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RESUMO

Dantas, Patricia Pereira, Caracterizagéo de ligas hipereutéticas de Al-Ni solidificadas
unidirecionalmente. Brasilia: Faculdade UnB Gama, Universidade de Brasilia, Brasil,
2014. Dissertacao de Mestrado.

O aluminio é o metal nao-ferroso mais consumido do mundo, devido a suas
propriedades, como baixa densidade, alta resisténcia a corrosao, alta condutibilidade
térmica e elétrica, boa tenacidade, alta resisténcia a baixas temperaturas e excelente
conformidade, entretanto, sua baixa resisténcia mecanica torna-se um limitador de
suas aplicagdes. A adigao de elementos de liga, como o niquel, tende a melhorar suas
propriedades mecanicas, deixando-o atrativo para as mais diversas industrias como a
aeroespacial, a automotiva e a bélica. As ligas de aluminio-niquel, assim como os
demais materiais fundidos, dependem do processo de solidificagdo para
desenvolverem estruturas que atendam as exigéncias das industrias. A evolugao da
microestrutura durante a solidificacdo nao € afetado somente pelo teor de soluto mas
também por variaveis que controlam o processo, tais como velocidade de
solidificagédo, taxa de resfriamento e gradiente térmico. Desta forma, a cinética da
solidificacdo pode influenciar de forma significativamente a estrutura final e como
consequéncia, suas propriedades mecanicas. Diante disto, este trabalho buscou
relacionar as variaveis térmicas da solidificacdo com os parametros microestruturais
das ligas Al-8,5%Ni e Al-9%Ni produzidas em dispositivo de solidificagdo unidirecional
vertical ascendente e verificou a influéncia do teor de niquel nas propriedades

mecanicas através da realizagcdo de ensaio mecanico nao destrutivo.

Palavra-chave: Variaveis térmicas, solidificacdo unidirecional ascendente,

microestrutura.
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ABSTRACT

Dantas, Patricia Pereira, Characterization of hypereutectic Al-Ni alloys unidirectionally
solidified. Brasilia: Faculdade UnB Gama, Universidade de Brasilia, Brasil, 2014.

Dissertacao de Mestrado.

Aluminum is the most consumed non-ferrous metal in the world, due to its properties
such as low density, high corrosion resistance, high thermal and electrical conductivity,
good toughness, high resistance to low temperatures and excellent compliance,
however, its low mechanical strength becomes a limiting their applications. The
addition of alloying elements, such as nickel, tends to improve its mechanical
properties, making it attractive for a variety of industries such as aerospace,
automotive and war. The aluminum-nickel alloys, like other molten materials, depend
on the solidification process to develop structures that meet the requirements of the
industries. The evolution of microstructure during solidification is not only affected by
the content of solute but also by controlling the process variables, such as speed of
solidification cooling rate and thermal gradient. Thus, the kinetics of solidification can
significantly influence the shape of the final structure, and as a result, its mechanical
properties. Thus, this study sought to relate the solidification thermal variables with the
microstructural parameters of the Al-8,5wt.%Ni and Al-9wt.%Ni alloys produced in
vertical upward directional solidification device and verified the influence of nickel on

the mechanical properties by performing non-destructive mechanical testing .

Keyword: thermal variables, unidirectional solidification, microstructure.
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1. INTRODUGAO

1.1. CONSIDERAGOES INICIAIS

O aluminio € um metal de grande importancia na industria atual, sendo o metal
nao-ferroso com maior produgdo, e o segundo metal mais produzido no mundo,
perdendo somente para o ferro (ABAL, 2007). E um metal que se destaca devido a
suas propriedades, como baixa densidade, alta resisténcia a corrosdo, mesmo quando
exposto a uma ampla gama de meios corrosivos, alta condutibilidade térmica e
elétrica, boa tenacidade, alta resisténcia a baixas temperaturas e excelente
conformidade (ASM, 2010), algumas propriedades do aluminio estdo apresentadas
da Tabela 1.1. As aplicagdes do aluminio e suas ligas vao desde o setor de
embalagens, a construgao civil e transporte (IAl, 2014).

A Tabela 1.1 apresenta algumas das propriedades fisicas, mecanicas e térmicas

do aluminio puro.

Tabela 1.1: Propriedades do aluminio.

Densidade Condutibidade | Condutibidade | Calor Especifico | Calor Latente
(Kg/m3)* Elétrica Térmica a 25°C| Médio 0-100°C de Fuséo
9 (%I.A.C.S.)* | (Cal/(cm.°C))* (J/(Kg°C))** (KJI/Kg)**
2700 61 0,53 940 388
Ponto de EI\I/Iaés?ili:lic()jgdee Constante de Tenséo de Dureza (HB)*
Fusao (°C)* (GPa)* Poisson** Ruptura (MPa)**
660 70 0,33 230-570 17-20

Fontes: *ABAL, 2007; **ASM, 2010.

Quando se associa a crescente demanda por produtos de maior qualidade e

durabilidade aos requisitos de redugao de consumo e preservagao do meio ambiente,
o aluminio e suas ligas aparecem como alternativas bastantes atrativas, ja que a
substituicdo de materiais como o acgo e o ferro fundido, permite a redug¢ao do peso do
componente, fator relevante para um grande numero de aplicagdes, pois permite um
funcionamento mais eficiente e econdémico, principalmente na fabricacao de sistemas

moveis, ou mesmo de transporte; a reducao de perdas por corrosdao € o aumento do
1



potencial de reciclagem.

As principais limitagdes do aluminio referem-se a resisténcia mecanica, uma vez
que seu modulo de elasticidade é relativamente baixo em comparagao aos materiais
estruturais, como o0 ago e o cobre; mas suas propriedades mecanicas podem ser
melhoradas com a adigéo de elementos de liga. Desta forma, justifica-se o significativo
crescimento do emprego do aluminio e suas ligas em um numero cada vez maior de
aplicagdes sujeitas a severas solicitagcbes mecanicas, como as ligas desenvolvidas
para as industrias automotiva, aeroespacial, naval, bélica e elétrica (ABAL, 2014).

Através da adicdo controlada de alguns elementos, muitas propriedades do
aluminio podem ser melhoradas, ampliando desta forma sua aplicagao industrial. O
aluminio pode formar ligas com diversos metais, dentre eles o niquel, elemento pouco
soluvel no aluminio, capaz de formar intermetalicos como Al3sNi, AlsNiz, AINi, AlsNis e
AINi3, que produzem efeitos pronunciados nas propriedades mecanicas, mesmo
presente em pequenas quantidades. A Figura 1.1 apresenta o diagrama de fases Al-
Ni evidenciando as regides de formacgao dos compostos intermetalicos em questao.

Os intermetalicos formados nas ligas de aluminio e niquel possuem elevada
dureza e tendem a sofrer fraturas frageis. Suas estruturas cristalinas ordenadas de
longo alcance provocam distorgdes na matriz da liga provocando mudangas nas
propriedades mecanicas. A composigao quimica da liga é um fator fundamental para
a determinacao dos intermetalicos e sua dispersao.

Propriedades como alta temperatura de fusédo, densidade baixa, boa resisténcia
a oxidagao, elevada dureza e aumento da resisténcia a deformacdo com o aumento
da temperatura tem atraido o interesse de pesquisadores em aplicar os sistemas
intermetalicos a base de aluminio em aplicagdes tecnoldgicas (RAJAN et al., 2008;
WANG et al., 2008).

