V.: 0,55 mm.s ™2
Ac: 20 pm ,
T: 1,74 °C/s
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P: 20mm,
V,: 0,54 mm.s ™2
Ac: 21,2 um
T:1,41°C/s

P: 35mm,
V.: 0,50 mm.s ™2
Kc: 23,2 uym,
T:1,05°C/s

P: 45mm,
V,: 0,49 mm.s ™2
Ac: 25,8 um ,
T:0,85°C/s

P: 60 mm
V,: 0,47 mm.s 2
Ac: 31,45 pm ,
T: 0,68 °C/s
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P: 85 mm

V,: 0,45+ mm.s ™2
Ac: 33,90 um ,
T:0,47 °C/s

Figura 58 - Microestruturas celulares obtidas para a liga binaria de Al-1%Fe com um

aumento de 500x.

Como pode ser observado na Figura 58 ha um aumento do espagamento celular
da posi¢do Smm a 85mm. Isso ocorre devido a queda da taxa de resfriamento e velocidade
de solidificacao com a posi¢do. A partir destes resultados podemos concluir que o citado
espacamento celular ¢ fortemente depende da taxa de resfriamento e velocidade de
solidificacao.

A medicdo dos espacamentos celulares foi realizada de acordo com a técnica de
triangulacdo, partindo desta forma, do centro de cada uma das células, com uma
amostragem minima de 30 medi¢des para cada posi¢ao. A Figura 59 apresenta os valores

médios dos espacamentos celulares para Al-1%Fe em fun¢do da posi¢ao.
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Figura 59 - Espagamentos celulares em fungao da posicao.

Esse perfil apresenta um aumento gradativo dos espacamentos celulares ao longo

das posic¢oes do lingote e podem ser complementados a partir da Figura 60 (a) a (c).
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Figura 60 - Graficos de: Espagamento versus (a)taxa de resfriamento; (b) velocidade de
solidificacdo e; (c) gradiente térmico.

Como pode ser observado na Figura 60 conforme ha o avango da solidificagdao ha
uma queda gradativa na taxa de resfriamento e da velocidade de solidificagao e nos pontos
iniciais do lingote na regido mais proxima a base um valor de gradiente térmico maior.
Isso possibilita que a morfologia celular passe a ter mais tempo para se desenvolver o que
gera um aumento dos espagamentos celulares conforme hd o avango da interface
liquidus/solidus, demonstrando assim que seu crescimento tem uma relagao direta com

as variaveis de solidificacao.
4.3 Porosidade ao Longo do Lingote

As micrografias das superficies analisadas por MEV sdo apresentadas na
Figura 61(a) a (h) que representam as posicoes (5, 10, 15, 20, 35, 45, 60 e 85) mm a partir

da interface metal/molde, cuja a superficie tratada evidencia os poros encontrados no

material solidificado no regime de solidificacao unidirecional ascendente.
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Figura 61 - Porosidade encontrada na liga binaria de Al-1%Fe amplificacdo de 500x
por meio do Microscopio Eletronico de Varredura.

De acordo com o avancgo nas posi¢des do lingote percebem-se poros de diversos

tipos, estes formados por gas ou por contragdo como pode ser observado na Figura 62.
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Figura 62 - Micrografia da amostra da posi¢ao 10 e 85mm em ampliacao x500 obtida
podendo acompanhar .

O procedimento realizado pelo software ImageJ foi uma analise de porosidade no
qual as imagens originais foram tratadas, para ressaltar os poros em cada uma das

amostras obtendo-se a porcentagem de porosidade de acordo com a Tabela 4.

Tabela 4— Porosidade(%) versus Posi¢do (mm)

Porosidade (%) Posicdo (mm)

1,1 5

1,2 10
1,4 15
1,5 20
1,6 35
1,7 40
1,7 60
2 85

99



De forma complementar, para melhor visualizacdo foi gerado o grafico

apresentado na Figura 63.

2,5 1

20| .
3 i
X -
<15 | M
g »
P
1,0 -
=]
Ay

0,5 -

B Al-1%Fe
— — Por=0,79P*20R>=0,96
0,0 T T T T
0 20 40 60 80

Posicap, (mm)

Figura 63 - Porosidade ao longo da posicao.

