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RESUMO

A diversidade de materiais gera grandes desafios, visto que as ligas de aluminio sdo parte de
importantes componentes estruturais, a adicdo de elementos de liga contribui para a melhoria
de suas propriedades. O Brasil, tendo a maior jazida de producdo de niébio do mundo, e 0
aluminio sendo um material em constante estudos, devido as suas excelentes propriedades, o
estudo sobre o nidbio em ligas de aluminio ainda é muito escasso. Sendo o sistema Al — Nb um
importante sistema binario e como proposta para substituicdo das ligas a base Ni, o
conhecimento do efeito do Nb e o estudo da influéncia das condi¢des de solidificacdo € de suma
importancia. Com isso, o objetivo do trabalho € estudar a solidificacdo unidirecional ascendente
da liga Al0,4%Nb em duas diferentes condi¢des de solidificacdo, correlacionando com as
variaveis térmicas, parametros macroestruturais e microestruturais e ensaios mecanicos. As
ligas foram solidificadas unidirecionalmente em regime transiente de transferéncia de calor, de
modo a compreender duas faixas de taxas de resfriamento (T) e velocidade de solidificagdo
(VL). A macroestrutura é caracterizada por em sua maioria por grdos colunares com uma
transicdo colunar/equiaxial (TCE) quando as T sdo de 1,06 e 2,31° C/s para as respectivas
condicdes da chapa/molde. A microestrutura é caracterizada por dendritas ao longo de todas as
alturas analisadas, correlacionadas com as variaveis: Vi, T e Gi. Para o espagamento dendritico
primarios foi obtido as equacBes experimentais: CM1: 11=60,45(P.)%* e CM2: 11=31,26(P.)**.
Foi identificado através do ensaio de difracdo de raios — X, a presenca da fase intermetéalica
Al3Nb. A microdureza de ambas as condicdes de solidificagdo, usando a equagéo do tipo Hall
— Petch, mostrou que a microestrutura mais refinada oferece uma dureza de valor maior. O
mesmo aconteceu com a tenséo de escoamento e o limite de resisténcia a tragdo, diminuindo a

microestrutura as mesmas tem um respectivo aumento em ambas condicdes.

Palavra — Chave: solidificagdo unidirecional ascendente, ligas de AINb, microestrutura,
espacamento dendritico, ligas de aluminio.



ABSTRACT

The diversity of materials poses major challenges, since aluminum alloys are part of important
structural components, the addition of alloying elements contributes to the improvement of their
properties. Brazil, having the largest niobium production deposit in the world and aluminum
being a constantly studied material, due to its excellent properties, the study of niobium in
aluminum alloys is still very scarce. Since the Al - Nb system is an important binary system
and as a proposal for substitution of Ni - based alloys, knowledge of the effect of Nb and the
study of the influence of solidification conditions is of paramount importance. Thus, the
objective of the work is to study the unidirectional solidification of the Al0.4%Nb alloy in two
different solidification conditions, correlating with the thermal variables, macrostructural and
microstructural parameters and mechanical tests. The alloys were unidirectionally solidified in
a transient heat transfer regime, so as to comprise two bands of cooling rates (T) and
solidification velocity (V). The macrostructure is characterized by columnar grains with a
columnar/equiaxial transition (TCE) when the T are 1.06 and 2.31 ° C/s for the respective
plate/mold conditions. The microstructure is characterized by dendrites along all the analyzed
heights, correlated with the variables: Vi, T and G.. For the primary dendritic spacing the
experimental equations were obtained: CM1: 11=60,45(P.)%* and CMz: A=31,26(PL)**. The
presence of the intermetallic phase AlzNb was identified through the x-ray diffraction test. The
microhardness of both solidification conditions, using the Hall-Petch equation, showed that the
more refined microstructure offers a higher value hardness. The same happened with drainage
tension and the limit of tensile strength, reducing the microstructure they have a respective

increase in both conditions.

Keywords: Ascending unidirectional solidification, AINb alloys, microstructure, dendritic

spacing, aluminum alloys.
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1. INTRODUCAO

Os processos de fabricacdo de pecas usando a solidificagdo de metais em moldes com a
forma desejada tém sido aplicados por milénios pelo homem. Como exemplos historicos,
podem ser descritas as ferramentas, pecas ornamentais, moedas, obra de arte e esculturas
fundidas entre 2.500 e 4.000 anos atras. Evidentemente, essas pecas foram desenvolvidas
“empiricamente” por tentativa e erro, e este tipo de desenvolvimento no campo de fundicao foi
melhorado com o surgimento de novas técnicas e métodos. No entanto, o uso crescente de
processos de fundicdo na producdo de pecas de precisdo e em quantidades maiores, e
especialmente o crescente uso de automacao nesses processos, exigiram o desenvolvimento de
métodos mais precisos (WANG; ZHANG, 2010).

A engenharia de materiais enfrenta um grande desafio no mundo moderno, a diversidade
de opc¢bes em relacdo ao uso de materiais, 0 apelo da competitividade industrial e a inovacao
em tecnologias avancadas, combinadas com as caracteristicas de desempenho e custos de
producdo, geram um ambiente cada vez mais complexo para os setores de pesquisa (ZHANG
et al., 2005). Com os tipos de materiais disponiveis no mercado, incluindo as ligas com suas
variacdes e caracteristicas fisicas, € possivel escolher o material mais adequado em qualquer
situacdo industrial ou em um projeto dentro da engenharia. Especificamente no campo da
metalurgia, a sua importancia € evidente, uma vez que, com exce¢do das pecas sinterizadas,
todos 0s metais passam em algum momento do seu processamento por um processo de fuséo e
solidificacdo, seja na fabricacdo de fundicdes em moldes com a forma desejada ou na producéo
de lingotes (BERGEON et al., 2005; SHAFII et al., 2009).

O surgimento de uma nova fase sélida caracteriza o comeco da solidificagdo. A
aparéncia e subsequente crescimento de particulas sélidas caracterizam o modo de formacéo da
microestrutura em metais e ligas metalicas em momentos sucessivos, de tal forma que aspectos
cinéticos, térmicos, quimicos e termodinamicos estdo fortemente relacionados (WANG,;
ZHANG, 2010). O crescimento dendritico é a forma estrutural mais comum encontrada nos
metais fundidos, e o grau de resfriamento das dendritas, ao interferir no tamanho e forma da
estrutura, influéncia diretamente as propriedades mecanicas, resisténcia a corrosdo e
tratamentos térmicos subsequentes dos produtos fundidos. Estas estruturas sdo formadas com
teor de soluto muito diferente da média da liga. Esta diferenca na concentragéo de soluto a partir
do centro das dendritas para a regido interdendritica é causada pela diferenga de solubilidade

entre as fases liquida e sélida (STEFAN-KHARICHA et al., 2014).
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Até hoje se desenvolveu, uma miriade de ligas metélicas, muitas das quais permanecem
em uso por suas excelentes propriedades. Essas ligas tiveram aumento significativo na
participacdo em projetos industriais, devido a pequenas mudancas na composicdo ou a adicéo
de novos elementos, que incluiram economia de peso, boas combinacGes de propriedades

mecanicas, boa usinabilidade, alta condutividade térmica e elétrica (ZHANG et al., 2005).

Grande parte dos estudos encontrados na literatura € para a adicdo de Nb em ligas
ferrosas, informando que este elemento interfere diretamente nas propriedades mecanicas,
aumentando a resiliéncia, resisténcia final e microdureza. Na sua microestrutura mostra o
refinamento da estrutura que correlacionada com as propriedades mecéanicas a temperatura
ambiente, sdo mostrados que com adicdes de 3 ou 5% de Nb resultam na formacdo de
microestrutura mais refinadas, o que explica as melhoras nas propriedades citadas acima
demonstrados por alguns estudos relevantes pelos autores (GHATEI KALASHAMI et al.,
2017; GUNDUZ et al., 2016; RUAN et al., 2016; YILDIRIM; AKDENIZ; MEKHRABOV,
2016).

Quando se trata com ligas nao ferrosas, do tipo Ni-Ti-Nb-Al também s&o encontrados
estudos recentes nos quais € mostrado que o processo de fundicdo do aluminio promove a
difusdo do Nb. Devido a isso, as propriedades mecanicas de altas temperaturas de ligas com
adicdo Nb estruturais possam ser alteradas e possivelmente melhoradas por processamento de
solidificacdo rapida em condicBes de super-resfriamento (MUNITZ; GOKHALE;
ABBASCHIAN, 2000). O processo pode ser utilizado ndo sé para obter microestruturas mais
finas e mais homogéneas, mas também para mudar o caminho de solidificacdo e reduzir a
formacédo de fases frageis. Dentre os trabalhos que avaliam os efeitos da adicdo de elementos
em ligas de Al, Hutchinson et. al., (2001), observou que a adi¢do de pequenas quantidades de
Nb (<0.1%wrt), provoca significantes variagdes nas propriedades mecanicas (HUTCHINSON
et al., 2001; MUNITZ; GOKHALE; ABBASCHIAN, 2000; TAKEYAMA; NOYA, 2016;
WANG et al., 2017).

A determinacdo de paradmetros térmicos, tais como, gradiente de temperatura (Gp),
velocidade da isoterma liquidus (VL) e a taxa de resfriamento (T) atuando durante a
solidificagdo € muito importante, devido ao crescimento de estruturas celulares formadas com
baixa taxa. Se o gradiente térmico (GL) for menor e a (VL) estiver aumentando, a regido

constitucional super-resfriada é estendida e as estruturas celulares comecam a mudar para
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estruturas dendriticas tipo cruz de malta (DING et al., 1996; ROSA et al., 2008; YU et al.,
1999). No processo de solidificagdo um dos parametros de suma importancia sdo 0s
espacamentos dendriticos, eles afetam nédo s6 a micro — segregacdo, mas também a formacéo
de fases secundarias dentro das regides interdendriticas, que influenciam as propriedades
mecanicas da estrutura (SPINELLI et al., 2004). Com isso, em algumas condic¢des do processo
ocorre uma extracdo de calor substancial que leva a uma mudanca na morfologia dendritica,
resultando em nucleacdo de grdos ou crescimento lateral (formacdo de bracos dendriticos
primarios: Al e dendritico secundarios: A2). Durante a solidifica¢ao a forma¢ao microestrutural
depende do campo térmico local, especificamente o gradiente térmico e a taxa de solidificag&o.
Com as condic¢des térmicas locais, geralmente sdo caracterizadas a morfologia de solidificacéo
como: planar, celular e dendritica (MILLER; POLLOCK, 2014).

Em virtude de o Brasil possuir a maior jazida de niébio do mundo, correspondendo em
2013 a 98,53% do total mundial (ALVES; COUTINHO, 2015), o sistema Al-Nb se mostra
como um importante sistema binario devido, principalmente, a aplicacdo das ligas a base de Nb
em alta temperatura, com revestimento que pode resistir a oxidacdo e como um excelente
supercondutor. As ligas a base de Nb mostram que podem ser uma promessa na substituicdo
das ligas a base Ni. O conhecimento das propriedades do sistema de AINDb é desejavel para que
possa saber onde serd a sua melhor aplicacdo. A revisdo de literatura indica que sdo limitadas
as informacOes sobre: fases presente, propriedades mecanicas e microestrutura entre outras
(ZHU et al., 2008).
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2. OBJETIVO GERAL

Este trabalho tem como objetivo principal a correlagdo de propriedades mecanicas com
as microestruturas brutas de fusdo da liga Al0,4%Nb solidificadas de forma unidirecional

vertical ascendente por dois diferentes regimes transientes de fluxo de calor.

2.1.  Objetivos especificos

Para obtencdo do objetivo geral proposto por este trabalho, foram necessérios a
realizacdo dos seguintes objetivos especificos:

- Obtencdo das variaveis térmicas e correlacdo entre as condicdes de solidificacao:
i. Evolucdo do perfil da passagem da Isoterma liquidus (Pp);

ii. Velocidade de deslocamento da isoterma liquidus (VL);

iii. Taxa de resfriamento (T);

iv. Gradiente térmico (GL);

- Solidificacdo de ligas de aluminio com a composi¢do de 0,4%Nb em duas condicGes de
solidificacdo distintas;

- Caracterizar experimentalmente os pardmetros macroestruturais e microestruturais por

meio de técnicas metalogréaficas e microscopia Optica, analisando os espacamentos dendriticos;

- Avaliar o efeito de duas condicGes de solidificacdo sobre a macro e microestrutura e

propriedades mecénicas com base na [o]:
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3. REVISAO DA LITERATURA
3.1.  Consideragdes sobre os elementos

3.1.1. Consideracdes sobre o nidbio

Na natureza o niobio est4 associado a pegmatita sob a forma de columbita, tantalita ou
a massa de carbonatito alcalis, constituindo o denominado pirocloro mineral (ALVES;
COUTINHO, 2015; GRIFFITH; MORRIS, 2003).

O niodbio foi descoberto por um quimico inglés, Charles Hatchett em 1801 apds
encontrar o mineral em uma amostra que ele recebeu para estudo, o elemento originalmente
recebeu o nome de Columbio em referéncia a Columbia, em homenagem aos EUA como era
chamado carinhosamente pelos poetas da época. No comec¢o o niébio era confundido com o
tantalo até que o quimico alemdo Heinrich Rose percebeu que se tratava de um elemento
diferente, onde colocou o nome de Ni6bio em homenagem a filha do deus tantalo
(HATCHETT; HATCHETT, 2015).

Ele é extremamente Util para ligas metélicas e aparelhos eletronicos, o que faz com que
0 nidbio seja bastante valorizado. O elemento é extremamente Util para diversas
funcionalidades, como por exemplo, basta 100g do metal em 1 tonelada de ago para que fique
com maior resisténcia e ductil. E material supercondutor, podendo em temperaturas baixas ou
altas conduzir corrente elétrica sem resisténcia ou perdas. E usado em turbinas de avido,

aparelho de ressonancia magnética, misseis e sensores de sondas espaciais.