Vale ressaltar que as propriedades mecanicas das ligas de aluminio-niquel ndo
dependem somente do tipo de intermetalico presente, mas também de parametros
microestruturais, que caracterizam sua morfologia e arranjo, como espacamentos
interdendriticos primarios (A1) e secundarios (A2), distribuicdo e composi¢do quimica
das fases, tamanho de grédo, segregacdo e porosidade; que séo fortemente
influenciadas pelas condigdes de solidificagdo. Desta maneira, torna-se
imprescindivel o controle das variaveis térmicas da solidificagdo, como velocidade de

deslocamento da isoterma liquidus (VL), taxa de resfriamento (T) e gradiente térmico
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(G). Com o controle destas variaveis pode-se alterar caracteristicas macro e

microestruturais dos intermetalicos possibilitando o controle das propriedades

influenciadas pela presencga dos intermetalicos (GARCIA, 2001).

Temperatura (%)

Porcentagem Massica de Niquel (%)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 9 100
1800 T ! T T T T e
1638°C
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L
1455°C
1400 =
1200 -
1133°C
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800
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g ? ) "\ ‘/AN)
m 1 | | | | 1

0 10 20 30 40 SO 6 70 8 9 100
Porcentagem Atomica de Niquel (%)

Figura 1.1: Diagrama de fases Aluminio-Niquel.
Adaptado de RAJAN et. al, 2008.

Propriedades microestruturais € mecanicas de ligas a base de aluminio

solidificadas unidirecionalmente sdo relatadas em diversas investigagdes
(KARAKOSE e KESKIN, 2011; PARIONA et al., 2010; KAYA et al.,2008) embora sejam
escassos relatos de ligas hipereutéticas do sistema binario aluminio-niquel (RAJAN et
al., 2008; WANG et al., 2008; HERNANDEZ e JONES, 1997; BARCZY et al, 1992) e

ainda, sao raros os estudos que correlacionam parametros macroestruturais e
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microestruturais de ligas hipereutéticas de aluminio-niquel com variaveis térmicas da

solidificac&o transitoria e propriedades mecanicas finais.

1.2.

OBJETIVOS

Considerando-se a importancia das ligas de aluminio-niquel para as aplica¢des

industriais e a escassez na literatura de estudos que envolvam o estudo destas ligas,

especificamente as ligas com teores de niquel superiores ao ponto eutético

(hipereutéticas) foram propostos os seguintes objetivos para este trabalho:

Realizar revisdo critica e atualizada da literatura no que diz respeito ao
processo de solidificacdo, as técnicas de solidificacdo, as microestruturas

obtidas e as variaveis térmicas;

Obter as liga binarias Al-8,5%Ni e AI-9%Ni solidificadas em dispositivo

unidirecional ascendente;

Determinar para as referidas ligas, as variaveis térmicas do processo de
solidificagéo, tais como: velocidades de deslocamento da isoterma liquidus
(VL), taxas de resfriamento ( T) e gradientes térmicos (GL) a partir dos registros

térmicos experimentais;

Caracterizar as microestruturas resultantes e quantificar os parametros
microestruturais: espacamentos interdendriticos primarios (A1) e secundarios

(A2), empregando técnicas metalograficas adequadas;

Correlacionar os parametros microestruturais experimentais (espagcamentos
interdendriticos primarios (A1) e secundarios (A\2) com as variaveis térmicas de

solidificagdo (V., T, GL) e;

Correlacionar as microestruturas resultantes com o moédulo de elasticidade

obtidos via ensaio ndo destrutivo, técnica de excitagdo por impulso (sonelastic).



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Uma analise global dos atuais processos de manufatura de pecgas e
componentes metalicos mostra que, com exceg¢ao dos artigos produzidos por técnicas
de metalurgia do po, todos os demais passam, pelo menos alguma vez, pelo processo
de solidificagdo; por esse motivo a compreensdo da teoria da solidificacao é
fundamental para o planejamento dos processos de fabricagdo, ja que permite o
conhecimento dos fatores que influenciam a microestrutura e, consequentemente, a
qualidade do produto tanto em produtos de fundigdo, que ja apresentam
essencialmente a forma definitiva, quanto nos produtos oriundos de deformacéo,
como chapas, fios ou forjados (GARCIA, 2001).

2.1.SOLIDIFICACAO

A solidificagao de metais e ligas é caracterizada por uma transformacéao de fase
com mudanca de estado, em que a fase liquida se transforma em uma fase sdlida,
quando as condi¢des termodinamicas s&o tais que o sélido apresenta menor energia
livre, devido a liberacédo de calor latente, tornando-se mais estavel; da-se atraveés da
nucleacado e do crescimento de particulas da fase sélida no interior da fase liquida
(SANTOS, 2006).

E na fundicdo dos metais que a solidificagdo encontra seu mais vasto campo
de aplicacao. O objetivo fundamental é o de dar forma adequada ao metal, vertendo-
o em estado liquido dentro da cavidade de um molde com a forma desejada, o proprio
molde retira calor do metal liquido provocando sua solidificacédo e fixando sua forma
inicial. Entretanto, apesar da extrema simplicidade do processo, durante a
solidificacdo do metal no molde ocorrem diversos eventos que, se nado forem
devidamente controlados, podem comprometer o desempenho do produto final. Tais
eventos podem dar origem a diversos tipos de heterogeneidades que interferem
drasticamente na qualidade metalurgica do produto final. Além das heterogeneidades
fisicas, geralmente decorrentes da variagao do volume especifico do metal (rechupe,
trincas de contragdo, porosidades e outros tipos de defeitos), podem surgir
heterogeneidades quimicas (segregacao de impurezas ou de elementos de liga em
escala microscopica ou macroscopica) e heterogeneidades estruturais (tipo,
distribuicdo, tamanho e orientacdo dos graos cristalinos) (CAMPOS FILHO e
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GRAEME, 1978).

Atualmente, ja se conhecem a natureza das heterogeneidades, suas causas e
seus efeitos, os parametros de controle que podem ser manipulados de forma a
otimizar os processos de fundigdo e maximizar a qualidade e o desempenho do
produto final. Afigura 2.1 apresenta de modo esquematico a sequéncia de correlagdes
existente entre as variaveis do processo de solidificagdo (velocidade de solidificagao,
gradientes térmicos e composi¢do quimica do metal) e os fatores de qualidade do
metal solidificado (estrutura, segregacdo e defeitos), correlacbes essas que se
verificam através dos eventos caracteristicos do processo de solidificagao, tais como:
nucleagao e crescimento da fase soélida, redistribuicdo do soluto durante o processo e
variagcbes da morfologia da interface solido/liquido (CAMPOS FILHO e GRAEME,
1978).

Metal Liguido
Nucleagdo
'
Crescimento
Velocidade de Gradientes Composigdo
Solidificacéo Térmicos Quimica
| Taxasde |
'| Resfriamento |
+ Redistribuicdo de Soluto L
Morfologia da Interface
Solido/Liquido
Estrutura Segregacéao Defeitos
;
» Metal Solidificado [

Figura 2.1: Sequéncia esquematica dos eventos que caracterizam o processo de
solidificag&o.
Adaptada de CAMPOS FILHO e GRAEME, 1978.



Convém ressaltar que a estrutura bruta de solidificagcdo determina as
propriedades finais também dos produtos oriundos de conformagao, embora muitos
defeitos desaparecam macroscopicamente com o processo de deformacgao,
geralmente a maioria destes é conduzida até o produto acabado, interferindo em suas

propriedades mecanicas, elétricas e quimicas (GARCIA, 2001).

2.1.1. Solidificacao Unidirecional

Uma técnica de solidificagdo que tem sido bastante utilizada em estudos de
caracterizacao de aspectos da macroestrutura, da microestrutura e de analise da
segregacao de soluto é a solidificacdo unidirecional, que pode ser dividida em duas
categorias: aquelas que tratam da solidificagdo em condi¢des estacionarios de fluxo
de calor e as que abordam a solidificagdo em regime transitério de fluxo de calor
(ROSA, 2007). Na primeira, o gradiente de temperatura (G) e a velocidade da frente
de solidificagao (VL) s&o controlados independentes e mantidos constantes ao longo
do experimento; embora seja uma técnica extremamente util na determinagao de
relagdes quantitativas entre aspectos da microestrutura, como os espagamentos
interdendriticos e as variaveis térmicas de solidificagdo, permitindo analisar a
influéncia de cada variavel de forma independente e mapear experimentalmente os
parametros microestruturais, nao representa o fluxo de calor da maioria dos processos
industriais que envolvem a solidificacdo (ROCHA, 2003).