A Figura 63 apresenta a relacdo entre a Porisidade (%) versus Posicdo (mm) no
lingote em relagdo a base refrigerada na liga Al-1%Fe. Pode-se perceber o aumento
percentual de poros para posi¢cdes mais afastadas desta base. Esse aumento se da devido
a diferenga de solubilidade entre o aluminio liquido do hidrogénio, que ¢ rejeitado para a
fase liquida conforme vai ocorrendo a solidificacdo do material gerando desta forma uma
porosidade gasosa. Ha também uma variacao volumétrica entre as fases liquida e sélida
0 que vém a gerar por sua vez um aumento dos poros por contracdo ao longo do lingote.

Quanto as varidveis térmicas, a Figura 64 apresenta a relagao da Porosidade versus

a Taxa de Resfriamento, Velocidade de Solidificagao ¢ Gradiente Térmico.

100



Porosidade, (%)

[S¥]
p—

B AL1%Fe

w ammPor. =1,57"040 RZ_g 90

\
\
\i
R,
h i
S
o

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 23

Taxa de resfriamento, (°C.z7)

101



B AlL1%Fe

2]
-
1

— —  Por=2e®V M7 R2=095

Porosidade, (%)
.
A —

E':ﬁ T T T T T 1
0.4 043 0.3 0,53 0.6 0,63 0,7
Velocidade de solidificacdo, (mm.s™)
98
C) o B AL1%Fe
— — Por.=26G,%*® pi-q,s81
‘|:1 i
19 4 \
. \
=
= I3 - “
-
4 b
RER . =
= M"h.‘h
1.3 b --...i
1 i
0.0 T T T ; }
0.0 1.0 20 3,0 40 30

Gradiente térmico, (*C.mm™)

Figura 64 - Grafico de Porosidade versus (a) Taxa de Resfriamento, (b) Velocidade de
Solidificacdo e (¢) Gradiente Térmico.

Como apresentado na Figura 64(a), conforme ha o avanco da interface
solidus/liquidus a taxa de resfriamento decai enquanto a percentual de porosidade

aumenta gradativamente. Isso ocorre devido ao enriquecimento continuo de 4tomos de
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hidrogénio em torno da fase sélida ja formada proporcionando a formacao de bolhas de
moléculas de hidrogénio que contribuem com a formagao dos poros.

Como pode ser acompanhado na Figura 64(b) a velocidade de solidificacdo decai
ao longo do lingote enquanto o percentual de poros aumenta, isso ocorre devido a
dificuldade de alimenta¢do ao fim da solidificagdo onde o impacto da contra¢do ¢ maior,
uma vez que o liquido passa a fluir pelos canais da malha celular aumentando as tensdes
do local durante o resfriamento possibilitando fraturas na rede ou em seu entorno.

Na Figura 64(c) apresenta o grafico porosidade versus gradiente térmico ele
impacta na morfologia dos poros favorecendo o crescimento de poros por contracao
gracas a variacao de temperatura entre o topo pra parte inicial do lingote proporcionando
assim rechupes na estrutura.

Tal situa¢dao gera uma incidéncia maior de poros devido a contragdo conforme

mostra a Figura 65 que compara duas imagens de Al-1%Fe nas posi¢des de Smm e 85 mm.

Figura 65 —Aumento do volume da porosidade por contragao nas posi¢cdes Smm(
esquerda) e 85mm (direita).

Em complementacdo conforme discursa Goulart (GOULART, 2010) o ferro
presente na liga fora do seu limite de solubilidade, forma um eutético Al3Fe que bloqueia
os canais do sistema, impedindo a referida alimentagdo de metal liquido e em fun¢ao

disso gerando um aumento da incidéncia de poros (TAYLOR, 1999).

103



4.4 Analise da Microssegregacio

Cerca de 12 medigdes de concentracao foram realizadas para cada posi¢ao e para
obtencdo de uma significancia estatistica produziu-se o perfil de microssegregagao do Fe
repetindo a medicao caso fossem encontrados valores fora do desvio padrao.