O nidbio desempenha papel importante para producéo de ligas metalicas devido ao seu
elevado ponto de fusdo, resisténcia ao ataque de &cidos e supercondutividade em temperaturas
elevadas (MENDES, 2005). O Brasil possui as maiores reservas de niébio do mundo (MOTTA,
2013; OLIVEIRA, 2016), porém, sua demanda interna é pequena devido a falta de tecnologia
para 0 seu tratamento, o que faz com que o pais venda o mineral a preco baixo, o que tem
incentivado discussdes acerca do assunto (ALVARENGA, 2018; OLIVEIRA, 2016).

3.1.1.1. Evolucdo da producgéo de nidbio

Inicialmente o Niobio foi aplicado na industria em 1933 para estabilizar os acos
inoxidaveis contra corrosdo. Por volta de 1970, o ni6bio passou a ser usado em muitas
aplicagdes tecnologicas, em especial, em tratamento térmicos a altas temperaturas, sob a forma
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de superligas e, nas ultimas quatro décadas, o nidbio foi empregado em escala industrial. Nos
ultimos anos, as aplicacdes do nidbio aumentaram de forma constante em varios segmentos,
tais como: acos micro ligados, superligas, filmes finos, implantes médicos, ligas de titanio e
ligas de aluminio, supercondutores e ligas de cobre, capacitadores eletroliticos e ceramicos.
Mundialmente o uso do ni6bio cresceu com taxa anual de 10% entre os anos 2000 — 2010,
foram os setores de energia, automotiva e construgdo os maiores consumidores de Ferro —
Niobio (FeNb) que é composta por 2/3 de nidbio 1/3 de ferro. Em 2000, a producéo brasileira
foi de 35.458 t de nidbio e, em 2007, atingiu 82.000 t de concentrado de nidbio. O Brasil tem
as maiores reservas mundiais de nidbio (98,53%) como pode ser observado na Figura 1, com
as localizagcdes em Araxa — MG responsavel por 83,6% da producdo, Cataldo — Go (responsavel
por 15,3%), Cujubim, Itapud do Oeste e Candeias do Jamari — RO e Presidente Figueiredo e
Sdo Gabriel da Cachoeira — AM (responsavel por 1,1%), que totalizaram 842,4 milhdes de
toneladas (ALVES; COUTINHO, 2015).

Brasil - 4133 ¢

Qutros Pases - 21 ¢ ’

Total 4215101 l e~ W

Figura 1 - Reservas de niobio por pais (ALVES; COUTINHO, 2015).
3.1.12. Efeito da adicdo de nidbio

Estudos com adig¢des de Nb em acos de fase dupla (DP - duplex) com diferentes teores
de concentracgdo, da ordem de 0.06 a 0.18% ja estdo sendo realizados, € mostrado que com essa

adicdo ha formacao de estrutura granular ultrafina com tamanhos de gréos de ferrita de cerca
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de 1um e particulas uniformemente dispersas de martensita (GHATEI KALASHAMI et al.,
2017).

Acos micro — ligados via metalurgia do p6 com adic6es de 0.1, 0.15 e 0.2% aumentam
a forca de elasticidade e a resisténcia final (GUNDUZ et al., 2016). Com a adicdo de pequenas
quantidades de elementos (0.1%wt) para as ligas de aluminio pode-se provocar efeitos
marcantes nas propriedades mecanicas (HUTCHINSON et al., 2001). Quando trata-se em ligas
ndo ferrosas, ligas como Ni-Ti-Nb-Al também apresentam estudos recentes e € mostrado que
com o processo de fundicdo do aluminio promove a difusdo do Nb (WANG et al., 2017). O
niébio em ligas Fe-Al-Nb mostra que houve refinamento da estrutura e devido a essa
estruturacdo houve uma melhora na microdureza Vickers do material de 515 para 546 HV
(RUAN et al., 2016).

Logo, sdo vistos estudos na aplicacdo de um filme de liga de Al-Nb como uma camada
de revestimento de metal para interconexdes de Cu. O filme mostra boas caracteristicas, como
uma camada para cobertura, especialmente em termos de resisténcia a oxidacdo e processo de
deposicao simples em comparagdo com as ligas de Co formadas por revestimento, também é
previsto que a camada de filme de AI-Nb possa ser aplicada sem degradar a resisténcia a
oxidacdo na configuracdo de camada isolante de metal para estabilizar as superficies de Cu em
interconexfes multiniveis (TAKEYAMA; NOYA, 2016). Mehmet et. al., (YILDIRIM;
AKDENIZ; MEKHRABOV, 2016) prevé que as propriedades mecénicas em temperatura
ambiente das ligas Fe-Al-Nb possam melhorar ainda mais pela adi¢do de 3 ou 5% de Nb, o que
resultara na formacdo de particulas de carboneto na microestrutura. As propriedades mecanicas
em altas temperaturas de ligas com adicao de Nb, usadas estruturalmente, podem ser alteradas
e talvez melhoradas por processamento de solidificacdo rapida em condi¢bes de super-
resfriamento. O processo pode ser utilizado ndo s6 para obter microestruturas mais finas e mais
homogéneas, mas também para mudar o caminho de solidificacdo e reduzir a formacéo de fases
frageis (MUNITZ; GOKHALE; ABBASCHIAN, 2000).

3.1.2. Consideraces sobre o aluminio

O aluminio é o metal mais jovem usado em escala industrial, sendo o terceiro elemento
mais abundante na crosta terrestre. H4 milénios, ceramistas Pérsias ja produziam produtos de
barros que continham oOxido de aluminio na sua composicao, esse 0xido hoje é chamado de

alumina. Séculos depois, egipcios e babilénios usaram outra substancia contendo aluminio para
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fabricagdo de produtos, tanto medicinais como cosméticos. Durante seus primeiros usos, nao
se sabia nada sobre o metal na forma como hoje é conhecido, devido ao mesmo ser produzido
comercialmente ha cerca de 150 anos (ABAL, 2018).

Com excelentes propriedades fisico-quimicas como: baixo peso, resisténcia a corrosao,
alta condutibilidade térmica e elétrica e a infinita reciclagem, esse material se mostra com uma
ampla variedade de utilizacdo, que o torna o metal ndo ferroso mais consumido no mundo. O
metal foi descoberto por Sir Humphery Davy em 1809, tendo sido isolado pela primeira vez em
1825 por H. C. Oersted. Porém, apenas em 1886 foi desenvolvido o processo industrial
econémico de reducdo. Neste ano, dois cientistas trabalhando independentemente, Charles
Martin Hall, nos EUA e Paul Louis Héroult, na Franga, inventaram o processo eletrolitico para
reduzir a alumina em aluminio, conforme a Figura 2. O minério mais importante para a
producédo do aluminio € a bauxita, com teor de éxido de aluminio entre (35 a 45%), suas jazidas
se localizam principalmente em regiGes com clima tropical e no Brasil, a concentragdo é na area
amazonica (ASSOCIACAO BRASILEIRA DO ALUMINIO (ABAL), 2012).

Alumina Anodo de

carbana

Eletrdlto

@ .| ||| ................. 5 m

Wi
Sarramanio |||||IIIIIIIIIIII'IIIIIIIIIII

Aluminio liguida

Figura 2 - Célula de Producao de Aluminio Primario pelo processo Eletrolitico (ASSOCIACAO
BRASILEIRA DO ALUMINIO (ABAL), 2012).

A Associacdo Brasileira do Aluminio (2012), diz que o Brasil tem vocagédo para a
producdo de aluminio, pois além da abundante reserva de bauxita (0 Brasil possui a maior
reserva de bauxita do mundo), tem alto potencial de geracéo de energia hidrelétrica, que é o
insumo primordial para a obtencdo do aluminio primario atraves da eletrolise. O crescimento

no uso do aluminio na industria é dado pelos seguintes fatores:

e E um metal que possui excelente combinacio de propriedades (teis, resultando em uma

adequabilidade técnica para um campo extraordinario de aplicagcdes em engenharia.
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e Pode ser facilmente transformado através de todos os processos metallrgicos normais,

sendo assim, vidvel a industria manufatureira em qualquer forma que seja requerida.

e Atividades de pesquisa desenvolvidas pela propria industria do aluminio, pelas

universidades através dos laboratérios académicos e pelos usuérios tém levado a um

maior conhecimento das caracteristicas da engenharia neste elemento, além das técnicas

de fabricacdo, de soldagem e de acabamento, tém sido desenvolvidas, fazendo com que

o aluminio seja considerado um elemento que ndo apresenta grandes dificuldades nas

suas aplicagoes.

Com excepcionais combinacdes de propriedades, o aluminio se faz uns dos materiais

mais versateis utilizado pela engenharia, arquitetura e industria. As Tabela 1 e 2 mostram

algumas de suas caracteristicas fisicas e mecanicas.

Tabela 1 - Propriedades Fisicas do Aluminio (ASSOCIACAO BRASILEIRA DO ALUMINIO

(ABAL), 2012).

Aluminio — propriedades fisicas

Ponto Coeficiente de o o
Peso ) 3 Condutibilidade | Condutibilid o
de o Dilatacéo . o Refletividade
B especifico o Elétrica ade Térmica
Fusao Termica
660° C | 2,70 g/cm3 23.10° 61 %|ACS 80%

Cal/cm/°C

Tabela 2 - Propriedades mecénicas do aluminio (ASSOCIACAO BRASILEIRA DO

ALUMINIO (ABAL), 2012).

Aluminio — propriedades mecanicas

LIMITE DE .
_ N o Médulo de Tensdo de Fadiga | da
RESISTENCIA A Limite de Escoamento o
- Elasticidade tensdo de ruptura
TRACAO
48 MPA 0,2% 70 GPa 25% a 50%
3.2.  Ligas de aluminio — nidbio.

A Figura 3 mostra o diagrama de fases aluminio — niobio. Trés fases intermediarias séo

encontradas neste sistema, duas delas, Nb2Al e AI3Nb, entram em processo de fusdo a 1800 °C

e 1750 °C, respectivamente. A terceira fase, Nb3Al, decompde — se a 2120 °C sistema parcial

Nb2Al e AI3Nb inclui um eutético a temperatura de 1520 °C. O composto Nb3Al ganhou
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importancia pratica, devido a esta fase e correspondentes ligas ternarias apresentarem
propriedades de supercondutividade elétrica (FILHO, 2005).

Weight Percent Niobium
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Figura 3 - Diagrama de fase Al — Nb adaptado de (ELLIOTT; SHUNK, 1981).

3.3.  Solidificacdo de Ligas Metalicas.

Solidificacdo pode ser descrita de duas formas, macroscopica e microscépica, pela
transformacéo de fase liquida para solida. Macroscopicamente em termos das propriedades dos
materiais como: temperatura, calor latente, composi¢do etc. E microscopicamente é um
processo sucessivo de nucleacdo e crescimento (GARCIA, 2011; TOLEDO, 2014).

A formacdo estrutural das ligas fundidas, como todos 0s metais, da-se inicio no processo
de solidificacdo. A solidificacdo de ligas metalicas é caracterizada pela transformacéo de fase,
quando a fase liquida se transforma em uma fase sélida, quando as condi¢cdes termodinamicas
sdo tais que o s6lido apresenta menor energia livre, com liberagdo de calor latente, logo se da a
nucleacdo e o crescimento de particulas da fase sélida no interior da fase liquida, para ocorrer
a solidificacdo é necessario dois passos: nucleacdo que pode ser heterogénea ou homogénea e
crescimento do nucleos (DANTAS, 2014; GOMES, 2013; GOMES; SANTQS, 2006).

De acordo com GARCIA (2011), o simples ato da producgéo de gelo ou manuseio de
componentes, 0s quais, quase sempre, passaram por um estagio de solidificagdo conforme
Figura 4. Considerando em um contesto global, todos os produtos produzidos passam pelo

menos uma vez pelo processo de solidificacdo, com excec¢édo das técnicas de metalurgia do po
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(sinterizacdo), com isso os metais solidificados sofrem uma queda brusca na viscosidade, de tal

forma que o pode ser acomodado em quase qualquer forma geométrica. O registro de materiais
fundidos data de 5000 e 3000 a.C., um periodo antecedente a idade do Bronze, logo apds,

ocorreu o surgimento do ferro fundido na china em 600 a.C., e o surgimento na Europa no

século XV.
Matérla - Prima
Metalica
- .
Metalt;rgia do Fusdo
6
SR —
Solidificagdo
e 4
Fundigdo Lingotamento

i N A E N

Processo de
Solidificacdo

—

Nao -

Convencional

Rapida

&
Néo - o ;
Convencional Convencional Estatico Continuo
Y Y Y Y
Prestsa_?, Vac~u0, Vazamento Placas, blocos Placas, blocos
canirivgacdo: Gravitacional e Tarugos. e Tarugos,
refundicao, etc.
= Produto Semi -
Acabado
Fuso/Solidificacao
Refusdo
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Figura 4 - Opcoes de Fabricacdo de Produtos Metalicos, adaptado (GARCIA, 2011).
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3.3.1. Solidificacdo de Ligas com alto grau de pureza

Um elemento puro ou uma liga eutética (grego eutektos que significa facilmente
fundida, € uma mistura de dois ou mais materiais onde o ponto de fusdo é o mais baixo possivel),
pode existir em ponto de equilibrio tanto na fase liquida quanto na fase sélida conforme Figura
6 (GOMES, 2013). Sistema que possui uma composi¢cdo quimica entre os dois constituintes
definida onde a fase liquida se decompde em duas fases sdlidas em determinada temperatura,
L=a + B, a liga eutética possui ponto de fusdo menor que os elementos da liga, a liga eutética
se comporta como um metal puro na solidificacdo e na fusdo, ou seja, apresenta patamar de
solidificacdo conforme a Figura 5.
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Figura 5 - Digrama de fase Ag - Cu, mostrando o equilibrio eutético (ASM
INTERNATIONAL, 2004).
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Figura 6 — Curva de resfriamento para uma liga eutética (GOMES, 2013).
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No ponto de Fusédo pode tanto existir material solido e liquido em condicéo de equilibrio,
0 ponto é onde ocorre acumulacdo de energia latente, ou seja, a energia é somente absorvida
para mudanca de fase. Com o0 acréscimo dessa energia ndo ha ganhos na temperatura do
composto, como pode ser observado na Figura 6, acima deste ponto tudo € liquido e abaixo
solido. O ponto de fusdo segundo GARCIA (2011), ocorre quando energia do liquido e solido

estdo ao mesmo nivel.