Na solidificagdo em condigdes transitérias de fluxo de calor, tanto o gradiente
de temperatura (G) quanto a velocidade de deslocamento de interface sélido-liquido
ou velocidade de frente de solidificagdo (VL) variam livremente com o tempo e a
posicao dentro do metal, situagao que ocorre nos processos industriais e que dificulta
a modelagem teodrica, diante disto, torna-se extremamente importante a avaliagéo
tedrico-experimental da influéncia das variaveis térmicas (velocidade de solidificagéo,
gradiente térmico e taxa de resfriamento) em condigbes de solidificagao unidirecional
transitoria, sobre parametros da macroestrutura e da microestrutura para sistemas
metalicos (GARCIA, 2005).

O fendmeno da solidificagdo também pode ser investigado experimentalmente
em fungao da diregao na qual o fluxo de calor é extraido e do sentido de avango da
frente de solidificacéo, ou seja, a solidificagdo pode ser unidirecional vertical transitéria
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ascendente, descendente ou até mesmo unidirecional horizontal.

2.1.1.1. Solidificagdo Unidirecional Ascendente

Para que haja solidificagdo unidirecional transitoria ascendente a refrigeragéo
do metal deve ocorrer na parte inferior da lingoteira, fazendo com que a solidificagao
se processe na forma vertical e de baixo para cima, ou seja, no sentido contrario da
agao da gravidade, produzindo um perfil crescente de temperaturas no metal liquido
em sentido ascendente, forgando o liquido mais denso a localizar-se junto a fronteira
de transformacao sélido/liquido, minimizando as correntes convectivas tanto por
diferenca de temperatura quanto por diferengcas de concentracao. A transferéncia de
calor ocorre essencialmente por condugao térmica unidirecional, o0 que permite uma
analise experimental e calculos tedricos isentos de convecgao natural. Como o soluto
€ rejeitado na frente de solidificacdo, dependendo do par soluto/solvente, pode ocorrer
a formagao de um liquido interdendritico mais denso que o restante do volume global
de metal liquido, garantindo assim, do ponto de vista de movimentagao de liquido, a
estabilidade do processo de solidificacdo (SPINELLI, 2005).

O fato da solidificagdo ocorrer no sentido contrario a acdo da gravidade
favorece o contato entre o metal e a base do molde, implicando em valores de hi
maiores e aproximadamente constante durante toda a solidificacdo. A Figura 2.2
apresenta um esquema ilustrativo de um dispositivo de solidificagdo unidirecional

ascendente.

1

LLLl
"

~ ¥ v Entrada
ba'g: - de agua
agua

Figura 2.2: Dispositivo de solidificagdo unidirecional ascendente.
Adaptado de GARCIA (2005).



2.1.1.2 Solidificacdo Unidirecional Descendente

E bastante similar a anterior quanto a estruturagao, entretanto, a camara
refrigerada € localizada no topo da lingoteira. Nestas condigdes, a solidificagao dar-
se-a no mesmo sentido da ag&o da forga gravitacional, com a forga peso atuando no
sentido de deslocar o lingote do contato com a base refrigerada, o que ira configurar
situacado de maior resisténcia térmica a passagem de calor do lingote em diregao ao
fluido de refrigeragdo, quando comparada com a solidificagdo ascendente. Outra
diferenca essencial consiste sempre na presencga de algum movimento convectivo, ja
que o perfil de temperatura do liquido é crescente em direcdo a base do lingote, que
se encontra isolada termicamente, o que significa que ocorrera convecgao ocasionada
pela diferenca de temperatura no liquido. Se o soluto rejeitado promover um liquido
interdendritico de maior densidade do que o liquido nominal ocorrera movimento
convectivo por diferenca de densidade (SPINELLI, 2005).

Utiliza-se esse arranjo experimental com a finalidade de fazer o contraponto
com a solidificacdo ascendente, permitindo a verificacdo da influéncia das correntes
convectivas sobre o arranjo da estrutura de solidificagcdo, mostrando as diferengas
entre ambas configuragdes quando se solidificam ligas de mesma composi¢do. Um
esquema de um dispositivo de solidificacdo unidirecional vertical descendente é

apresentado na Figura 2.3.

Figura 2.3: Dispositivo de solidificagdo unidirecioanl descendente.
Adaptado de GARCIA (2005).



2.1.1.3. Solidificacdo Unidirecional Horizontal

Esta configuragdo é sem duvida a mais complexa sob o ponto de vista de
determinacao das variaveis térmicas de solidificagdo. O processo pode ser conduzido
de duas formas distintas: a partir do vazamento do metal liquido dentro do molde
isolado termicamente nas laterais e com remogao de calor por apenas uma das
extremidades através de um bloco macico metalico ou de uma camara de
refrigeracao, ou através de sistema semelhante, porém que permita fundir o metal em
seu interior até que uma determinada temperatura seja alcangada, a partir da qual a
refrigeracao se inicia promovendo a solidificagao.

No primeiro caso, a turbuléncia do vazamento induz correntes de convecgao
forgada que levam algum tempo para se dissipar e agem com intensidades diferentes
ao longo da segédo do lingote. Nao se pode afirmar que neste caso esteja ocorrendo
rigorosamente uma solidificagdo unidirecional mesmo com a fonte fria determinando
o transporte de calor essencialmente em sua diregdo. Na segunda situagao, a
solidificagdo unidirecional é garantida devido a maior estabilidade em relagdo ao
movimento do metal liquido, ja que o metal funde no interior da lingoteira. Entretanto,
€ importante ressaltar que ndo se podem garantir as mesmas variaveis térmicas de
solidificacdo ao longo de diferentes se¢bes horizontais da base ao topo do lingote, ja
que instabilidades térmicas e diferengas de densidade no liquido irdo induzir correntes
convectivas que serdo diferentes ao longo destas sec¢des (SPINELLI, 2005). A Figura
2.4 mostra um esquema de um dispositivo de solidificagcdo unidirecional horizontal

com vazamento de metal liquido dentro da camera molde.

Registrador [« o4
de Dados o %

Canal de Vazamento

Coquilha de Aco

Figura 2.4: Dispositivo de solidificagao unidirecional horizontal.
Adaptado de GARCIA (2005).
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2.2. ESTRUTURAS DE SOLIDIFICACAO

Qualquer processo baseado na solidificagcdo de um metal com o objetivo de
produzir uma pecga soélida, deve atender certas exigéncias, que dependem de sua
aplicacao futura, e que decorrem de aspectos estruturais e geométricos. Sabe-se que
as propriedades finais do fundido dependerdao da estrutura solidificada, por
consequéncia de diversos fatores do processo que a controlam, como o fluxo de calor
do metal liquido, propriedades quimicas e termofisicas do metal em estudo, condi¢des
de vazamento e propriedades do sistema de solidificagdo (PEIXOTO, 2009).

De modo geral, as substancias podem assumir trés estados fisicos de
agregacao atbmica: gasoso, liquido e sdélido. Do estado sodlido, por aquecimento,
passa-se para o estado liquido, mudancga conhecida como fusao, que ocorre em uma
unica temperatura para metal puro e geralmente em um intervalo de temperatura para
ligas metalicas. O caminho contrario ao da fusao por resfriamento € conhecido por
solidificacdo e pode ser entendido como sendo a mudancga do estado liquido para o
estado sdélido de uma substancia. Essa mudanga se da com o aparecimento de
pequenas particulas da nova fase sdlida, que crescem até que a transformacgao de
complete (SANTOS, 2006). O aparecimento e o crescimento dessas particulas solidas
caracterizam o modo de formacéo da microestrutura em metais e ligas metalicas em
momentos sucessivos de tal modo que aspectos cinéticos, térmicos, quimicos e
termodinamicos estéo fortemente relacionados (PEIXOTO, 2009).