Uma vez que o valor da espessura da camada limite de difusao no liquido () ¢
dificil de ser encontrado, e depende do coeficiente de difusdo de soluto no sélido (Ds), da
velocidade de deslocamento da interface s6lido/liquido (v) e da viscosidade do liquido,
foi adotado para a relagdao d/D o valor de 10°, encontrado na literatura (MEZA, et al.,
2013). Em posse desses dados, passa a ser possivel calcular os valores dos coeficientes

de distribuigao efetivo ( kef), a partir da Equagao (33).

Keq
o e K)exp(—vs,/D)

(33)

Os valores apresentados, neste trabalho, para os coeficientes de distribui¢cdo foram
os mesmos que adotados por Meza (2013) que ¢ de 0.0298 para ligas de Al-1%Fe. Do
calculo do coeficiente do kef foram consideradas as velocidades obtidas

experimentalmente gerando por sua vez a Figura 66.

0,75
07
0,65

0,6 4

Kef

0,55 4

Ker = 1,5491V, 16204
R2 = 0,9977

0.5 4
0,45

04 +
0,4 0,45 0,5 0,55 0.6 0,65 0,7

V, (mm/s)

Figura 66 - Representacdo do Coeficiente de Distribuicao Efetivo frente a velocidade
de solidificac¢ao.
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A equagdo de Scheil nio leva em consideragdo diferenciagdes na cinética da
solidificagdo no lingote, o que justifica na Figura 66 a utiliza¢dao do ker, podendo assim
aplicar a utilizacdo dos dados referentes a velocidade de solidificacdo. Desta forma,
percebe-se que, conforme ha o aumento da velocidade de solidificagdo o valor obtido de
kef também aumenta percebendo-se ainda um aumento na concentragao sélida.

Em altas velocidades conclui-se que a porg¢ao solidificada absorve um percentual
maior de Fe.

Na Figura 67 sdo apresentados os perfis de concentragdo de soluto em fung¢ao da

fragao solida dos resultados experimentais das posi¢des 5, 15 ¢ 85 mm do lingote.

Cs [YaFe)

==

] c1 0.2 0,3 0.4 05 06 0.7 0.8 0.9
Fragao Solida -
Fsf%)

Figura 67 - Microssegracao de Fe — Liga Al-1%Fe.

Observa-se na Figura 67 que a concentracdo de Fe aumenta com a fragdo
solidificada, sendo este perfil também observado em outros trabalhos como os

apresentados por Goulart (2010) e Meza (2013).

Dos resultados experimentais encontrados foi gerada uma comparagdo com o

ker apresentado na Figura 68.
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Figura 68 — Concentragdo de soluto em funcao da fragao solida entre os dados
experimentais ¢ 0 Kef.

Percebe-se que a equacdo de Scheil com ker, representa a evolucao da
microssegregacdo apesar de nitidamente percebermos um distanciamento quanto
a concentracdo de ferro quando comparado com os dados experimentais obtidos.
Isso ocorre devido aos valores muito préoximos das velocidades de solidificacao
encontradas ao longo do experimento.

Com o objetivo de acompanhar os dados obtidos, foi gerada a Figura 69 ker

e K. no qual o segundo possui um valor constante ao longo do processo.
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Figura 69 — Comparagdo de dados entre o Kef e keq.

A equag@o de Scheil utiliza¢do o keq tem como hipdtese a homogeneizagéo total
do liquido prevendo assim um teor de soluto inferior ao obtido em condi¢des de
resfriamento rapido como os obtidos em ke que leva em consideracao todas as variaveis
térmicas envolvidas no processo de solidificagdo, demonstrando uma tendéncia parecida
com os dados encontradas nas amostras ao longo do lingote, justificando desta forma
que as variaveis térmicas tem impacto direto na distribuicdo de soluto ao longo do

lingote.
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4.5 Identificagcdo de Fases por Microscopia Eletronica de Varredura

A Figura 70(a) e (b) mostra a superficie observada pelo MEV e a ampliagdo de

uma das regides em que veio a ser realizado o EDS.

SignalA = 3E1 SHT = 20.00 kY Shyel A= 3E1 S W
WD=12.0mm Meg= SOCX |'I | U= (00T foy= 2L0K %

Figura 70 — (a) A esquerda temos a amostra em 60mm numa ampliacao de 500x e a direita

(b) temos a amostra em 60mm numa amplia¢ao de 2000x.