3.3.2. Nucleacdo homogénea e heterogénea na solidificacéo

De forma geral, todos os processos de solidificagdo comecam com uma nucleacéo e
continuam com um crescimento (BOEIRA; FERREIRA; GARCIA, 2006). A nucleacdo pode
ser homogénea ou heterogénea. Nucleacdo homogénea ocorre de forma completamente
aleatoria, no caso da nucleacdo heterogénea, existem regifes na matriz que favorecem o
aparecimento dos precipitados e a reacdo € de forma mais rapida. Regides de contornos de
gréos, discordancias, inclusdes entre outros, sao preferenciais para a formacao de precipitados
(SIQUEIRA, 2015).

A nucleacdo homogénea na solidificacdo € o surgimento de uma nova fase a partir de
outra, a formacg&o de elementos de s6lidos no meio do liquido Figura 7 (b) (BESKOW, 2008).
Quando ndo héa contribuicdo energética de elementos ou corpos/agentes estranhos no sistema
metal liquido/metal sélido onde a formacdo solida esta no préprio liquido, se diz que a
nucleacdo é homogénea Figura 7 (a) (GARCIA, 2011).

1]

Energia Livre

- .

T T T —_— —

Temperatura

(a) (b)

Figura 7 - a) Representacdo esquematica da variacdo da energia livre com a temperatura para
elemento puro. b) Formacao dos primeiros sélidos no meio do Liquido adaptado (BESKOW,
2008; GARCIA, 2011).
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A nucleacéo heterogénea acontece com a formagao de um nucleo com tamanho critico,
onde pode sofrer uma acdo catalisadora com a presenca de agentes estranhos ao sistema,
denominados substratos Figura 8, cuja tensdo superficial é parte da energia de sobrevivéncia do
embrido sob forma de ndcleo solido (CAMPOS; DAVIES, 1978). De acordo com BESKOW
(2008), os agentes que provocam a catalisacdo da nucleacdo, podem ser as paredes dos moldes,
a formacdo de pelicula de 6xido na superficie do material/liga, particulas sélidas em suspenséo
e elementos inseridos propositalmente. Com isso, a nucleacdo tem inicio nessas particulas

estranhas ao sistema onde se determina como nucleacéo heterogénea.

G
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Figura 8 - Calota esférica de sdlido formada sobre um substrato plano na nucleacao heterogénea
(GARCIA, 2011).

3.3.3. Taxa de Nucleacéo

A taxa de nucleacéo é determinada com o nimero de ndcleos formados por unidade de
tempo e volume, € a velocidade que surge ndcleos sélidos em meio ao liquido e que continua
se propagando até o final do processo de solidificacio (GOMES, 2013; MANRICH;
ZANOTTO; HAGE JR, 1992). A teoria é baseada originalmente em propostas para a
condensacao de gotas de liquido através do vapor (GARCIA, 2011). Uma equacdo equivalente
a derivada por Turnbull e Fisher pode ser descrita conforme a Equacdo 1 onde mostra que a

taxa de nucleagdo € extremamente sensivel a magnitude do super-resfriamento (AT):

Equacdo 1 -Equacdo equivalente a derivada por Turnbull e Fisher.

_ (Db 4mr? _ 16na35LTf2)
I'= (az) ( a2 )CL exp( 3L2AT2KT

Onde:

| — Taxa de Nucleagdo (nucleos/m3s);
a — Distancia que o &tomo do liquido deve saltar para agregar-se ao embrido sélido (m);
CL — Numero de atomos/m?3 no liquido;
D — Coeficiente de Difusédo do liquido (m?/s);
k — Constante de Boltzmann = 1,38.10723J/K;
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T — Temperatura de Nucleacdo (Tf — AT);

Quando calculado para metais assume-se valores tipicos para numeros de atomos no
liquido iguais a aproximadamente 10%8ms3, coeficiente de difusdo do liquido igual a

aproximadamente 0,3.10~°m, de tal forma que a Equacao 1 se reestruture como a Equagéo 2:

Equacdo 2 - Reestruturacéo da Equacao 1.

16ma35 T f

1040 _
I'=10"exp( 3L2AT2kT)

3.3.4. Ponto de Fusao

Com o alcance de um determinado valor de temperatura, a agitagdo térmica alcanca grau
de intensidade elevada que € o suficiente para desestruturar a rede cristalina, com isso 0s &tomos
e moléculas se tornardo menores e terdo maior liberdade de movimentacdo. Entdo, o ponto de
fusdo pode ser determinado como a temperatura na qual um elemento puro ou composto pode
coexistir tanto na forma de soélido cristalino quanto liquido, essa temperatura € a Unica em que
dois estados podem coexistir em equilibrio (CAMPOS; DAVIES, 1978; GARCIA, 2011;
TOLEDO, 2014).

3.3.5. Superaguecimento e super-resfriamento constitucional

O crescimento de células regulares da-se devido a velocidades baixas perpendiculares a
interface solido/liquido e na direcdo da retirada de calor. Com e quando esta velocidade €
aumentada e o gradiente térmico no liquido é reduzido, a célula tende a mudar sua forma devido
ao aumento da regido super-resfriada. Sendo assim, em decorréncia dos efeitos de natureza
cristalogréfica, a célula comeca a mudar de forma circular para uma forma tipo cruz de malta.
Perturbaces laterais comecam a surgir com o aumento da velocidade de crescimento, dando
origem a uma estrutura denominada dendritica (CRUZ, 2016). De acordo com Figura 9, é
mostrado a mudanca morfologica na estrutura de crescimento a medida que a velocidade é

aumentada, mostrando como ocorre a mudanca de celular/dendritica.

De acordo com CRUZ (2016), a atuacao da natureza cristalografica d& inicio a transicao
celular dendritica, a morfologia difusa termina quando se atinge a direcdo preferencial do
crescimento, mostrando-se com bracos dendriticos secundarios bem definidos. As variaveis de

velocidade e gradiente fazem parte do efeito do SRC (super-resfriamento constitucional),

32



trazendo a instabilidade da interface plana, ou na transformacdo para condi¢do de celular,
celular/dendritica e dendritica.

Fluxo de <100
Calor )

|

Vista
Lateral
Secdo Q
() (c) (d)

Transversal

(a)

Figura 9 — Mudanca morfoldgica na estrutura a medida que a velocidade aumenta: (a)
crescimento celular regular em baixas velocidades; (b) crescimento celular com alteracdo na
direcdo de crescimento; (c) transicdo celular/dendritica; (d) crescimento dendritico com inicio
de formagé&o de instabilidade lateral (CRUZ, 2016).

Em situacdes praticas de solidificacdo, para que o liquido possa tomar completamente
uma determinada geometria final para estado sélido, é necessario que o vazamento do mesmo
seja em uma temperatura mais elevada do que no inicio da transformacao de liquido para solido,

entdo a diferenca é denominada de superaquecimento (GARCIA, 2011).

Admitindo que o liquido inicie a transformacdo em sélido quando atinge o ponto de
fusdo, no caso quando alcanca o equilibrio entre as duas fases, observa-se que na pratica o
surgimento de particulas solidas, a temperaturas inferiores e a temperatura de fusdo, essa
diferenca da-se o nome de super-resfriamento (GARCIA, 2011; TOLEDO, 2014).

Ligas e metais impuros sdo importantes identificadores da influéncia dos elementos
dissolvidos e das impurezas no grau de super-resfriamento, que pode ocorrer durante 0 processo
de solidificacdo. O motivo deste super-resfriamento encontra-se na rejeicdo de soluto pela fase
solida, enriquecendo a fase liquida junto a interface. O liquido que se encontra em contato com
a interface sélida/liquido possui uma concentracdo que geralmente difere da concentracdo
existente no seio da fase liquida. Entéo, se o coeficiente de parti¢cdo do soluto for menor que 1,
0 soluto seré segregado para a fase liquida e, caso haja acumulo de soluto junto a interface, a
temperatura liquidus (T.) do liquido em contato com a mesma serd menor do que a do liquido
distante da interface (KATGERMAN, 2011; TOLEDO, 2014).
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3.3.6. Modelos de Solidificagcdo Unidirecional

Os dispositivos mais simples e utilizados para solidificagdo unidirecional encontrados
na literatura sdo: solidificagdo unidirecional vertical ascendente, solidificagdo unidirecional

vertical descendente e solidificacdo unidirecional horizontal.

3.3.6.1. Solidificagéo unidirecional ascendente

O sistema de solidificagéo unidirecional vertical ascendente Figura 10, faz a retirada de
calor verticalmente de baixo para cima, uma caracteristica importante no sistema é o fato de
que a solidificacdo ocorra no sentido contréario a gravidade, o que favorece o contato entre o
metal e 0 molde, resultando em valores de h; maiores e aproximadamente constante durante
toda a solidificagcdo (BESKOW, 2008; ROSA, 2007).

Figura 10 - Representacdo de um Sistema de Solidificagdo Unidirecional Vertical Ascendente
(BESKOW, 2008).

De acordo com ROSA (2007), a solidificacdo agindo de forma contréaria a gravidade
proporciona um maior contato entre o lingote e a chapa molde. Como o perfil de temperaturas
no liquido é crescente em direcdo ao topo do lingote, e o liquido mais denso dispfe junto a
fronteira de transformacgdo soélido/liquido, ndo ocorrem correntes convectivas, nem por
diferencas de temperatura nem por diferencas de massa especifica. Por isto uma analise
experimental e calculos tedricos séo isentos desta variavel, pois a transferéncia de calor dentro
do lingote € realizada principalmente por conducdo térmica unidimensional. O dispositivo

permite ainda que sejam programados experimentos para analisar a agdo do superaquecimento
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no metal liquido e para investigar o papel da resisténcia térmica de contato metal/molde na

estrutura de solidificagéo.

3.3.6.2. Solidificacdo unidirecional vertical descendente

O sistema de solidificacéo vertical descendente Figura 11, funciona da mesma forma do
dispositivo de solidificagéo unidirecional vertical ascendente, a diferenga ocorre na retirada de
calor que ocorre de cima para baixo, a localizacdo da refrigeracdo € no topo do lingote. Com
isso, a solidificacdo ocorre no mesmo sentido da acdo gravitacional, com a massa do lingote se
deslocando em relacdo a base refrigerada, o que ira configurar uma situacdo de maior resisténcia
térmica a passagem de calor do lingote em direcéo ao fluido de refrigeracdo, quando comparado
a solidificagdo ascendente (ROSA, 2007).

Figura 11 - Representacdo esquematica de um dispositivo de solidificacdo vertical descendente:
1 — Aquisi¢do via computador; 2 — Material refratario isolante; 3 — Resisténcias elétricas
(sistema de aquecimento); 4 — Lingoteira bipartida; 5 — Termopares; 6 — Registrador de dados
térmicos; 7 — Camara de refrigeracdo; 8 — Rotametro; 9 — Metal liquido; 10 — Controle de
poténcia do forno (GOULART, 2005).

A diferenca essencial consiste sempre em haver movimento convectivo ao contrario da
solidificacdo unidirecional vertical ascendente, o que o perfil de temperatura do liquido é
crescente em direcdo a base do lingote que € isolada termicamente, entdo, ocorre pelo menos

conveccao por diferencas de temperatura no liquido.

3.3.7. Redistribuicdo de soluto

O processamento termodinamico impde uma rejeicdo do solvente ou soluto que
dependeré da posicao correspondente em relacdo ao diagrama de fase, e como consequéncia

um movimento de natureza associada a transferéncia de calor que ocorre na transformacéo de
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fase do liquido/solido. A redistribuicdo de soluto ocorre a partir de uma fronteira de
solidificacdo, a forma pela qual o soluto e/ou impurezas sao distribuidos é de suma importancia
para as propriedades finais da estrutura bruta de solidificacdo (GARCIA, 2011; JUNIOR,
2017).

3.4. Variaveis térmicas de solidificacao

A cinética do sistema de solidificacdo e as causas que determinam o arranjo e nivel de
refinamento da macro e microestrutura, sdo determinadas pelas varidveis térmicas como:
Posicédo da isoterma liquidus (t), velocidade da isoterma liquidus (VL), taxa de resfriamento
(T) e gradiente térmico (G.). Em virtude das variaveis, as propriedades mecanicas dependem
da estrutura de solidificacdo, com isso, as variaveis térmicas regem uma influéncia na formacéo

da estrutura final da solidificagéo.

3.4.1. Posicdo da isoterma liquidus (t.)

A posicdo da isoterma liquidus € obtida através de procedimentos experimentais, o que
corresponde ao tempo de passagem em resultados de pares ordenados, posi¢ao do termopar (em
relacdo a base do lingote) e o tempo. Para se obter o tempo de passagem da isoterma, passa-se
uma reta paralela ao eixo do tempo. Com a intersecéo dessa reta com a curva de resfriamento,

obtém-se se 0s tempos correspondentes para cada posicdo (FILHO, 2013).