A estruturas de solidificacdo podem ser subdivididas em: macroestruturas e
microestruturas. Torna-se importante salientar que se denominam macroestruturas as
formacgdes morfoldgicas estruturais que sdo observadas e avaliadas a olho nu, ou com
auxilio de aumento Optico em até 10 vezes, apos preparo e ataque quimico da
superficie a ser observada. As microestruturas, no entanto, s6 sdo efetivamente
observadas por intermédio de aumentos Opticos de no minimo 10 vezes em
microscopios Opticos e avangando na observacdo nanométrica com auxilio da
microscopia eletronica (PEIXOTO, 2009).

2.2.1. Macroestrutura

A solidificacao se processa a partir da formacéao, no liquido, de nucleos solidos
que crescem em funcao das condicdes locais de resfriamento. A macroestrutura de

um metal solidificado é definida como a caracterizagdo dos seus graos cristalinos, ou
11



seja, suas dimensdes, orientagdes cristalograficas, forma e distribuicdo. O aspecto
mais importante na formacdo da macroestrutura de um metal fundido esta ligado a
sua correlagdo com as propriedades mecanicas do produto solidificado.

De maneira geral, nos materiais policristalinos podem-se identificar trés zonas
macroestruturais distintas, denominadas: coquilhada, colunar e equiaxial, conforme

apresentado na Figura 2.5.
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Figura 2.5: Representacdo esquematica da macroestrutura de solidificagéo

unidirecional.

2.2.1.1. Zona Coquilhada

A zona coquilhada é formada por uma camada de graos cristalinos com
orientagdes aleatdrias, normalmente de pequenas dimensdes, localizados junto as
paredes do molde, resultado do primeiro contato do metal liquido com o molde frio no
vazamento. As altas taxas de resfriamento obtidas irdo provocar uma rapida
diminuigéo local da temperatura e favorecer uma nucleagao intensa de gréos. Esse
decréscimo de temperatura ocasionara um super-resfriamento térmico; com isso, os
primeiros graos cristalinos comegam a se desenvolver de forma e tamanho pequenos,

quase sempre uniformes, constituindo uma fina camada de graos de crescimento
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aleatorio junto as paredes do molde (PERES, 2005).

O tamanho dessa zona depende de uma série de fatores dentre os quais pode-
se citar as propriedades termofisicas do material do molde, o coeficiente de
transferéncia de calor metal/molde e a temperatura de vazamento do metal liquido
(GARCIA, 2001).

2.2.1.2. Zona Colunar

A zona colunar é constituida por graos alongados e alinhados paralelamente a
direcao do fluxo de calor, ou seja, normais as paredes do molde. Inicia-se a formacéao
desta zona pelo crescimento dos graos formados a partir dos nucleos oriundos do
rapido resfriamento do liquido nos instantes iniciais da solidificagdo, e que apresentam
direcao cristalografica favoravel ao crescimento na direcdo da extragcao de calor.
Esses nucleos tendem a crescer mais rapidamente que os outros, bloqueando o
crescimento dos demais gréos coquilhados. A Figura 2.6 mostra uma representagéo
esquematica do crescimento do graos colunares a partir dos coquilhados. Os graos
assim formados sao alongados e de dimensdes bem maiores que os graos da zona
coquilnada, apresentando ainda dire¢des cristalograficas fortemente orientadas
(PERES, 2005).

%f j
U
Liquido 7/ . = Liquido

,/ + "'ﬂU‘H‘m

- JJT%—{'-—- - 11!H »
',/.; M‘*
I- Zona + Zona 1

Cristais Coquilhada  Colunar

aleatorios
Figura 2.6: Representagdo esquematica do crescimento de grdos na regiao
coquilhada e do surgimento de graos colunares a partir dos graos coquilnados com
orientagao favoravel.

GARCIA (2001).
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Quando se refere a ligas, essa regido € caracterizada por um crescimento de
dendritas orientadas e em equilibrio térmico com o liquido que as envolvem, e crescem
tao rapidamente quanto o calor latente possa fluir para as paredes do molde (GARCIA,
2001).

Algumas variaveis do processo de solidificagdo tém influéncia decisiva sobre o
tamanho da zona colunar, que aumenta a medida que maiores temperaturas de
vazamento sao utilizadas e, como regra geral, diminui com o aumento do teor de
soluto da liga (GARCIA, 2001).

O crescimento dos cristais colunares continua enquanto o calor é
progressivamente retirado por condugao através do sélido e conduzido ao molde, seu
bloqueio pela zona equiaxial ocorre quando o liquido torna-se super-resfriado tanto
por efeito térmico quanto constitucional, fazendo com que os embrides de sdlido ao

surgirem cresgam aleatoriamente (GARCIA, 2001).

2.2.1.3. Zona Equiaxial

A terceira zona macroestrutural € denominada de equiaxial, e é constituida por
graos cristalinos sem orientacdes preferenciais e de dimensdes relativamente grandes
quando comparados aos graos coquilhados. Diferentemente do crescimento da zona
colunar, a zona equiaxial é caracterizada por grédos que crescem com diregdes
cristalograficas aleatérias (PEIXOTO, 2009; PERES, 2005).

Os graos equiaxiais podem surgir como decorréncia de eventos isolados de
nucleagéao, a partir da zona colunar ou da nucleagao de cristais na superficie livre do
liquido. Os nucleos geradores tém varias origens, mas s6 podem crescer apos o

liquido ter atingido temperaturas abaixo da liquidus (GARCIA, 2001).

2.2.1.4. Transigao Colunar-Equiaxial (TCE)

Pecas fundidas ou lingotes de materiais metalicos podem apresentar estruturas
completamente colunares ou totalmente equiaxiais, dependendo da composig¢ao
quimica da liga e das condi¢des de solidificagdo. Entretanto, uma estrutura mais
complexa, e que geralmente ocorre na solidificagdo em moldes metalicos, apresenta
os dois tipos de estrutura, cuja fronteira é chamada de zona de transi¢éo colunar-
equiaxial (CANTE, 2009).
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Essa forma estrutural mista s6 acontece se for possivel nuclear e crescer gréos
equiaxiais a frente da interface colunar de crescimento, provocando uma transi¢cao
entre os modos de crescimento. Os graos equiaxiais exercem um crescimento
competitivo com a frente colunar, de forma que, se os cristais equiaxiais forem
pequenos, eles sao absorvidos pela frente e passam a crescer de forma colunar
dendritica. Entretanto, se a zona super-resfriada a frente da interface colunar for
relativamente grande e com alta densidade de cristais, esses graos equiaxiais podem
formar uma fragcao volumétrica suficientemente alta a ponto de bloquear o crescimento
colunar (CANTE, 2009).

A determinacdo do ponto em que ocorre a transicdo colunar/equiaxial é
importante para o planejamento do processo e para que se possam projetar as

propriedades mecanicas do produto (GARCIA, 2001).

2.2.2. Microestruturas

Os tipos de microestruturas presentes em uma liga estdo fortemente
relacionados com a evolugdo da interface entre o sélido e o liquido (S/L) durante o
processo de solidificagdo (PEIXOTO, 2009). Pode-se passar da forma plana, propria
dos metais puros, para estruturas celulares e dendriticas em decorréncia de
alteragdes nos parametros térmicos do sistema metal/molde.