Em meio as micrografias puderam ser percebidas particulas intermetélicas que
se destacavam ao redor das células em func¢do de sua cor (branca) e em alguns pontos,

conforme pode ser observado na Figura 71, pela sua forma de agulhas.
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2 pm* Signal A=SE1  EHT =19.90kV
H WD=125mm  Mag= 142KX UI I

Figura 71 — Particulas intermetalicas em forma de agulha.

O referido particulado visto na Figura 88, estdo alocados ao redor das células e
conforme relatam os autores Pariona (2012), Goulart (2009), Bertelli (2011) e Garcia
(2012), tais particulas brancas representam o intermetalico Al;Fe intermetalico este
comumente encontrado na solidificagdio em baixas taxas de resfriamento, conforme
prevista no diagrama de fases do sistema bindrio Al-Fe. A Tabela 5 apresenta os

parametros aplicados para gerar os difratrogramas.
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Tabela 5 - Parametros utilizados nas condi¢des de coleta de dados para andlise DRX.

PARAMETROS CONDICAO
Radiagdo CukK (1,540564)
Passos 0,02°
Varredura 20°a90°
Velocidade 2°/ min
Largura do feixe (DHL) 5 mm

Fenda divergente (DS) 1°

Fenda de espalhamento (SS) 1°

Fenda de recepg¢ao (RS) 0,3 mm
Angulo rasante 0,5a6(0,5%
Tensdo 40 kV
Corrente 30 mA

Conforme pode-se acompanhar na Figura 72, representando as posicoes (5, 35 e

85)mm utilizando as condi¢des acima impostas ¢ possivel revelar diversas fases, ndo

encontradas inicialmente no MEV/EDS, tais como o 6xido Al,05 , metais simples como

o Al, Fe a presenga da fase intermetalica de AL;Fe, que pode ser visto na referida figura.

Intensidade (a.u.)

Posicao: o mm
W Al

A Fe

® 4.0,

Y Al Fe

a)
o
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s
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B | |
1wz a3 5 60
28 (graus)
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Figura 72 — Difratogramas da amostra da liga Al-1%Fe gerada por meio da técnica de

DRX.

Mediante a técnica de DRX, foram feitas as identificagdes das fases presentes
ao longo das camadas do lingote. A presenga do 6xido Al,03, também denominado de
alumina, comumente encontrado quando ha 4gua ou umidade durante o processo de
solidificacao.

No decorrer do processo de solidificagdao o liquido a frente da interface de

solidificacdo ¢ enriquecido pelo excesso de elemento de soluto e conforme a temperatura
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reduz a fase secundéria ¢ formada a partir do liquido enriquecido o que justifica o
desenvolvimento da fase intermetalica Al;Fe. Em alguns trabalhos como o de Goulart
(2010) foi encontrada uma fase Al Fe, fase esta que vem a ser desenvolvida em situagoes
mais extremas onde a taxa de resfriamento e velocidade de solidificacdo sdo superiores

as apresentadas neste trabalho.

5 CONCLUSAO

Nas condig¢des de solidificagao unidirecional vertical ascendente, a microestrutura
da liga bindria Al-1%Fe apresentou morfologia celular ao longo do lingote ndo sendo
observado qualquer formag¢ao dendritica.

Acompanha-se durante o afastamento das posi¢des da base um tempo maior no
deslocamento da isoterma /iguidus acompanhando do declinio da taxa de resfriamento e
velocidade de solidificacdo e favorecimento do crescimento celular.

A andlise experimental dos perfis de microssegregacdo revela que o k., se
distancia das demais curvas obtidas, isso ocorre pois considera-se numa situagao ideal em
que suas composi¢cdes se assemelham as do diagrama de fases, o que nao vém a ocorrer
em situagoes reais.

A técnica de DRX identificou a presenga do 6xido Al,05, também denominado
de alumina e conforme had o avanco da solidificagdo e reducdao da temperatura a fase
secundaria ¢ formada a partir do liquido enriquecido o que justifica o desenvolvimento
da fase intermetélica AL;Fe.

O percentual de porosidade aumenta conforme ha o avanco da interface
liquidus/solidus sendo tal situagdo justificada devido a diferenca de solubilidade do
hidrogénio entre o aluminio liquido e sua fase s6lida bem como em fungdo da variacao

volumétrica do material em sua fase liquida e sélida.
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