3.4.2. Velocidade da isoterma liquidus (VL)

A velocidade da Isoterma liquidus (VL) é dada pela derivada da funcdo obtida da tr,
ajustada pelo método dos minimos quadrados. A derivada da funcdo é aplicada para cada
posicdo em relacdo a base do lingote, a derivada se da pela Equagdo 3. Onde a velocidade
representa a rapidez com que a frente de solidificacdo avanca ao longo do lingote (BERTELLI
etal., 2015; DANTAS, 2014).

Equacéo 3 - Velocidade da isoterma liquidus.

VL:dP/dt
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3.4.3. Taxa de resfriamento (T)

Segundo DANTAS (2014), a taxa de resfriamento é a perda de temperatura em fungéo
do tempo, ou seja, quando o calor esta sendo extraido da peca em um determinado instante do
processo de solidificagdo, de acordo com a Equacgéo 4.

Equacdo 4 - Taxa de Resfriamento.

=T/ dt

3.4.4. Gradiente térmico (GL)

Gradiente térmico € a unica variavel do processo de solidificacdo onde ndo héa controle,
pois ele depende da taxa de resfriamento, do material e de demais fatores. O gradiente térmico
a frente da interface solido/liquido, indica como a temperatura esta distribuida por unidade de

comprimento, sendo definida pela Equagéo 5 (DANTAS, 2014).

Equacdo 5 - Gradiente Térmico.

GL= dT/dx

Conforme GARCIA (2011), o processo de solidificagdo unidirecional o aumento do
gradiente permite o surgimento de grdos. O gradiente, como a velocidade decai ao longo do

tempo.

3.5.  Transferéncia de calor na solidificacao

No processo de solidificacdo em ligas metalicas, a extracdo de calor é em regime
transiente com mudanca de fase, a temperatura varia no espago e no tempo, a mesma nao muda
s com a posicdo no interior do corpo, a mudanca € com o tempo em uma mesma posi¢do. A
taxa de transferéncia através do corpo, como a energia interna do corpo mudam com o tempo,

€ como um aumento e uma diminuicdo de energia interna.

Segundo GOMES; SANTOS (2006), a eficiéncia da extracdo de calor durante o
processo de solidificacdo depende, basicamente, das propriedades térmicas do material, de
caracteristicas do molde como: material, geometria e espessura da parede e de condicGes da
interface metal/molde e das caracteristicas do meio que vai absorver o calor, sendo: agua, ar
etc. Os metais fundidos sdo principalmente afetados pelo processo de transferéncia de calor
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durante a solidificagdo as variaveis mais afetadas sdo as velocidades e, portanto, os tempos de
solidificacéo e os perfis térmicos no metal e molde. Os estudos desses pardmetros séo de suma

importancia para o controle final da estrutura.

E uma convencdo que a transferéncia de calor ocorre de um sistema de maior
temperatura para um de menor temperatura ou de maior massa para um de menor massa de
forma natural. Com tudo a transferéncia de calor pode ser explicada como uma transferéncia de
energia. Existem varias formas para que a transferéncia ocorra, como: conducéo, convecgao e
radiacdo (FILHO et al.,, 2015). O processo existe indmeras peculiaridades, ndo é a
termodindmica classica, pois o sistema ndo se encontra em equilibrio. Uma forma de explicar
essa peculiaridade € o gradiente de temperatura que é o que motiva a realizacao da transferéncia
de energia, 0 que se diz ser a diferenca de temperatura é a forca da transferéncia de calor
(GOMES, 2013).

3.5.1. Processos de transferéncia: Conducéo, Conveccdo e Radiacao

Na solidificacdo de ligas metalicas a transferéncia ocorre por conducdo, convecgdo e
radiacdo. O processo de conducéo na solidificacao é o mecanismo pelo qual o calor é transferido
internamente a um meio estacionario, molde ou metal submetido a solidificacdo, que pode estar
solido ou liquido. Conveccao é a transferéncia de calor que ira ocorrer entre uma superficie e
um fluido em movimento quando eles se encontram em diferentes temperaturas, logo,
relaciona-se com a perda de calor da superficie externa do molde ao meio, com a superficie do
metal exposta ao ambiente e com correntes convectivas no metal liquido devido a tendéncia de
equalizacdo da temperatura do metal liquido. A radiacdo esta ligada com a perda de calor do
molde para o ambiente ou entdo do metal ao ambiente quando 0 mesmo encontra exposto
(BESKOW, 2008).

3.5.2. Transferéncia newtoniana na solidificacéo

O procedimento de solidificacdo dos metais € necessario um molde que, alem de conferir
o formato ao qual seja desejado, devera extrair calor do liquido superaquecido, com isso, uma
transformacéo liquido/solido. A transferéncia newtoniana ocorre no metal ao ser vazado, ele se
conforma de acordo com a geometria, sendo assim, ao entrar em contato com a chapa-molde
(metal responsavel pela retirada do calor) e com as paredes laterais nas quais se encontram com

a mesma temperatura do forno evitando assim a retirada do calor. Com o néo preenchimento
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cria regides de contato direto, onde acontece a conducdo e a regido fechada onde realiza
conveccado natural (BESKOW, 2008; GOMES, 2013).

Nessas condi¢es, a transferéncia de calor na interface metal/molde se da por conducgéo
pelos pontos de contato e atraves dos gases aprisionados pelos espagos criados, € também por

convecgdo e radiacdo entre as duas superficies separadas, de acordo com a Figura 12 (GARCIA,

2011).

Dire¢ao da
extragio de calor «/J\y Radiagdo

<<€ Transferéncia
newtoniana

(1) Meio ambiente
(2) Molde
(3) Interface

metal/molde

@ B W ) (5 Liquido
Figura 12 - Modos de transferéncia de calor atuantes na interface metal/molde (KAKITANI,
2017).

Newton mostrou que as superficies sdo perfeitamente planas e com uma pequena faixa
separada por um gas com o modelo equivalente de Newton. Com essas condicdes, o fluxo de

calor do material para o molde, a interface é demonstrada pela Equacao 6:

Equacdo 6 - Condicdes de fluxo de calor.

qn = hi(Tis — Timm)

Onde: qy = Fluxo de Calor Newtoniano (%)

h; = Coeficiente de transferéncia de calor metal/molde (W/m2.K);

Tis e Ty, = Temperatura interna da superficie do metal e do molde respectivamente (K).

A Figura 13 apresenta esquematicamente os modos de transferéncia de calor que podem
ocorrer ao longo da solidificagdo unidirecional ascendente em um molde refrigerado a agua, ou

seja, convecgdo forcada na &gua, transferéncia newtoniana na interface &gua/molde, conducéo
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no molde, transferéncia newtoniana na interface metal/molde, conducdo térmica no metal

solido, conveccéo e conducao térmica no metal liquido.

Liquido

Interface _
Sélido/liquid
dlido/liquido Legenda
@ Conveccdo
L 4 Condugdo
o o o Transferéncia

3 Molde Newtoniana
Interface . 1

it o (gap)

igua/molde ~ 4 .
agua/molde ~ 50 g 1Agua

Solido

Interface
molde/solido

Figura 13 — Modos de transferéncia de calor atuantes no sistema metal/molde na solidificacéo
vertical ascendente (ROSA, 2007).

3.6.  Macro e microestrutura de solidificacéo

3.6.1. Macroestrutura

Grande parte das propriedades mecéanicas das ligas metalicas é dependente do tamanho
do grdo na estrutura, que é quase determinado durante o processo de solidificacdo, o
desenvolvimento da macro e microestrutura em solidos, principalmente o mecanismo fisico
envolvido permanecem pouco claros e de suma importancia (FILHO et al., 2015). A
macroestrutura é caracterizada pelo elevado grau de anisotropia em produtos fundidos, o que
contribui fortemente para a reducdo do desempenho e das propriedades mecanicas (ROCHA,
2006). Estudos sobre macroestrutura de materiais policristalinos durante a solidificacéo
mostram dois tipos de morfologias de graos: colunar e equiaxial. Essas estruturas tem sido
objeto de inimeras pesquisas teoricas e experimentais no campo da metalurgia por muitos anos.
Geralmente os gréos colunares crescem a partir da superficie do molde, onde os gradientes
térmicos séo altos e o crescimento é preferencialmente orientado em uma direcdo proxima ao

fluxo de calor. Quando h& a redugéo do gradiente perto do centro do lingote, os grdos equiaxiais
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crescem em todas as direcdes espaciais levando a um material com propriedades mecanicas
isotropicas e um campo de composi¢cdo mais homogénea que o de uma estrutura colunar
(CARVALHO et al., 2014).

Dentro da macroestrutura pode ocorrer a mudanca da estrutura de graos colunares para
equiaxiais, € uma ocorréncia muito comum em metais fundidos, e inmeros mecanismos
baseados em evidéncias experimentais foram propostos para esta transicao, entretanto, modelos
matematicos para esta transicdo estrutural tiveram sucesso limitado devido a solugdes
complexas para o problema em niveis micro e macroscopicos (BADILLO; BECKERMANN,
2015; CARVALHO et al., 2014; DOHERTY et al.,, 1977; HENRIQUE et al., 2015;
MARTORANO; BISCUOLA, 2009; ROAD, 1987; WANG; BECKERMANN, 1994; WU,
FJELD; LUDWIG, 2010).

Em geral, a macroestrutura dos lingotes de fundi¢do consiste em trés zonas diferentes:
coquilhadas (zona localizada junto as paredes do molde), colunar (composta por graos
alongados, fluxo de crescimento preferencialmente orientado em direcdo ao fluxo de calor) e
equiaxiais (localizada na parte central da fundicdo em que o0s gréos crescem em todas as
direcdes espaciais) conforme a Figura 14. Uma forma estrutural mais complexa é composta por
duas estruturas, ou seja, por TCE (Transicdo Colunar/Equiaxial). A previsdo desta transicdo €
de grande interesse na programacdo das propriedades mecanicas dos produtos moldados. A
TCE pode ser influenciada pelos seguintes fatores: sistema e composicdo da liga, material e
temperatura do molde, superaquecimento, coeficiente de transferéncia de calor interfacial e
fluxo convectivo (CARVALHO et al., 2014; FILHO et al., 2015). Varias investigacdes
experimentais foram relatadas, o que sugere que a TCE ocorre quando os parametros térmicos
de solidificacdo, como velocidade da isoterma liquidus (VL), gradiente térmico (GL) e taxa de
resfriamento, atingem valores criticos (CARVALHO et al., 2014; HENRIQUE et al., 2015;
FILHO et al., 2015).
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Figura 14 - Macroestrutura de Solidificacdo (GOULART, 2010).

3.6.2. Microestrutura

As estruturas formadas no processo de solidificacdo estdo ligadas com a evolugéo da
forma da interface entre o sélido e o liquido (S/L) durante o processo de solidificacdo. Essas
estruturas podem passar da forma planar dos metais puros para estruturas celulares e
dendriticas, em funcéo de alteracdes nos parametros térmicos do sistema metal/molde durante
a solidificacdo (GOULART, 2010).

Ainda assim, de acordo com GOULART (2010), o soluto ou solvente presente na liga
é segregado nesta interface S/L, o que provoca uma distribuicdo ndo uniforme no liquido, dando
origem & instabilidade da frente de solidificacdo. Esse amontoamento de teor de soluto a frente
da interface S/L promove o surgimento de um fendmeno favoravel & nucleagéo e responsavel
por sua gradativa instabilidade, conhecido como super-resfriamento constitucional (SRC).
Dependendo do valor do SRC, da-se origem a diferentes morfologias, denominadas: planar,

celular e dendritica, conforme Figura 15.
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Figura 15 - Representacdo esquematica da formacdo das estruturas de solidificacdo: SRC:
Super-resfriamento; V.. Velocidade da Isoterma liquidus; Gr: Gradiente Térmico; CO:
Concentracéo de Soluto (GOULART, 2010).

Com isso estruturas completamente dendriticas apresentam parametros estruturais
denominados espacamentos dendriticos primarios (A1) e secundarios (A2), de acordo com a
Figura 16, isso juntamente com produtos segregados, porosidade e contornos de grdo,
constituem o arranjo estrutural responsavel pelas caracteristicas mecénicas da liga (GOULART,
2010).

Sentido de Gravidade

Solidificacio

Figura 16 - Esquema representativo de uma microestrutura dendritica: espagamentos primarios
(M) e secundarios (A2) (CHOUDHARY et al., 2017).

A estrutura microestrutural dendritica é a forma mais comum encontrada em ligas
metalicas fundidas, e os graus de refinamento das dendritas originadas influenciam diretamente
as propriedades mecanicas, na resisténcia a corrosdo e nos tratamentos térmicos posteriores dos
produtos fundidos (REIS, 2017; R1ZZO; SANTOS, 2005). Os espacamentos intercelulares e
interdendriticos menores permitem que a microestrutura seja caracterizada por uma distribuicéo
uniforme da segregacdo microscopica pertinente entre as ramificag@es celulares ou dendriticas.
O aumento do SRC faz com que ocorra instabilidade de maior ordem com surgimento de bracos

secundarios que caracterizam a rede dendritica. As distancias entre centros de células e de
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ramificagcbes ou bracos dendriticos podem ser definidas como espagamentos intercelulares e
interdendriticos, que € utilizado para a determinacgdo dos efeitos e condi¢Ges de solidificacdo
sobre a microestrutura formada (MORALIS, 2015; REIS, 2017).

Segundo Goulart (GOULART, 2010), os espagamentos dendritico dependem das
condicGes térmicas durante o processo de solidificagdo, com isso é notado a importancia de se
poder contar uma forma quantitativa que permite expressar essa interdependéncia. A taxa de
resfriamento (T) pode ser correlacionada com as varidveis térmicas da solidificagdo, como
velocidades de deslocamento de isotermas caracteristicas (VL) e gradientes térmicos (GL), que,
por sua vez, estdo relacionados com parametros operacionais como temperatura de vazamento
(Tv) e coeficientes de transferéncia de calor nas interfaces metal/molde (hi) e molde/ambiente
(hamb). E exemplificado na literatura que espagamentos dendritico diminuem com o aumento da
VL e da T. Dessa forma, sistemas de solidificagio que favoregam essas condi¢des contribuem

para a obtencdo de produtos de melhor resisténcia mecéanica.