O soluto ou o solvente é segregado na interface solido-liquido, o que provoca
uma distribuicdo nao uniforme no liquido a frente da interface, originando instabilidade.
Este acumulo de teor a frente da interface sélido/liquido promove o surgimento de um
fendmeno favoravel a nucleagdo e responsavel por sua gradativa instabilidade,
conhecido como super-resfriamento constitucional (SRC) (GOULART, 2010).
Dependendo do valor do SRC, a instabilidade causada na interface solido/liquido da
origem a diferentes morfologias que, por ordem crescente desse valor, séo
denominadas por: planar, celular e dendritica, conforme o esquema apresentado na

Figura 2.7.
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Figura 2.7: Representagbes esquematicas da atuacdo dos fatores de influéncia na
formacgao das estruturas de solidificagdo: SRC — grau de super-resfriamento; GL —
gradiente térmico a frente da interface; VL — velocidade da isoterma liquidus; e Co —
concentragao.

GOULART, 2010.

Quando uma liga binaria diluida é solidificada na presenga de uma pequena
quantidade de super-resfriamento constitucional, a interface solido/liquido
desenvolve, usualmente, uma morfologia celular, possivel, devido a esse super-
resfriamento ser suficiente para iniciar o processo de instabilizacdo da interface
solido/liquido, acarretando a formagao de uma protuberancia que se projeta a partir
da interface no liquido super-resfriado, até um ponto em que o super-resfriamento seja
apenas necessario para manter a forca motriz do crescimento, conforme apresentado

na Figura 2.8.

Figura 2.8: Esquema de desenvolvimento de uma interface celular.
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Ao crescer, esta protuberéancia rejeita soluto tanto longitudinalmente a frente da
interface quanto lateralmente, e a sua concentragao lateral € maior do que em
qualquer outro ponto do liquido. Nessas condi¢des, a protuberancia adquire uma
forma instavel que se estende por toda a interface, que degenera de uma situagao
plana a uma morfologia celular (Figura 2.8). Desta forma, o crescimento de células
regulares da-se a velocidades baixas e perpendicularmente a interface sélido/liquido,
e na diregcao de extragao do fluxo de calor, sendo praticamente independente da
orientagao cristalografica (PERES, 2005).

Com o aumento do grau de super-resfriamento constitucional, ocorrem
instabilidades de maior ordem e a estrutura celular de forma circular passa para
dendritica, na forma de “cruz de malta”; com os ramos cristalograficos primarios em
diregdes cristalograficas proximas a diregao do fluxo de calor, a rejeicao de soluto
promove o aparecimento dos bragos secundarios em direcdes perpendiculares aos

ramos primarios (GARCIA, 2001), conforme apresentado na Figura 2.9.

Figura 2.9: Ramificagdes interdendriticas primarias (A1) e secundarias (A2).
GOULARD, 2010.

As distancias entre os centros de células e as ramificagdes, também
denominadas de bragos dendriticos sao definidas como espagamentos intercelulares
e interdendriticos primarios e secundarios (Figura 2.9), esses parametros
microestruturais quantitativos sao utilizados na determinagao dos efeitos das variaveis
de solidificagdo sobre a microestrutura formada; e juntamente com os produtos
segregados, porosidade e contornos de grédo, constituem o arranjo estrutural
responsavel pelas caracteristicas mecanicas resultantes do material, Figura 2.10.
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Figura 2.10: Arranjo estrutural responsavel pelas propriedades mecéanicas dos
materiais fundidos.
ROSA, 2007.

Entretanto, apesar da forte influéncia do super-resfriamento constitucional, ele
nao € o unico responsavel pelas modificacdes que ocorrem na interface sélido/liquido,
a velocidade de solidificagdo, gradientes de temperatura e taxas de resfriamento
também assumem um papel de elevada importancia, como apresentado na Figura
2.7.

2.2.2.1 A Influéncia dos Espagamentos Dendriticos nas Propriedades Mecanicas do
Material

Os espagamentos dendriticos dependem das condigbes térmicas durante o
processo de solidificagdo, dai a importancia de se poder contar com uma forma
quantitativa que permita expressar essa interdependéncia. A taxa de resfriamento
pode ser correlacionada com as variaveis térmicas da solidificacdo, como velocidades
de deslocamento de isotermas caracteristicas (VL) e gradientes térmicos (GL), que,

por sua vez, estao relacionados com parametros operacionais como temperatura de
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vazamento (Tv) e coeficientes de transferéncia de calor nas interfaces metal/molde (hi)
e molde/ambiente (hamb) (GOULARD, 2005).

A literatura mostra que os espagamentos dendriticos diminuem com o aumento
da velocidade de solidificagdo e da taxa de resfriamento (GARCIA, 2001). Dessa
forma, sistemas de solidificagcdo que favoregam essas condi¢cdes contribuem para a
obtencao de produtos de melhor resisténcia mecanica.

Espacamentos intercelulares e interdendriticos menores apresentam uma
distribuicdo mais uniforme da segregacdo entre as ramificagdes celulares ou
dendriticas, enquanto espagcamentos maiores podem exigir tratamentos térmicos
especificos mais demorados e muito bem elaborados para a homogeneizagcdo da
composi¢cao quimica. Desta forma, afim de se reduzir o tempo exigido para a
homogeneizagcdo nos tratamentos térmicos, busca-se reduzir esses parametros
microestruturais, através da adog¢ao de sistemas de solidificagdo com condicbes de
resfriamento eficazes, que permitam a obtencdo de materiais com espagamentos
menores. Nesse sentido, é fundamental a determinagao correta das condi¢gdes que
controlam o desenvolvimento desses espagamentos durante a solidificagao
(GOULARD, 2010).

2.3 SEGREGACAO

Conforme analisado anteriormente, as propriedades finais dos materiais
dependem da estrutura solidificada e portanto dos diversos fatores que a controlam.
Um fendbmeno comum durante a solidificagdo e que influencia intimamente as
propriedades do material € a segregacao, esta normalmente age deteriorando as
propriedades fisicas e quimicas do material de forma localizada (GOMES, 2012;
FERREIRA, 2004).

A segregacao pode ser entendida como qualquer diferenga de concentregéo
produzida em relacdo a uma distribuicdo uniforme de elementos quimicos. Ela
manifesta-se em uma liga ou em um componente impuro como resultado da rejeicao
de soluto ou impureza na fronteira sdlido/liquido, seguida por sua distribuigcdo durante
a evolugao da solidificacdo através do mecanismo de transporte de massa (GARCIA,
2001).
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O liquido enriquecido de soluto pode movimentar-se por diferentes efeitos, tais
como: movimento do liquido durante o preenchimento do molde; convecg¢ao causada
por diferengas de densidade provocadas pela presenca de diferencas de temperatura;
convecgao causada por diferencas de densidade decorrente de diferencas de
composic¢ao no liquido; flutuagao ou decantagao de cristais em crescimento no liquido
e movimento de liquido provocado por contragcdes térmicas ou volumétricas que
acompanham a transformacao sélido/liquido (GARCIA, 2001).

A variacao na distribuicdo da composi¢cao quimica a nivel microestrutural, tal
como dendritas e gréos, é referenciada como microssegregagao. Normalmente, pode
ser reduzida de maneira significativa por meio de tratamentos térmicos de
homogeizagao porque as distancias desenvolvidas na microssegregacao sao de curto
alcance, geralmente na ordem de 10 a 100 um. Em contrapartida, a heterogeneidade
quimica em nivel macroscopico € definida macrossegregacéo e dificiimente pode ser
removida, pois suas distancias normalmente variam da superficie ao centro da peca
fundida, que dependendo do tamanho da peca, inviabiliza qualquer tipo de tratamento
térmico de homogeneizacao (GOMES, 2012).

O esquema da Figura 2.11 mostra que a morfologia dendritica provoca tanto
rejeicado de soluto lateral quanto longitudinal a partir do sélido formado. O transporte
de soluto longitudinal ocorre de forma paralela as ramificagbes dendriticas primarias
€ provoca a macrossegregacgao, enquanto a rejeigao lateral do soluto, que ocorre
perpendicular a essas ramificacdes € responsavel pela microssegregacao (GARCIA,
2001).

Transporte Longitudinal
de Soluto

Figura 2.11: Representagdo esquematica do crescimento dendritico com indicagdes

dos transportes longitudinal e lateral de soluto.
20



2.3.1 Macrossegregacao

A macrossegregacgao, como foi dita anteriormente, € uma segregacao de longo
alcace, que provoca uma composi¢cao quimica que difere da composi¢ao média do
material; € causada pelo movimento de liquido ou de sélido que, através de
mecanismos especificos, determina uma distribuicdo da composicdo de soluto ao
longo do componente. As forgas motrizes deste tipo de segregacao sdo (FERREIRA,
2004): contragao do volume especifico do metal durante a solidificagao; as diferengas
de massa especifica causadas pela formacado de uma fase sdlida ou por diferencas
de composicéao; forgas de origem externa ao sistema metal/molde, como por exemplo
a acao de forgas centrifugas ou a aplicagao de campos eletromagnéticos, deformacéao
da fase solidificada por agao de tensdes térmicas ou de pressao e a formacgao de
bolhas de gas.

A macrossegregacao € avaliada normalmente pela relacdo apresentada na

Equacao 2.1:
AC=Cs—C, Equacao 2.1

Onde C, é a composicéo inicial da liga e C, € a composi¢do média em determinado
ponto apds a solidificagdo. Pode também ser avaliada por um indice de segregagao

ou razao de segregacao, dado por:

CMéX ou (CMéX - CMin)
CMin (Co)

Equacao 2.2

Em que, os subscritos representam composicao maxima e minima, respectivamente.
Uma terceira e ultima forma de se quantificar a macrossegregagao é pelo grau de

segregacao, dado pela Equacgao 2.3:

—.100 Equacao 2.3
Co

A segregacao é considerada positiva quando C; > C,, e negativa quando C;, <
Co-
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A macrossegregacao pode ser dividida em trés categorias: segregacao nornal,
segregacao por gravidade e segregacao inversa (GOMES, 2012).

A macrossegregacao normal é caracteristica da solidificagdo no qual a interface
soélido/liquido se desenvolve planamente. Para ligas com k<1, caracteriza-se por
concentragdes iniciais abaixo da composi¢gao nominal da liga e pelo acumulo de soluto
no final da solidificacdo na regido central da peca ou lingote. A variagéo final da
composi¢cao da superficie ao centro de um lingote que se espera no caso de

segregacao normal, esta esquematizada na Figura 2.12.

ko<1
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Figura 2.12: Variagao final da composi¢cédo de um lingote colunar apds segregacgéao

normal.

Quando constituintes liquidos ou solidos se separam em funcéo de diferencas
de massa especifica, provocam a formagdo de um tipo de segregagcdo conhecida
como segregacao por gravidade. Essas diferengas de massa especifica causam a
flutuagdo ou a decantacao de fases liquidas ou sélidas de diferentes composicoes.
Ocorrendo, por exemplo, a formacao de dendritas livres, sua massa especifica em
relagdo ao liquido em que estdo contidas € que determina sua direcido durante o
movimento. Se esses graos dendriticos apresentarem massa especifica superior a do
liquido, eles irao decantar, provocando a formagdo de uma zona de segregacao
negativa na base da peca ou lingote (para ligas com k<1), uma vez que os cristais

formados inicialmente t€m menor concentragéo de soluto e dardo origem a uma regiao
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de concentragdo menor que a meédia, Figura 2.13. Uma situag&o inversa ocorre com
ligas antiménio-chumbo, onde os cristais primarios ricos em antiménio ao nuclearem
tendem a flutuar em funcédo de seu menor peso especifico em relagcao a do liquido a
partir do qual sao formados (GARCIA, 2001).

Figura 2.13: Segregacao por gravidade devido a diferenca de massa especifica das

dendritas e do liquido.

Contraria a segregacao normal, a segregagao inversa € caraterizada por
concentragbes de soluto maiores que a composicdo nominal da liga nas regides
proximas da superficie, conforme esquema da Figura 2.14, é causada pelo movimento
do fluxo de liquido interdendritico em sentido contrario ao da evolugao da frente
solido/liquido. Deste modo, sob determinadas condicdes de solidificacdo pode-se
observar uma variagao da composicdo média com a distancia a partir da superficie da
peca ou lingote. Para ligas com k < 1, espera-se que a ultima fracdo de liquido
remanescente seja rica em soluto.

Entretanto, em condigcdes de apreciavel crescimento dendritico, os canais
interdendrticos contém liquido com elevada concentracado de soluto devido a difusao
lateral deste elemento constituinte da liga. Para a maioria dos metais, ocorre
contragao durante a solidificagao e o liquido interdendritico com elevado teor de soluto
€ compelido a escoar buscando regides mais frias do sistema, ou seja, em diregédo a

raiz das dendritas, produzindo concentragédo de soluto anormal nas regides mais
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externas do lingote. Esta condigdo € denominada de segregacédo inversa, porque a
distribuicdo de soluto é oposta aquela esperada para a segregacao normal onde o

centro do lingote apresenta teores de soluto maiores que a superficie (GOMES, 2012).

ko<1
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Figura 2.14: Variagao final da composicdo de um lingote colunar apos segregagao

inversa.
2.4. VARIAVEIS TERMICAS

A solidificacdo de materiais pode ser considerada fundamentalmente um
processo de transferéncia de calor em regime transitério, cuja transformagao
liquido/sélido € acompanhada de liberagdo de energia térmica, com uma fronteira
movel separando as duas fases de propriedades termofisicas distintas. A analise da
transferéncia de calor na solidificagdo apresenta essencialmente dois objetivos: a
determinacdo da distribuicdo de temperaturas no sistema material/molde e a
determinacao da cinética da solidificacdo. Para melhor compreensao desta analise a
Figura 2.15 apresenta um esquema ilustrativo da situacao fisica durante o processo
de solidificagdo de um lingote, apresentando um elemento de referéncia, conforme
mostra a Figura 2.16.
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Figura 2.15: Elemento de referéncia representativo do sistema metal/molde.
ROCHA, 2003.

O elemento de referéncia indicado na Figura 2.15 esta representando
esquematicamente pela Figura 2.16, que mostra os modos de transferéncia de calor
presentes: Conducdo térmica no metal e no molde; transferéncia newtoniana na
interface metal/molde; conveccdo no metal liquido e na interface molde/ambiente e

radiagao térmica do molde para o meio ambiente.

Interface meio Interface Interface
ambiente/molde molde/metal solido/liquido
Radiacdo
SR Conduca Conducdo
<= Condugéo oncugao <=
Conveccdo
Conveccéo * * *

molde ﬂ solido liquido

Transferéncia
Newtoniana

Figura 2.16: Modos de transferéncia de calor atuantes no sistema metal/molde.
ROCHA, 2003.
Aindustria metalurgica busca realizar estudos de solidificacdo de metais e ligas
em sistemas metal/molde, onde o molde confere forma a peca produzida e transfere
calor do metal para o meio, que o dissipara. Nestes, busca-se determinar as condi¢coes

térmicas, para que se atenda as propriedades e qualidades exigidas para a peca,
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minimizando prejuizos no processo de produgdo. Existem variaveis significativas para
o controle da solidificacdo, essas sao conhecidas como variaveis térmicas e serao

detalhadas a seguir.

2.4.1.Velocidade Da Isoterma Liquidus (VL)

A velocidade da isoterma liquidus representa a rapidez com que a frente de
solidificacdo avanca ao longo do material, analiticamente é representada pela razao
entre a medida deslocada da frente de expansao pelo tempo transcorrido, Equacgéao
24,

ds
Vv, = Frie f(s) Equacao 2.4

Com o decorrer da solidificagao, a velocidade da isoterma liquidus reduz ao se
aproximar do final do molde, fato que se deve ao aumento da resisténcia térmica

ocasionada pela camada solidificada, que reduz a transmissao de energia no material.