3.7.  Chapa/molde — retirada de calor

A propriedade mecanica final depende principalmente da taxa de resfriamento (T) antes
da transformacédo da fase. Conforme XAVIER et al. (2017), a troca da chapa-molde reflete
diferencas significativas nas variaveis térmicas e na morfologia da microestrutura, devido a
eficiéncia de transferéncia de calor. O aumento da taxa de resfriamento (T) causa a
microestrutura um refinamento e mudanca na morfologia da estrutura dendritica (KRUPINSKI
etal., 2014).

De acordo com BRITO et al. (2015), o efeito da taxa de resfriamento em ligas de Al e a
natureza e distribuicdo das fases formando a microestrutura das ligas dependem da taxa de
resfriamento (T) durante a solidificagio. GARCIA; PRATES (1978), ja diziam que a taxa de
solidificacdo e os gradientes térmicos, no entanto, sdo controlados pela direcdo e velocidade em

que o calor é removido do metal para o molde.

CHEN et al. (2014), utilizou cinco espessuras de chapa/molde para promover diferentes
taxas de resfriamento, os paramentos de solidificagdo foram determinados pelo método de
analise térmica assistida por computador. Ainda assim, CHEN et al. (2014), diz que, altas taxas

de resfriamento influenciam os espacamentos dendriticos primario e secundarios (A1 e A2),
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ocasionando mudancgas de temperatura trazendo a linha solidus para temperaturas mais baixas

e espacamentos dendriticos menores conforme a taxa aumenta.

A troca da chapa/molde mostra que a maior influéncia esta diretamente relacionada com
a retirada de calor, sendo assim, taxas de resfriamento menores faz com que o movimento
convectivo no metal liquido seja mais duradouro, onde h& uma maior fragmentacédo da estrutura
de solidificacdo (LOBATO et al., 2017).

Sabendo que a chapa/molde influencia a taxa de resfriamento, trabalhos como o de
(GHONCHEH; SHABESTARI; ABBASI, 2014), ttm como objetivo investigar o efeito de
diferentes taxas de resfriamento (0,4 a 17,5° C/s) na microestrutura e parametros de
solidificacdo. Foi observado que os parametros de solidificacdo, como temperatura de
nucleacdo, a temperatura de sub — resfriamento e a temperatura de solidificacdo sao
influenciadas pela a variacdo da taxa. Observando a Figura 17 (a) e (b), é notavel como a taxa

influencia no refino da microestrutura.

200°.m ; bt 200 pm

(@) (b)

Figura 17 - Microestrutura com diferentes taxas de resfriamento (a): 0,42° C/s e (b): 17,45° C/s
(GHONCHEH; SHABESTARI; ABBASI, 2014).

De acordo com GHONCHEH; SHABESTARI; ABBASI (2014), as caracteristicas de
solidificacdo sdo influenciadas pela taxa de resfriamento. A temperatura de varias fases de
reacOes é deslocada para intervalos de tempo mais curtos com o aumento da taxa. Com o
aumento dessa taxa € diminuido expressivamente a temperatura de nucleacdo quanto ao ponto
de finalizacéo da solidificacdo. Com disso o tempo de solidificacdo diminui e a amplitude da
temperatura de solidificagdo aumenta conforme a taxa cresce, aumentando o refino da
microestrutura, incluindo estruturas dendriticas e celulares e intermetalicos compostos.
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3.8.  Correlacao entre propriedades mecanicas e microestruturais

3.8.1. Ensaio de tracdo

Ligas obtidas através de fundicdo geram diversidades de microestruturas brutas de
fusdo, com isso, 0s parametros microestruturais como espacamentos dendriticos e tamanho de
grdos sdo fortemente influenciados pelo comportamento térmico do metal/molde, podendo
impor diversas consequéncias nos produtos. As propriedades mecénicas dependem da
disposicao microestrutural que é definida pela solidificacdo, expressdes correlacionadas com o
comportamento mecanico e com os parametros microestruturais devem ser Uteis para um futuro
planejamento das condi¢des de solidificagdo em termos de um determinado nivel de resisténcia
mecanica (QUARESMA; SANTOS; GARCIA, 2000).

O estudo de propriedades mecénicas em ligas com estruturas brutas de fusao € de suma
importancia, e vém sendo estudadas ao longo do tempo, CANTE et al. (2010), estudou a
correlacdo do espacamento dendritico sob a forma e as propriedades mecanicas, com isso 0
estudo conseguiu expressdes relacionadas ao espacamento interdendritico com parametros
térmicos de solidificacdo e propriedades mecénicas. Nas propriedades mecéanicas verificou-se
que o limite de resisténcia a tracdo e a tensdo de escoamento aumentam com 0 aumento do teor
de soluto de liga e com o espacamento dendritico primario e secundario, em consequéncia a
deformacdo ou alongamento, foi considerado independente da composicdo da liga e da

disposicao dendritica, como mostram as Figura 18 e Figura 19.
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Figura 18 — Limite de resisténcia a tragdo em funcéo do espacamento dendritico (CANTE et
al., 2010).
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Figura 19 - Tens&o de escoamento em funcéo do espacamento dendritico (CANTE et al., 2010).

CRUZ et al. (2010), diz que a melhora na resisténcia é causada pelo refinamento da

matriz dendritica da liga e esta fortemente ligada a distribuicdo da liga e esta também fortemente

ligada a distribuicdo mais homogénea das fases e outros obstaculos ao deslocamento das

discordancias durante o processo de deslizamento. As caracteristicas mecanicas melhoradas das

estruturas fundidas com espacamento menores de dendrita sdo devidas em grande parte ao

comprimento de onda mais curta da periocidade e micro segregacdo. O estudo de CRUZ et al.

(2010), também faz a correlacdo do espacamento dendritico com a tensdo de escoamento

conforme a Figura 20, e tendo como resposta que quanto menor os espacamentos dendriticos

maior sera a tensdo de escoamento.
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Figura 20 - Tenséo de escoamento em fungédo do espagamento dendritico primario. Adaptado

(CRUZ et al., 2010).
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Esse comportamento observado nas Figuras 18, 19 e 20 s&o demonstrados pelas
seguintes literaturas: Solidificacdo Transitoria das Ligas Al-11%Si e Eutética Al-11%Si-5%Ni:
Parametros Térmicos, Microestrutura e Propriedades Mecanicas; The influence of polycrystal
grain size on several mechanical os materials; Influéncia na microestrutura e na microdureza
decorrente da adigdo de 4%Ag na liga Al-4%Cu solidificada unidirecionalmente; Correlation
between dendrite arm spacing and microhardness during unsteady-state directional
solidification of Al-Ni alloys; Hall-Petch Relation and the Localization of Plastic Deformation
in Aluminum; Correlation between Unsteady-State Solidification Conditions, Dendrite
Spacings, and Mechanical Properties of Al-Cu Alloys (ARMSTRONG, 1970; FARIA et al.,
2015; KAKITANI, 2017; QUARESMA,; SANTOS; GARCIA, 2000; SILVA et al., 2011;
ZUEV; ZARIKOVSKAYA; FEDOSOVA, 2011).

3.8.2. Ensaio de microdureza

FARIA et al., (2015), diz que a microdureza néo € influenciada pelas duas formas de
espacamentos dendritico como mostra a Figura 21 em uma matriz rica em Al. Ao longo da
secdo transversal do lingote da liga de Al4%Cu mostrou que ndo houve alteracao significativa

mesmo com a variagdo de A2, permanecendo num valor constante de 52HV.
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Figura 21 — Microdureza em funcdo do espagamento dendritico secundario (FARIA et al.,
2015).

Como feito para o ensaio de tracdo, a microdureza também pode ser correlacionada com
a equacéo de Hall — Petch conforme a Figura 22. FARIA et al. (2015), mostrou que a equagéo
de Hall — Petch pode ser empregada para correlacionar a microdureza Vickers (HV) como
funcdo do espacamento dendritico, ou seja, microdureza versus o inverso da raiz quadrada do

espacamento. Ele verificou que o perfil de microdureza cresce de acordo com o aumento de A2,
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sendo assim, ele diz que isso ndo vai com a definicdo classica da literatura para o aumento de

dureza em funcgdo da reducdo do tamanho de grdo e do espacamento dendritico, ou seja, do
refino da microestrutura.
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Figura 22 — Microdureza em funcgéo do espacamento dendritico secundario aplicando a equacao
de Hall — Petch (FARIA et al., 2015).
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1.  Ac0es para obtencdo e caracterizacéo

Sera apresentado neste capitulo a metodologia para a obtencdo das respectivas ligas
(Al0,4%Nb — CM1 e CMy), as analises das ligas utilizadas subsequente as seguintes etapas para
a concep¢cdo e andlise da mesma, como: célculo estequiométrico, preparo do forno
experimental, fusdo para homogeneizagdo, obtencdo da T, vazamento da liga, montagem da
lingoteira, resfriamento forcado com registro dos dados térmicos, cortes na horizontal e vertical
para analise de microestrutura, analise de fluorescéncia de raios-x, analise metalogréafica,
microdureza, ensaio de excitacdo por impulso (Sonelastic), difracdo de raio-x (DRX) e ensaio
de tracdo, conforme Figura 23.
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Figura 23 - Fluxograma das acdes para obtencdo e caracterizacdo da Liga.

As ligas foram obtidas com aluminio 99,9% de pureza e Nidbio, cortadas de maneira a
facilitar a solidificacdo e a disposicdo no cadinho. O estudo da influéncia da chapa/molde vai
ser dado pelo aumento da vazdo dentro da cdmara de resfriamento para que se tenha duas
condicdes de resfriamento. Sendo assim, as ligas obtidas por duas chapas/moldes diferentes:

e Al0,4%Nb — CM1 (Q= 4m3/h);
e AIl0,4%Nb — CM; (Q=7,1m3/h);

Os procedimentos laboratoriais foram realizados no SG9 da Universidade de Brasilia
(UnB), no laboratorio de solidificacdo. A fusédo foi realizada em um forno experimental com

solidificagdo unidirecional ascendente.
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Posteriormente fusdo e solidificacdo, o lingote foi seccionado para analise macro e
microestrutural. Para a avaliagdo da macro e microestrutura foram usadas tecnicas
metalograficas, sendo assim, lixas e pastas para polimento. Logo apds as técnicas
metalograficas usou-se os ataques quimicos: Flick (10 cc — HF, 15 cc HCL, 10 cc — H20) para
revelar macroestrutura e Keller (2 cc — HF, 3 cc — HCL, 5 cc — HNO3 e 190 cc — H20) para
revelar a microestrutura de acordo com a ASM Metals Handbook (ASM, 1985).

Subsequentemente, as amostras sdo seccionadas para analise quimica, atraves de
fluorescéncia de raios-x e analise da microestrutura no laboratério de metalografica para a
aquisicdo de imagens e medicdo de espacamentos dendriticos (A1 e A2), e afericdo da

microdureza.
4.2.  Caélculo estequiométrico

Com destino de serem realizados os célculos as amostras de metais, foram submetidas
a analises quali-quantitativas através de espectrofotometria de fluorescéncia de raios-x por
energia dispersiva, EDX-XDF 720 da Shimadzu, apto a fazer analises de elementos em baixas
concentracdes desde o Nall a U92. As concentracdes foram levadas em avaliacdo no balanco
de massa, assim, a massa especifica do soluto e solvente e o volume da lingoteira conforme a
Tabela 3.

Tabela 3 - Composicdo Quimica dos elementos utilizados para obtencéo da liga.

Metais Composicéo (%)

Al Nb Fe Si S Ca Ho Ni Outro
Aluminio | 99.4 - 023 03 0.03 - - - 0.04
Niébio | - 9956 - - - 031 017 006 -

Para o corte dos materiais foi utilizado serra fita fabricacdo Starrett, modelo ST-3720
com refrigeracdo para realizar o corte do lingote de aluminio e pesagem em balanca eletrénica

Balmak, linha Brasil, com capacidade maxima de 5Kg e minima de 20g com precisdo de 1g.

4.3.  Fundi¢do do aluminio bruto e homogeneizacdo da liga com afericdo da temperatura

liquidus

Primeiramente foi alocado o aluminio para fusdo em cadinho de grafite ligado a carbono

AGF-8 incorporado com um sistema especial de protecdo contra oxidagao, da Salamander GF,
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com capacidade de 900ml e levados ao forno tipo murfla, Elektro Therm, modelo Linn, com
temperatura maxima de trabalho de 1200 °C, todo o interior revestido de placas refratarias e
controlador de temperatura com diversas programacdes. O cadinho previamente revestido com
Alumina (cimento a base de fibra ceramica silico — aluminosa QF — 180, da Unifrax, para evitar

a contaminacao da Liga).

Logo apos a fundicao do aluminio, foi adicionado o Nidbio e apos a fusdo dos metais, a
liga foi agitada com haste de aco inoxidavel revestida com alumina para que toda a mistura dos
componentes se tornasse homogénea. Assim, o cadinho foi retirado do forno e alocado em uma
caixa de areia para realizar a afericdo da temperatura liquidus (T.). Para a afericdo da T._
utilizou-se termopar do Tipo K (alumel-chromel) com isolamento mineral de diametro 1,5mm
da Ecil Temperatura Industrial que foi inserido no metal liquido e os dados foram obtidos pelo
aquisitor de dados da National Instruments modelo Hi-speed USB Carrier. Depois de obtida a

Ty, o cadinho é recolocado no forno para refundir e posterior vazamento na lingoteira.