2.4.2. Taxa De Resfriamento (T)

A taxa de resfriamento remete a diminuicdo da temperatura em fungao do
tempo, ou seja, quanto calor esta sendo extraido da pegca em um determinado instante

do processo de solidificagdo, conforme Equacgao 2.5:

dT

T=— E ao 2.5
Tt quacao

Esta variavel térmica € a mais importante para a industria metalurgica, pois
permite o controle do resfriamento utilizando jatos d’agua nas paredes do molde. Para
que este tratamento tenha efeito, as paredes devem ser finas, de forma que permita
a troca de calor por conducao e conveccao com o meio externo. Tendo este controle,
€ possivel estimar a velocidade de solidificagdo e, consequentemente, o gradiente
térmico no metal.

A taxa de resfriamento também pode ser representada como o produto da
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velocidade de solidificagdo com o gradiente local (Garcia 2001), Equagéao 2.6.

. ,L.p .
T=V,.G, = V¢ e Equacao 2.6

2.3.2. Gradiente Térmico

O gradiente térmico a frente da interface solido/liquido (GL), indica como a
temperatura esta distribuida por unidade de comprimento, podendo ser definida em

caso unidirecional da forma da Equacéao 2.7.

dT

L= Iy Equacao 2.7
Esta variavel é a unica das trés na qual o processo de solidificagdo nao possui
controle, pois ela depende da taxa de resfriamento, do material e de outros fatores.
Uma forma de obter este pardametro € obtendo os dois parametros mencionados
anteriormente, ja que a Equacdo 2.3 correlaciona todos estes. Este gradiente € a
diferenca da temperatura da parte sélida em relagcéo a parte ainda no estado liquido.
Segundo Garcia (2001), no processo de solidificacdo unidirecional o aumento
do gradiente térmico favorece o surgimento de graos. Este gradiente, assim como a
velocidade de solidificacdo, vai decaindo com o decorrer do processo, pois tende

sempre ao equilibrio de temperatura.
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3. MATERIAIS E METODOS

A metodologia experimental para as analises das ligas utilizadas neste trabalho
consiste nas seguintes etapas: i. Calculo das massas (estequiometria), corte dos
metais puros, decapagem e pesagem; ii. Primeira fusdo e homogeneizagéo da liga
em forno tipo mufla com aferigdo térmica; iii. Montagem da lingoteira, inser¢cao dos
termopares e acoplamento no dispositivo de solidificacao; iv. Vazamento dos metais
fundidos na lingoteira; v. Solidificacao natural e posterior refusdo, no dispositivo de
solidificagéo; vi. Inicio do experimento com a refrigeracdo da chapa molde e registro
dos dados térmicos; vii. Cortes longitudinais e transversais do lingote solidificado,
retirando as amostras necessarias para analise metalografica, microscopia 6ptica e
eletrénica de varredura, e de segregacao (fluorescéncia de raio-X; viii. Obteng¢ao dos
corpos de prova para determinacdo dos médulos elasticos via Sonelastic; ix. Analise
e tabulagao dos resultados experimentais para posterior interpretacdo. O fluxograma

do procedimento experimental € apresentado na Figura 3.1.

Preparo das Ligas

Corte dos Lingotesde | | Pesagem das massas de Al e Ni Montagem da lingoteira, insercéo dos
aluminio e Niguel atendendo a estequiometria termopares e acoplamente no dispositivo de
solidificacio
|
Fusdo dos metais Aferi¢io da compasicio Refusdo e vazamento Obtengdo de "pastilha” para
emfornotipo = quimicaatravésda | daliga no dispositivo — afericio da composicdo quimica
mufla obtengioda T, de solidificagdo utilizando fluorescéncia de raios-X
Obtengéo dos Perfis Térmicos dos Lingotes
Registro das Aquisicdo dos dados via N Obtencdo dos perfis térmicos
temperaturas computador caracteristicos

Determinagéo dos Pardmetros Térmicos

Determinacéo experimental das Determinagdo experimental das | Determinagdo experimental das
Curvas P=f{t) Curvas V,=f(P) Curvas T=f(P)
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Figura 3.1: Fluxograma do procedimento experimental.

3.1 CALCULOS ESTEQUIOMETRICOS, CORTES E PESAGENS

Para a realizagdo dos calculos estequiométricos as amostras de metais,
comercializadas como puros, foram submetidas a analises quali-quantitativas através
de espectrofotometria de fluorescéncia de raios X por energia dispersiva, EDX-XDF
720 da Shimadzu, capaz de realizar andlises de elementos em baixas concentragdes
desde o Na11 a U92. Os principais elementos encontrados no aluminio e no niquel e
seus teores estao apresentados na Tabela 3.1. Tais concentragdes foram levadas em
consideragdao no balanco de massa, assim como a massa especifica do soluto e
solvente e o volume da lingoteira. O Anexo | apresenta os calculos realizados na

estequiometria dos metais.



Tabela 3.1: Composicédo quimica do aluminio e niquel utilizados para a fabricagao dos

lingotes.

Composicdo (% em peso)

Al Ni Fe S Ca Outros

Aluminio| 99,84 0,00 0,07 0,02 0,00 0,07
Niquel 0,03 98,69 0,14 0,00 0,58 0,57

Metal

Utilizou-se serra de fita circular, fabricacdo Starrett, modelo St-3720, com boa
capacidade de refrigeracdo para realizar os cortes dos metais. Apds os cortes, os
metais foram decapados com solugcdo aquosa de hidroxido de sédio a 10% a 60°C e
pesados em balancga eletrénica Balmak, linha Brasil, com capacidade maxima de 5 Kg
e minima de 20 g com precisdo de 1 g, necessaria para o exato balango de massas

na elaboracgao de ligas (estequiometria).

3.2 PRIMEIRA FUSAO E HOMOGENEIZAGCAO DA LIGA COM AFERICAO TERMICA
DA COMPOSIGAO

Os metais previamente pesados foram colocados em cadinho de grafite ligado
a carbono AGF-8, da Salamander GF, com capacidade de 0,9 L e levados ao forno
tipo mufla, da Elektro Therm, modelo Linn, com temperatura maxima de trabalho de
1200 °C, interior revestido de placas refratarias e controle de temperatura, para a
primeira fundicdo e homogeneizacao da liga analisada.

O cadinho foi previamente revestido com material refratario, cimento a base
fibra ceramica silico-aluminosa QF-180, da Unifrax, para evitar a contaminacao da
liga, aumentar a durabilidade do cadinho e facilitar a limpeza do mesmo apds os
experimentos.

Apos fusdo dos metais, a liga foi agitada com ajuda de haste de ago inoxidavel,
com a finalidade de melhorar a mistura dos componentes e a homogeneizar a
temperatura, o cadinho foi retirado do forno e colocado em caixa de areia para
realizacdo da afericdo da composicdo por via térmica, ou seja, obtencdo da
temperatura liquidus da liga. Utilizou-se termopar tipo K (chromel-alumel) com
isolamento mineral e diametro de 1,5 mm da Ecil Temperatura Industrial que foi
inserido no interior do metal liquido e aquisitor de dados da National Instruments
modelo Hi-Speed USB Carrier. As temperaturas liquidus obtidas experimentalmente
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e fornecidas via diagrama de fases da liga binaria Al-Ni podem ser observadas na

Tabela 3.2, uma curva tipica de obtencao da temperatura liquidus € apresentada na

Figura 3.2.

Tabela 3.2: Temperaturas de transformagao para as ligas Al-8,5%Ni e Al-9%NIi.