4.4. Lingoteira

A lingoteira é composta por dois compartimentos, um que atua como camara
refrigeradora local pelo qual a agua é circulada com o objetivo de retirada de calor e outro
compartimento desenvolvido para receber a liga no estado liquido, definindo assim as
dimensdes do lingote. A representacdo esquematica do dispositivo de solidificacdo
unidirecional experimental é mostrada na Figura 24 que é constituida por um sistema de
arrefecimento (1, 2 e 3), uma chapa/molde (4) e um lingote (5) onde a mesma é projetada para

a retirada de calor unidirecional e ascendente.
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Figura 24 - Desenho esquematico do dispositivo de solidificagdo unidirecional 1- Entrada de
agua; 2- Saida de agua; 3- Camara de refrigeracao; 4- Chapa/molde; 5- Lingote.

Para a aquisi¢do dos parametros de resfriamento, foram alocados sete termopares do
tipo K, com isolamento mineral e didmetro de 1,5mm da Ecil Temperatura Industrial
previamente calibrados e soldados, jA& que a cada experimento perdem a ponta foram
posicionados na lingoteira a distancias a partir da chapa/molde: 8mm, 10mm, 14mm, 18mm,
22mm, 27mm e 35mm. Para a aquisicdo dos dados utilizou-se o aquisitor da National
Instruments modelo: Hi — Speed USB Carrier, Ni USB — 9162, com a configuracdo que permite
a leitura e aquisicéo direta de dados e o software Labviem Gignal Experss, do mesmo fabricante

que realiza as medicGes em tempo real dos termopares e as transforma em dados digitais.

Apos o preparo da lingoteira, a mesma foi posicionada no interior do forno e realizada
as conex0des das mangueiras de entrada e saida de agua necessaria para a refrigeracao do lingote.
Para que a vazao de agua fosse controlada utilizou-se duas bombas uma modelo PH — 3500
fabricada pela Chuang Xing Eletric Aplliances Co, submersa com eixo ceramico, com vazao
constante de 4m?3/h e outra modelo BC — 91SSC fabricada pela Sheneider Motobombas, com

vaz&o constante de 7.1md/h.
4.5.  Solidificacdo da liga e realizacdo do experimento
Ap0s a fusdo e homogeneizacdo da liga, injetou-se gas argdnio comprimido durante um

minuto, a vazao de 4L/min, com o objetivo de remover gases, como oxigénio, que provoca a
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formacgdo de porosidade na liga, com isso removeu-se o 0xido formado com o auxilio de

espéatula inoxidavel, com recobrimento de cimento refratério.

Em seguida a liga foi vertida na lingoteira de modo a preencher todo o volume
necessario e solidificado naturalmente para que nao houvesse conveccao no liquido devido a
turbuléncia do vazamento do metal durante o experimento, o forno ndo se encontrava
previamente aquecido. Com o metal restante no interior do cadinho, retirou-se uma amostra

para realizacdo do ensaio de fluorescéncia de raios-x.

Em sequéncia, o metal foi novamente fundido utilizando as resisténcias elétricas do
préprio forno experimental de solidificacdo até atingir uma temperatura superior a estipulada
para o inicio do experimento, temperatura 10% acima da temperatura liauidus, onde
permaneceu durante 1 hora para a estabilizag&o da temperatura, em seguida a retirada dos cabos
de forca, para queda gradual de temperatura.

Sendo assim aguarda-se a queda de temperatura até a temperatura estipulada para o
inicio do experimento, 5% acima da temperatura liquidus, é acionada a refrigeracdo forcada
para a retirada de calor da chapa/molde, promovendo o resfriamento até a solidificacdo do
volume total do metal liquido e mantendo a refrigeracédo até que ndo houvesse possibilidade de

refusdo por conta de inércia térmica.
4.6.  Variaveis térmicas experimentais

As variaveis térmicas podem ser determinadas experimentalmente a partir das curvas de
resfriamento obtidas através da solidificacdo, onde os termopares coletam os dados do mesmo.

Os procedimentos dos mesmos estdo descritos abaixo:

Segundo FILHO (2013), o tempo de passagem da isoterma liquidus é obtido pelos pares
ordenados, posicdo do termopar em relacdo a chapa/molde e o tempo, obtidos a partir do
procedimento experimental. Esses tempos sdo obtidos a partir da intersec¢do de uma horizontal
indicativa de cada temperatura liquidus (TL) com as curvas de resfriamento para cada posi¢éo
dos termopares, ou seja, a partir da T, da liga analisada traga-se uma reta paralela ao eixo dos
tempos conforme Figura 25.

54



\\&

\&

t1 t2 t3 t4
—_—
Tempo

Temperatura

Figura 25 - Curva de Resfriamento (FILHO, 2013).

Para gerar a funcdo que represente o deslocamento da isoterma em todo o lingote
solidificado, usa-se um programa computacional que ajusta matematicamente a equacao pelo

método dos minimos quadrados, gerando a funcio P(t)=a.t”. Conforme a Figura 26.
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Figura 26 - Posicéo da Isoterma Liquidus (FILHO, 2013).

Velocidade de deslocamento da Isoterma Liquidus: A velocidade da isoterma liquidus
(VL), é determinada através da derivada da funcdo P(t) obtida através do programa
computacional, isto €, V. =dP/dt. Aplicado a derivada para cada tempo de passagem da isoterma

liquidus, para cada termopar, obtém-se a velocidade. Conforme Figura 27.
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Figura 27 - Velocidade da Isoterma Liquidus (FILHO, 2013).

Taxa de resfriamento (T): é a intersegdo da reta de temperatura liquidus (TL) com as
curvas de resfriamento para cada posi¢cdo dos termopares, através do resultado da leitura direta
das temperaturas imediatamente antes e depois da T e dos termopares correspondentes, ou
seja, T=AT/At. Conforme a Figura 28.

Posiglo Tempo
S mm
10 mm
15 mm
30 mm
50 mm

Temperatura (°C)
.

ke N -

-

! 3 K s

Tempo (s)
- [V=5P/5t }
3 Ts __L
E - N T
= :
S| ~ $o _TuTu
8 i P=f(t) u-h
Vg

s t
Tempo (s)

Figura 28 - Esquema representativo da obtencéo da Taxa de resfriamento (DANTAS, 2014).

Gradiente Térmico (GL): os gradientes térmicos sdo obtidos através da equacao
G.=T/VL (GARCIA, 2011).
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4.7.  Caracterizagdo macro e microestrutural

A caracterizacdo macro e microestrutural da-se pelos cortes no lingote bruto obtido
experimentalmente através da solidificacdo, conforme o esquema ilustrativo na Figura 29.
Observa-se que todas as amostras utilizadas para a caracterizacdo foram retiradas a partir do
centro do lingote, evitando a perda de direcionalidade da estrutura devido a fuga de calor pelas

paredes laterais da lingoteira, nos sentidos longitudinais e transversais ao fluxo de calor.

Lingote Bruto

\1 Divisiio para preparagio

dos CP's e revelagio macro

M| Fatia Central
h Revelagio Macroestrutural
L - ]

Cortes para preparacio
dos CP's: Sonelaslic;
Ensaio de Tragdo;
T e, T e

1,
CP - Sonelastic

—» DRX

S
in B

CP - Ensiao de Tra¢do

il 22 DRX

Figura 29 - Esquema ilustrativo para a preparacdo dos experimentos e ensaios.

Para a realizacdo dos cortes utilizou serra fita circular, fabricacao Starrett, modelo St —
3720, uma cut — off de precisdo da struers, modelo Secotom — 15, utilizando disco de corte

diametro 200mm com espessura de 0,8mm. Os cortes na serra fita foram realizados com baixa
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velocidade de avanco, de forma que evitasse perdas de material durante o processo. Todos 0s
cortes tiveram uma refrigeracdo continua para evitar quaisquer tratamentos térmicos e

mudancas nas caracteristicas estruturais.
4.8.  Metalografica para macro e microestrutura

Posteriormente os cortes longitudinais, realizados em serra fita, obtiveram-se o centro
do lingote, que foi lixado manualmente com lixa d’agua, com seguinte sequéncia
granulométrica: 220, 400, 600, 800, 1200 e 2500 pmesh, para revelacdo da macro e

microestrutural.

A caracterizagdo microestrutural foi realizada com a retirada de trés amostras do centro
do lingote com o auxilio da cut-off de precisdo. Duas das amostras centrais foram destinadas a

analise microestrutural, através da determinagdo dos espagamentos dendriticos (A1, A2).

A determinacdo dos espacamentos dendriticos A1 foi realizada nas posi¢des dos
termopares em relacdo a chapa/molde: 8mm, 10mm, 14mm, 18mm, 22mm, 27mm e 35mm.
Para a determinagdo dos espacamentos dendriticos A2, foram realizados dois cortes a 20mm. A
Figura 29, mostra o esquema dos cortes realizados, todas as amostras foram marcadas

(identificadas) e embutidas a frio com resina poliéster.

Para os espagamentos dendriticos (A1,12) utilizou-se 0 método proposto por GUNDUZ;
CADIRLI (2002), para obtencdo das medidas diretas dos espacamentos dendriticos primarios,
este aplica o critério de vizinhanca que considera o valor do espacamento A1 igual a distancia
média entre o centro geométrico das dendritas, as medicGes sobre a secdo transversal
(perpendicular ao fluxo de calor) da amostra e as medidas dos espacamentos dendirticos A»
(secdo longitudinal paralela ao fluxo de calor ou direcdo de crescimento), foi realizado pelo
método da interceptacdo, foram efetuadas no minimo 50 medi¢des para cada posicdo analisada
e no final foram obtidos a média dos valores e o respectivo intervalo de dispersdao. Conforme

Figura 30.
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Figura 30 - Esquema Representativo da Técnica utilizada para quantificar os espacamentos

interdendriticos: (a) Espagamento Dendritico Primario (Al); (b) Espagamento Dendritico
Secundario (A2) adaptado (DANTAS, 2014; FARIA et al., 2015; GUNDUZ; CADIRLI, 2002).

4.9. Determinagdo médulo de elasticidade dinamico e fator de amortecimento

Para a determinacdo do Modulo de Elasticidade (Mddulo Young) e fator de
amortecimento utilizou-se a técnica de excitacdo por impulso, utilizando-se o sistema
Sonelastic da empresa ATCP Engenharia Fisica. Esse equipamento capta 0 som emitido pelo
corpo de prova submetido a um impulso mecanico e a partir dele determina as frequéncias
naturais do material e o decaimento da vibragdo, obtendo assim o médulo de elasticidade e o
amortecimento do material de acordo com a norma ASTM E1876 — 09 (ASTM
INTERNATIONAL, 2015).

Segundo CASTILHO (2016), o fator de amortecimento, mecanismo pelo qual a
amplitude das oscilacBes de um sistema é diminuida pela conversdo de energia cinética em
outro tipo, geralmente sonora ou calor. O fator de amortecimento quantifica o amortecimento
de um sistema mecéanico bem como a dissipacao interna de fluidos, metais, polimeros, materiais

viscoelasticos entre outros.

O aparelho de caracterizacgdo via excitagdo por impulso, caracteriza qualquer material
rigido com formatos regulares, usinou-se os corpos de prova (CP), onde foram obtidos a partir
dos lingotes produzidos experimentalmente, com formato cilindrico, conforme as dimensdes
apresentadas na Figura 31. Posteriormente a usinagem dos CP’s, foram lixados com lixas de
granulometria: 220, 400, 600, 800 e 1200umesh e polidos com pano de polimento

metalogréafico.
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Figura 31 - Esquema dos CP’s utilizados para ensaio Sonelastic (Dimensdes em mm).

O ensaio Sonelastic é formado por unidades de processamento, um suporte depende da
geometria e das dimensdes da amostra e de acessorios como o captador acustico e o sistema de

pulsado, para excita¢do de forma automatica dos CP’s (DANTAS, 2014).

O aparelho foi ajustado com o0 modo de aquisigdo automatico ¢ a analise “Single
Flexural” que necessita somente dos seguintes parametros: frequéncia flexional e da Razéo de
Poisson. A liga estudada é desenvolvida experimentalmente, ndo contento relatos do mesmo
previamente, utilizou-se a Razéo de Poisson de 0,33, a mesma do aluminio puro e algumas de
suas ligas. Para a frequéncia flexional e calculo do mddulo de elasticidade e fator de
amortecimento ¢ necessario as seguintes informagdes: dimensdes dos CP’s, massa e as
frequéncias naturais de vibracdo para a obtencdo dos dois parametros iniciais, utilizou-se um
paquimetro eletrénico digital com faixa de medicdo que vai de 0 a 150mm e resolucdo de
0,01mm da Stainless Hardened, micrémetro Tesa da Tesamaster que realiza medidas de até
25mm, com incerteza de 0,001mm, e balanc¢a analitica Unibloc da Shimadzu, modelo AUY
220, com capacidade maxima de 220g e minima de 0,1mg. Foram realizadas 10 excitacdes para

cada corpo de prova com ambiente em abrigo de ruidos excessivos.
4.10. Ensaio de microdureza vickers

O ensaio de dureza consiste na aplicacdo de uma carga na superficie do material
empregando um penetrador, produzindo uma marca superficial ou impressdo. A medida da
dureza do material ou da dureza superficial é dada como fun¢éo das caracteristicas da marca de

impressdo e da carga aplicada em cada tipo de ensaio realizado.
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O ensaio de microdureza foi realizado com microdurometro da EmcoTest modelo
DuraScan 20, conforme Figura 32, para os ensaios foram realizadas 20 endentagOes para cada
posicdo ao longo de todas as alturas dos termopares no sentido transversal ao fluxo de calor.
Respeitando a norma (ASTM INT., 2012). Foi utilizado no ensaio uma carga de 50gf com
tempo de aplicacéo total de 15s (DOS SANTOS CARDOSO et al., 2017; FARIA et al., 2015;
MELADO et al., 2015; SIMOES et al., 2015).

Figura 32 - Aparelho para ensaio de microdureza.

4.11. Ensaio de difracdo de raios — x (DRX)

Foram retiradas amostra nas alturas dos termopares ao longo do lingote para a realizacdo
do ensaio de DRX transversal ao fluxo de calor. As analises foram realizadas com intuito de
determinar as fases presentes nas ligas obtidas experimentalmente neste trabalho. As analises
foram realizadas na central analitica do instituto de quimica da UnB (CAIQ), o equipamento
utilizado foi difratdmetro de raios-x (DRX), marca Bruker modelo Smart Apex Il conforme a

Figura 33.
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Figura 33 - Difratbmetro de Raios X — Central analitica do instituto de quimica da UnB.

Os parametros adotados foram para uma ampla gama de angulos de difracdo (20) que
variam de 20° a 120° com passo angular de 0,05° e com tempo de contagem por ponto igual a
2,4s (NASCIMENTO; ANASTASIIA, 2017).

4.12. Ensaio de tracdo

O ensaio de tracdo consiste em uma aplicacdo de carga de tracdo uniaxial crescente em
um corpo de prova até a ruptura. Com a varia¢do do comprimento em funcéo da carga aplicada
com o tratamento dos dados obtidos obtém-se uma curva tensao versus deformacdo do corpo
de prova. O ensaio trata-se de um ensaio muito utilizado na industria de componentes
mecanicos, devido a vantagem de fornecer dados quantitativos das caracteristicas mecanicas
dos materiais, dentre os principais resultados sdo eles: limite de resisténcia a tracdo, limite de
escoamento, modulo de elasticidade, médulo de resiliéncia, médulo de tenacidade, coeficiente
de encruamento, coeficiente de resisténcia e parametros relativos a ductilidade. O ensaio é
bastante utilizado como teste de controle para matéria-prima e controle de processo. Os
resultados obtidos pelo ensaio sdo fortemente influenciados pela temperatura, velocidade de
deformacéo, anisotropia do material, tamanho do grdo, porcentagem de impurezas e poros e
pelas condi¢cdes do ambiente (GARCIA, AMAURI; SPIM, JAIME ALVARES; SANTOS,
2012).
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Com isso 0 ensaio € realizado em Corpos de Provas (CP’s), submetidos & cargas de
tracdo acrescida gradativamente de maneira uniaxial e longitudinal. O ensaio é realizado até a
ruptura ou deformacéo que ndo seja mais reversivel, os CP’s foram retirados do bloco bruto de
fusdo transversalmente ao fluxo de calor. Conforme a Figura 34, mostra a padronizacéo do CP
para o ensaio conforme as normas ASTM E8/E8M — 13a (ASTM INT., 2009).

2
.

80

Figura 34 - Corpo de prova ensaio de tracdo (Dimensdes em mm).
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5. RESULTADOS E DISCURSSOES

Neste topico serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos através dos ensaios
experimentais como: variaveis térmicas, macro e microestrutura, ensaios dindmicos e ensaios

mecanicos.

5.1. Variaveis Térmicas

Na Figura 35 (a) e (b), é observado as curvas de resfriamento obtidas para os lingotes
das ligas Al0.4%Nb — CM: e Al0.4%Nb — CM: respectivamente. As curvas obtidas sdo
referentes ao registro da temperatura em decorréncia do tempo para cada termopar posicionado
ao longo do lingote. Nas figuras é destacado a temperatura liquidus (T.) que sdo
respectivamente iguais a 651,7° C e 651,1° C. Essa diferenca entre as duas T pode praticamente
ser desconsiderada, sendo assim, consideradas iguais, podendo esté associada a erro na leitura
do termopar. E observado que para liga CM1 que o tempo de resfriamento é mais lento e para
CM: a retirada de calor é de forma mais eficiente, mais rapida, quando comparado o tempo da
passagem da isoterma liquidus. Para a liga CM; ndo foi possivel a aquisicdo do dado do
termopar na altura de 8 e 35mm, devido o mesmo ter falhado, isso ocorreu também para a altura
de 8mm da liga CM2. Com isso, nota-se que antes da solidificacdo ja existe um gradiente
térmico no metal liquido, proporcionando pelo dispositivo de solidificacdo unidirecional
ascendente, devido a isso, é usado como referéncia para a temperatura de inicio do experimento

o0 termopar mais proximo a chapa/molde.

Yy 4
5 620 P v Y% "
£ P v, A
£ (Y 4 A
§ o |‘A"‘ Y g | '.‘.1 Expecimental - CM,
) o, V" < Experimental - CM, £ 530 - a ..‘ [ J10mm
& l.:‘ v 4y " 10mm A 1 ® limm

® 1dmm 560 4 Re

A 18mm

) [ ]
4‘ 18 mm 510 7 l. v I2mm
1 oa, T v 22mm ] < 27um
o ll...:‘ v' 27 mm 20 1 ’b B 35mm
2 L, -1 6517 1 3 —T=6511°C
) | f
500 -_e, 4, 500 3

T t i T T
0 20 40 60 80 100 120 [] 20 40 60 80 100 120

Tempo (s} Tempo (s)

(a) (b)

Figura 35 - (a) Curva de resfriamento para liga CM1 e (b) Curvas de resfriamento para a liga
CM>. Os numeros contidos na legenda mostram as alturas dos termopares em relacdo a
chapa/molde.
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Na Figura 35 (a) e (b), sdo apresentados resultados da aquisicdo das temperaturas em
cada altura ao longo do lingote, analisando as figuras, é possivel observar que a liga CM; é
solidificada mais rapidamente em funcéo da chapa/molde, difusividade térmica e redistribuicédo
de soluto. E de extrema importancia a analise das curvas de resfriamento, porque através das
mesmas serdo obtidas as varidveis térmicas onde serdo correlacionadas com o0s pardmetros

microestruturais.

Através das curvas de resfriamento correspondente de cada um dos termopares foram
obtidas as curvas de posi¢do da isoterma liquidus conforme a Figura 36, € mostrado que o ajuste
em forma de poténcia (P=a.t.®) proposto é apropriado para representar a correlagio entre t e P,
onde o R? ficou acima de 0,95. E notado que para todas as posicdes o tempo de passagem é
diferente para cada liga tanto CM2 e CMy, sendo que para CM. é mais rapido. Velocidade da
isoterma liquidus em funcdo da posicdo conforme a Figura 37 que da — se pelo intervalo de
tempo que a isoterma liquidus passou na posicéo correspondente a uma determinada altura do
termopar e o intervalo do tempo para o qual passou na posi¢do correspondente ao termopar
seguinte. A taxa de resfriamento (T) foi obtida através da diferenca de temperatura dividida
pela diferenca do tempo, entdo é utilizado um ponto anterior e um posterior ao tempo de
passagem da T (OKAMOTO; KISHITAKE, 1975) de acordo com a Figura 38 e como descrito
na Figura 28.

40
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- _ 0,856
35 P =1,219(t)
1 R*=0,976
04| m CM,
0,856
P =188(t) e
25 " -
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; .
= 20
S e
7] L
8 15 __,-.
10 e
5 -
0 T T T T T T T T T T T T T T T
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Figura 36 — Comparacdo das passagens das isotermas liquidus por posicGes estratégicas em
funcdo do tempo para a liga em estudo.
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Figura 37 — Comparacao das velocidades das isotermas liquidus em funcao da posicao para a
liga em estudo.
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Figura 38 — Comparacao das taxas de resfriamento experimentais obtidas pelo modulo da razéo
entre os intervalos de temperatura e tempo obtidos antes e depois da passagem das isotermas
liquidus por cada termopar para a liga em estudo.

A Figura 38 mostra que o perfil da taxa de resfriamento das ligas, destacando que a liga
CM: tem uma perda maior na taxa de resfriamento devido a retirada de calor nesse ensaio ser

maior que o outro, podendo comecar a se estabilizar apds 30mm para ambas as ligas.
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As curvas de Vi e T mostram um perfil decrescente a partir do momento que se afastar
da interface metal/molde, ou seja, quanto mais distante, menores sdo os valores das varidveis
térmicas. Esse fendbmeno ocorre devido a se formar uma camada ja solidificada, uma interface
solido/liquido, e com isso aumenta a resisténcia térmica do solido dificultando a passagem de

calor em direcdo ao molde conforme as Figura 36 e Figura 37.

O gradiente térmico a frente da interface de solido/liquido, aponta como a temperatura

esta distribuida por unidade de comprimento conforme mostra a Figura 39.
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R’=0,90
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Figura 39 — Comparacéo dos gradientes térmicos em funcao da posicéo para as ligas em estudo.

Quando o gradiente térmico é muito alto durante o processo de solidificacdo, ele
assegura a solidificacdo sequencial ao longo do lingote como também evita que gréos equiaxiais
se iniciem em zonas de sub — resfriamento constitucional dentro do liquido fundindo (WANG
et al., 2014). Esse gradiente também reduz a segregacdo e permite a temperatura de operacao
dos materiais serem maiores (BRUNDIDGE; MILLER; POLLOCK, 2011).

A Tabela 4, traz um resumo das varidveis térmicas exibidas acima mostrando valores

para Vi, T e GL em relacéo a posigdo dos termopares.
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Tabela 4 - Resumo das variaveis térmicas.

Variaveis Térmicas — Al0,4%Nb
CM; CMy
Posicdo | VL T GL Vi T GL
(mm) | (mm/s) | (°C/s) | (°C/mm) | (mm/s) | (°C/s) | (°C/mm)
10 1,15513 | 9,2808 | 8,03871 | 0,7495 | 3,5152 | 4,16602
14 1,1005 | 5,9071 | 5,37055 | 0,71405 | 2,2078 | 3,08111
18 1,06138 | 5,2573 | 4,95596 | 0,68867 | 1,8182 | 3,20597
22 1,03115 | 3,8656 | 3,75088 | 0,66906 | 1,7188 | 2,71768
27 1,00119 | 3,5506 | 3,54828 | 0,64962 | 1,6986 & 2,64595

5.2.  Caracterizacdo macroestrutura

A Figura 40, mostra a macroestrutura de solidificacdo das ligas CM. e CMy, a
macroestrutura esta composta por grdos colunares e uma transi¢do colunar/equiaxial (TCE).
Segundo GARCIA (2011), pecas fundidas ou lingotes de materiais metalicos podem apresentar
estruturas completamente colunares ou totalmente equiaxiais, dependendo da composicdo
quimica da liga e das condi¢6es de solidificacdo. Entretanto, uma estrutura mais complexa pode
passar a existir. Essa forma TCE s6 acontece se for possivel nuclear e crescer grdos equiaxiais

a frente da interface colunar de crescimento.

\.EMZ R
\

—

Sentido de Solidificagio

(a) (b)
Figura 40 - Macroestrutura: (a) CM2: T=2,31° C/s e (b) CM1: T=1,06° CJs.

A Figura 40 mostra que para o experimento CM a transicdo ocorreu de forma tardia,
isso pode ser devido a taxa de resfriamento que € umas das varidveis que torna possivel a
existéncia da TCE, o experimento CMy possui umas das variaveis responsavel pela formacéo
da TCE que é a taxa de resfriamento menor, sabendo que altas taxas de resfriamento favorecem
a formacdo de estruturas colunares, pode-se dizer que o acontecimento da TCE sera mais
notavel na liga CMz devido a interface metal/molde ter taxas de resfriamento menores, onde a

retirada de calor é mais lenta.
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5.3.  Caracterizagdo microestrutural

As Figura 41 e Figura 42, mostram as imagens Oticas das microestruturas longitudinais
e transversais das ligas de CM1 e CM, as imagens sao associadas com 0s parametros térmicos
como: Vi e T e seus espagamentos dendriticos (A1 e A2). Sendo assim, com velocidades e taxas
de resfriamento maiores proximo a chapa/molde, mostra um refinamento da microestrutura,
uma vez que a resisténcia térmica aumenta devido a camada solidificada formada, € notavel
que o perfil de formacg&o dendritica é crescente, aumentando os espagamentos dendritico (A1 e
A2) ao longo do lingote. Todas as imagens foram registradas com aumento de 200x a fim de

estabelecer critérios comparativos. Com a barra de 100pm.
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Figura 41 - Microestrutura transversal ao fluxo de calor A1: Ligas Al0.4%Nb (CM1 e CM2).
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Vi=1lmm/s V1=0,64mm/s
T=3,55° C/s T=1,71°Cl/s
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A2=19,2um 2= 52,89um

Posicdo: 35mm

Posicdo: 35mm

V=0,96mm/s V1=0,60mm/s
T=2,93°Cl/s T=1,5°Cls
GL=3,04° C/mm GL=2,56° C/mm
Ao=22,8um 2= 56,72um

Figura 42 — Microestrutura longitudinal ao fluxo de calor A2: Ligas Al0.4%Nb (CM1 e CMy).

As Figura 41 e Figura 42, mostram a estrutura dendritica em que foi somente observado
a formagdo de bracos primarios e secundarios. Os resultados permitem avaliar a influéncia da

chapa/molde para ambos 0s experimentos nota — se que com T mais intensas a microestrutura
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apresenta grdos mais refinados, e que as variaveis térmicas mencionadas na Tabela 4,

proporcionam maiores valores nas mesmas e trazem influéncia para os espagamentos A1 e A2.

As Figura 43 e Figura 44 mostram os valores das leis experimentais dos espacamentos
dendriticos (A1 ¢ A2) para as ligas CM1 e CM2 em funcéo da posi¢do em relacéo a chapa/molde.
A barra de erro é relacdo ao desvio padrao obtido pelas 50 medidas realizadas para cada posi¢cao
pelo método (GUNDUZ; CADIRLI, 2002).
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Figura 43 — Evolucdo dos valores do espacamento dendritico A1 e leis experimentais: CM1 e
CMo.
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Figura 44 — Evolucéo dos valores do espacamento dendritico A2 e leis experimentais: CM1 e
CMo.
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Descrito acima, pode-se notar que os espacamentos dendriticos sdo mais refinados nas
posicdes mais proximas da base refrigerada e que a chapa/molde influencia também nesse
refinamento, e conforme se distancia dessa regido, as dendritas se tornam cada vez mais

grosseiras.

De acordo com as Figura 45 e Figura 46, pode ser observada as relagdes entre os
espacamentos dendriticos e os parametros térmicos. Pode-se notar de imediato, que altas taxas
e velocidades beneficiam menores espacamentos dendriticos e que a chapa/molde influencia

diretamente as variaveis térmicas (T e VL) e 0 espagamentos.

A Figura 45 mostra a correlacdo dos parametros térmicos com os valores experimentais
dos espacamentos dendriticos primario (A1) para as ligas Al0,4%Nb em funcdo da taxa de
resfriamento. A figura indica que para espagamentos mais refinados h4 um crescente nos
valores destes parametros térmicos. Observa-se na Figura 38 que ha um coeficiente de

correlacdo (Rz>0.65) entre 0s pontos e a curva tracada.

300 e CM,
} ——————— 3= 277,02(T)
1 R’=0,65
200 i cM,
] 0413
] i %= 194,9(T)
‘ R= 0,840
€ |
2
< E
100
T T T T T T T : .
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

T (°CIs)

Figura 45 — Evolugdo dos valores do espagamento dendritico A1 em fungdo da taxa de
resfriamento.

A Figura 46 mostra os valores experimentais dos espacamentos dendriticos (A2) para as
ligas Al0,4%Nb em funcédo da velocidade da isoterma liquidus. As funcdes obtidas para a lei
experimental de crescimento do espacamento A2 caracterizam fungdes potenciais onde ha alto

coeficiente de correlagdo (R?>0.9) entre 0s pontos e a curva tracada.
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Figura 46 — Evolucdo dos valores do espacamento dendritico A2 em funcdo da velocidade da

isoterma liquidus.

5.4.

Ensaio de DRX

As analises de DRX apresentadas na Figura 47 (a) e (b) foram realizadas com o objetivo

de caracterizar as fases cristalinas presentes na microestrutura das ligas. De acordo com o

diagrama, a fase intermetalica identificada pela analise de DRX foi a AlsNb de acordo com a
Figura 3 e como mostrado na Figura 47 (ELLIOTT; SHUNK, 1981).
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Figura 47 - Ensaio de DRX: (a) CM1 e (b) CM2.

5.5.  Ensaios mecanicos: Microdureza e ensaio de tracdo
5.5.1. Ensaio de microdureza

Algumas propriedades mecéanicas mais importantes para ligas estruturais podem ser
determinadas através dos ensaios de dureza e de tracdo, tendo como resposta tanto o
comportamento elastico quanto plastico do material. Uma vez que 0s ensaios sdo realizados, a
dureza, limites de escoamento e resisténcia a tracdo e alongamento especifico podem ser

relacionados com os espacamentos dendriticos (KAKITANI, 2017).

A Figura 48 mostra os valores obtidos da microdureza das ligas Al0,4%Nb (CM1 e CM>)
em funcdo do espacamento dendritico primario. As medicfes de microdureza ao longo do
lingote mostram um pequeno decaimento para ambas as ligas, isso devido ao espacamento
dendritico aumenta conforme se afasta da chapa/molde. A Figura 48 exibe a equacdo modelo
Hall-Petch (HV=Ho+k.A1"?), essa dependéncia entre microdureza e 0s espagamentos
dendriticos ao longo do lingote podem ser expressos por Hall-Petch (ARMSTRONG, 1970;
KAKITANI, 2017), que pode ser utilizada para correlacionar a microdureza Vickers (HV)
como fungdo do espagamento dendritico primario, ou seja, microdureza versus o inverso da raiz
quadrada de A1. Adotando a equagdo com um comportamento linear, quando se utiliza como

variavel “M™Y?” ao invés de “A1”, é possivel determinar os coeficientes Ho e K através de
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regressdo linear, ou seja, pelo método dos minimos quadrados (FARIA et al., 2015; SILVA et

al., 2011; ZUEV; ZARIKOVSKAYA; FEDOSOVA, 2011).

Figura 48 — Evolucdo dos valores da microdureza em funcao do espacamento dendritico 1.
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As ligas obtidas Al0,4%Nb (CM1 e CM2) mostram que o perfil de microdureza diminui

com o aumento de Az, 0 que concorda com a literatura, para 0 aumento de dureza em fungéo da

reducdo do tamanho de gréo e do espacamento dendritico, ou seja, do refino da microestrutura,

que emprega a equacao de Hall-Petch (SILVA et al., 2011).

A Tabela 5 mostra os valores experimentais obtidos através do ensaio de excitacao por

Impulso (Sonelastic), para o fator de amortecimento e médulo elastico dindmico.

Tabela 5 - Fator de amortecimento e mddulo de elasticidade dinamico em relacdo a posicao dos

termopares.
Fator de Amortecimento (Hz) Maddulo Elastico Dindmico
0,
Al0,4%Nb CM; CMy CM; CM,
P(‘:i'ﬁgo Média | DP | Média | DP | Média | DP | Média D.P
10 4885,66 88,89 4486,52 31,81 70,25 | 0,36 | 59,19 | 0,97
14 4743,16 93,01 3404,60 | 205,46 | 68,99 | 1,97 | 59,58 | 0,29
18 4743,16 93,01 3404,60 | 205,46 | 68,99 | 1,97 | 59,58 | 0,29
22 4743,16 93,01 3404,60 | 205,46 | 68,99 | 1,97 | 59,58 | 0,29
27 4650,77 118,93 4129,56 259,83 68,41 1,54 54,36 | 0,29
35 4650,77 | 118,93 | 412956 | 259,83 | 68,41 | 1,54 | 54,36 | 0,29

Para o fator de amortecimento as variaveis tanto internas como externas, S&o

dependentes diretas da taxa de aquecimento e resfriamento, frequéncia, tamanho de gréo e a
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presenca de precipitados (CAIl; LU; ZHAO, 2005; CHEN et al., 2009; VAN HUMBEECK,
2003). Pode ser notado que o fator de amortecimento é maior para a liga CM> em todas a
posicdes do que a liga CMz. O fator da liga CM: ter uma taxa maior que CM1, proporcionou
um acréscimo no fator de amortecimento, inferindo que a formacéo de mais fases de AlsNb,

mostrada pelo DRX é a responsavel por este incremento na propriedade mecanica.

5.5.2. Ensaio de Tracéo

Para os ensaios foram retirados do bloco de solidificagdo 25 CP’s para cada liga, a
Figura 49 mostra a destinagdo e as perdas do CP’s usados no sentido transversal ao fluxo de
calor conforme a Figura 29. Tendo que para a liga CM1 36% dos CP’s utilizados no ensaio de
tracdo e 48% para a liga CMa. Entre todos, a figura mostra que ha uma perda consideravel na

usinagem devido as dimensdes dos CP’s.

CM1 CM2

16%

20%

20% I Macro e Microestrutura
[ 1Defeitos de Usinagem
I Perdas - Ens aio de Tragio
I Ensaio com Exito

Figura 49 - Destinagdes e perdas dos CP’s

Por meio das equacbes obtidas na Figura 43, obteve-se o valor do espacamento
dendritico para os pontos medios de referéncia dos corpos de prova. Foi utilizado a equacédo do
tipo Hall-Petch (ce= ceo + KA1 2 € ou= cuo + K. A1) para obter as equagdes experimentais,
determinando os coeficientes pelo método dos minimos quadrados. Para o ensaio de tracéo, foi
adotado ceo,002 para a tensdo de escoamento e 0s corpos de prova foram tracionados até a ruptura

do material, e assim correlacionados com os espacamentos dendriticos As.

Os resultados de limite de escoamento relacionados com espagamentos dendriticos,

estdo reproduzidos na Figura 50, onde pode ser observado que para liga CM1 0 espagamento
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aumenta e o limite de escoamento tende a diminuir, para a liga CM2 nota-se que conforme o
espacamento aumenta o limite de escoamento também esta aumentando, isso pode ser devido
a presenca dos intermetalicos presentes mostrado no ensaio de DRX. Em comparacao as duas

ligas, pode ser notado que para a liga CM2 o limite de escoamento € maior do que a liga CMz.

50

® CM,
i — o,= 40,74-161,73(0.)
45 CM,

o,= 20,33+192,12(1,)

1/2

1/2

40 4
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@ 35

¢}

30

T T T —— T T
0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12 0,14 0,16

25

-12

A, (um)

Figura 50 — Evolugdo dos valores do limite de escoamento em funcdo do espagamento
dendritico 1.

A presencga de AlzNb mostra que o limite de resisténcia a tracdo na Figura 51, e a
presenca do intermetalico na liga CM2 exemplifica que o limite de resisténcia aumentou em
relacdo a liga CMy, para o limite de resisténcia as duas ligas mostraram que quando menor o
espacamento dendritico primario maior o limite de resisténcia a tragdo para as duas ligas. Sendo

assim € observado que tanto para oy € ce que a correlacdo com espagamento dendritico é dificil.
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Figura 51 — Evolucdo dos valores do limite de resisténcia a tragdo em funcédo do espacamento

dendritico primério.
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6. CONSIDERACOES FINAIS

Os resultados experimentais obtidos e analisados neste trabalho permitem que sejam
extraidas as seguintes consideragdes:

e Caracterizacdo das variaveis térmicas e correlacdo entre CM1 e CMy:

Segundo o esperado, os valores obtidos experimentalmente para Vi, T e GL diminui
conforme o avanco da isoterma liquidus, com isso, conclui-se que quanto mais afastado da
chapa/molde os parametros experimentais diminuem. Os mesmos sdo descritos pelas leis
experimentais obtidas para ambas as ligas (CM1 e CM,) respectivamente: Vi: 1,04(PL) % e
Vi 1,60(PL) %% T: 16,44(PL) %% e T: 42,58(PL) "% GL: 16,8(PL) % e GL: 28(PL)°.

e Caracterizagdo dos pardmetros macro e microestruturais e comparagéo entre CM; e
CMz:

A macroestrutura das ligas obtidas para ambas as condi¢bes solidificadas
unidirecionalmente ascendente em regime transiente de transferéncia de calor, apresentou uma
em sua maioria o crescimento colunar, havendo uma transicdo colunar/equiaxial (TCE) para T
em torno de 1,06° C/s para CMy e 2,31° C/s para CM..

Para a caracterizagdo microestrutural de ambas as condi¢fes estudadas revelou a
predominancia da morfologia dendritica ao longo de todas as posi¢es analisadas, sendo que
para condicdo CM> onde a retirada de calor € maior, a microestrutura mostrou-se mais refinada
em relagdo a estrutura da condicdo CM1. Foram propostas leis experimentais de crescimento
dendritico para ambas as ligas, relacionando A1 em funcio de T e A, em funcio de V.. Para CM;
as funcdes sdo: A: 277,02(T) %43 e A2: 14,936(V1) %8 e para CM; as funcdes sdo: A1: 194,9(T)
0413 & 221 20,023(V1)™2%8. Com essas leis pode ser dito que a cinética de solidificacio para
condi¢Ges onde o fluxo de retirada de calor é maior, ha uma reducdo dos espagamentos
dendriticos, tanto primario quanto secundario. O mesmo que quanto maior a T e a Vi 0s

espacamentos interdendriticos se reduzem.

A caracterizacdo por difracdo de raios-x (DRX) confirmou a presenca da fase AlsNb de

acordo com o diagrama de fase.
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e Caracterizacdo dos parametros mecanicos e comparacao entre CM1 e CMa:

Para a andlise de microdureza em ambas as condi¢des, mostrou-se uma diferenca entre
as condi¢des impostas, havendo um aumento para a liga onde a microestrutura é mais refinada
no caso CMy, e onde pelo ensaio de DRX mostrou-se uma maior quantidade de intermetalico
pela equacdo de Hall-Petch obtida (CM: - HV: 17,65+16521(AY%) e (CMz - HV:
8,60+220,6(\1"2), pode-se concluir que quanto menor os espagamentos interdendriticos, maior

serd o valor da microdureza.

Para os ensaios de tracdo os valores de CM1 (ce e ou) foram maiores do que a CMz, o
gue mostra que para a condicdo de maior retirada de calor e um refino na microestrutura traz
acréscimos nos valores de (oce € oy), podendo também obter equacfes de modelo Hall-Petch
para ambas as condi¢des, CM1: ce: 40,74-161,73(M72) e ou: 49,24+220,67(M72) e CM2: o
20,33+192,12(A7Y2) e oy: 61,06+1439,64(M172).
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Buscando estudar diferentes caracteristicas, uma melhor compreensao da microestrutura
e do refinamento do estudo da solidificacdo, das propriedades e das condic¢des estudadas, séo
recomendadas as seguintes abordagens de pesquisa, baseando-se nas consideracdes e resultados

deste trabalho:

Verificar as propriedades quimicas, realizando ensaios de corrosdo na liga estudada,

verificando a influéncia do espacamento dendritico e do nidbio na corroséo;
Analisar a influéncia do tratamento térmico T6;
Analisar a condutividade elétrica;
Estudos de crescimento dos compostos intermetalicos na liga;
Aplicar uma simulacdo numérica pelos métodos das diferencas finitas;

Realizar analises termomecéanicas para obter informagdes a respeito do comportamento

visco elastico do sistema;

Obter mais condicdes de retirada de calor para determinar um perfil para a liga
estudada;

Correlacionar a vida em fadiga com a microestrutura com e sem tratamento térmico.
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