Ligas Temperatura de Transformacao Temperatura de Transformacao
g (°C) Curva de Resfriamento (°C) Diagrama de Fases
Al-8,5%Ni 681 + 2% 695,0
Al-9%Ni 686 + 2% 696,3
702
_ Al-9%Ni
-
-E s Eyperimental
3
§ 692 - seeesTL686°C
a
§
'_
E’EE L] ¥ 1 1
0 20 40 60 100 120
Tempa (s)

Figura 3.2: Tipica curva de resfriamento evidenciando a obtencdo da temperatura

liquidus, através da formacao do patamar.

Considerando o erro relativo aos termosensores utilizados, que € da ordem de

2% e a ocorréncia da solidificacao fora das condi¢des de equilibrio termodinamico,

uma vez que nao houve tempo suficiente para possibilitar os movimentos atdémicos

por difusdo, necessarios para que toda fase sodlida ja formada e toda fase liquida

remanescente atinjam a composicdo de equilibrio para a temperatura em se

encontram, considerou-se a estequiometria das ligas valida.

Obtida a temperatura liquidus, o cadinho foi recolocado no forno tipo mufla para

a refusao e posterior vazamento na lingoteira.
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3.3 PREPARO DA LINGOTEIRA

A lingoteira é composta por dois compartimentos, um atua como céamara
refrigeradora, local pelo qual a agua é recirculada com o objetivo que resfriar a liga e
o outro, desenvolvido para receber a liga no estado liquido, definindo as dimensdes
do lingote e a quantidade de calor trocada através da interface metal/molde. A Figura
3.3 apresenta o desenho esquematico da lingoteira projetada para a solidificacéo

unidirecional ascendente.

Pontos de fixacdo

Manta térmica IBAR
(100 mm de espessura)

Camara
refrigerada

Porta \\‘
resisténcia /
Chapa metalica de
K aco 1020 (5 mm de
espessura)
A

Entrada de dgua

Interface
chapa-molde

Saida de dgua

Figura 3.3: Desenho esquematico do (a) forno otimizado e da (b) lingoteira.

Inicialmente, foi necessaria a aplicagcao de material refratario, cimento a base
fibra ceramica silico-aluminosa QF-180, da Unifrax, nas paredes internas da lingoteira,
com excegao da chapa-molde resfriada por agua, impedindo a interacdo da liga
fundida com a lingoteira e vazamentos do metal liquido entre as conexdes, que séo
fixas por meio de parafusos.

Sete termopares tipo K com isolamento mineral e diametro de 1,5 mm da Ecil
Temperatura Industrial previamente calibrados e soldados, ja que a cada experimento
perdem a ponta, foram posicionados na lingoteira a distancias de 3 mm; 7 mm; 11 mm;
14,5 mm; 18,5 mm; 24,5 mm e 32,5 mm a partir da chapa-molde, conforme
apresentado esquematicamente na Figura 3.4. Para aquisicao dos dados utilizou-se
o aquisitor  da National Instruments modelo Hi-Speed USB Carrier, Ni USB-9162,
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com configuragdo que permite leitura e aquisicdo direta de dados e o software
Labviem Gignal Express, do mesmo fabricante que realiza as medigdes em tempo real

dos termopares e as transforma em dados digitais.

Figura 3.4: Esquema do posicionamento dos termopares no interior da lingoteira, (a)
visdo externa dos termopares inseridos em parte do compartimento da lingoteira e (b)

visao interna do compartimento com os termopares apos aplicacdo do desmoldante.

ApoOs o preparo da lingoteira, a mesma foi posicionada no interior do forno e
realizada as conexdes das mangueiras de entrada e saida de agua necessarias para
a refrigeracao do lingote. Para que a vazao de agua durante o experimento fosse
mantida constante, 4.000L/h, utilizou bomba de agua submersa com eixo ceramico,
fabricada por Chuang Xing Electric Appliances Co., modelo PH-3500. Dois termopares
utilizados como referéncia dos controladores de temperatura também foram
posicionados dentro do forno, proximos aos porta resisténcias. A Figura 3.3 apresenta
0 esquema utilizado para a realizagao dos ensaios, com todos os aparatos utilizados
durante o ensaio de solidificagdo unidirecional. O Forno e a lingoteira utilizados neste

trabalho s&do os mesmos descritos em Gomes (2013).

3.4 VAZAMENTO DA LIGA FUNDIDA NA LINGOTEIRA DO DISPOSITIVO DE
SOLIDIFICAGAO E REALIZAGAO DO EXPERIMENTO

Apos a primeira fusdo e homogeneizagao da liga, que ocorreu no forno tipo
mufla, injetou-se gas argbnio comprimido durante um minuto, a vazao de 4 L/min, com

o objetivo de remover gases, sobretudo oxigénio, que provocam a formagao de
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porosidades na liga, o 6xido formado foi removido com auxilio de espatula de ago
inoxidavel, recoberta por material refratario.

A liga fundida, isenta de Oxido e gases, foi vertida suficientemente para
completar o volume da lingoteira j4 montada no dispositivo de solidificacéo, e
solidificada naturalmente para que houvesse a garantia de inexisténcia de convecgéo
no liquido devido a turbuléncia do vazamento do metal durante o experimento, o forno
nao se encontrava previamente aquecido. Com o restante do material fundido que
ainda restou no cadinho, obteve-se uma pastilha para a realizagdo de uma afericéo
adicional da composigao final das ligas via analise quimica de Fluorescéncia de raio-
X. A Tabela 3.3 apresenta os elementos quimicos identificados e suas composigcoes.
Essas analises apresentaram valores proximos aos previstos pelo calculo

estequiométrico o que possibilita admitir os teores originais como validos.

Tabela 3.3: Composi¢cado quimica das ligas obtidas via FRX.

Ligas Composi¢do (% em peso)
Al Ni Fe Si Cr Ca S Outros
Al-9%Ni 90,01 9,14 0,32 0,24 0,00 0,05 0,06 0,18
Al-8,5%Ni 90,56 8,46 0,42 0,28 0,03 0,03 0,05 0,17

Os elementos quimicos, ferro, enxofre e calcio s&o oriundos dos lingotes dos
materiais puros, como pode ser verificado na Tabela 3.1, ja a presencga do silicio pode
ser explicada pela utilizagdo do cimento a base fibra ceramica silico-aluminosa QF-
180, da Unifrax, nas paredes da lingoteira e do cadinho.

Na sequéncia, o metal foi novamente fundido utilizando as resisténcias elétricas
do préprio forno de solidificagao até atingir uma temperatura superior a estipulada para
0 inicio do experimento, temperatura 5% acima da temperatura liquidus, quando o
forno foi desligado e os cabos de forga removidos da energia. Devido a inércia térmica
das resisténcias elétricas, as temperaturas no metal liquido continuaram subindo,
necessitando de alguns instantes para alcangarem o equilibrio com posterior queda
gradual das temperaturas.

No instante em que a temperatura alcangou a temperatura estipulada para o
inicio do experimento, 3% superior a temperatura liquidus, foi acionada a refrigeracao
forcada. O contato da agua com a chapa-molde promoveu o resfriamento até a

solidificacdo do volume total do metal liquido e foi mantida até que nao houvesse
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possibilidade de refusdo por conta de inércia térmica. Todo o monitoramento e
registros térmicos foram feitos através dos sete termopares inseridos ao longo da
lingoteira a partir da chapa-molde e com o sistema de aquisicao de dados.

As ligas desenvolvidas para este estudo sao pertencentes ao sistema binario
Al-Ni, Al-8,5%Ni e Al-9%Ni. Estas foram submetidas a dois critérios de afericdo da
composi¢ao do soluto: uma aferigdo térmica e uma afericdo quimica. A primeira diz
respeito a correcdo do teor de soluto desejado tomando como referéncia a linha de
transformacao liquidus fornecida pelos diagramas de fases em equilibrio do sistema
binario Al-Ni, apresentado na Figura 1.1.

Para a afericdo quimica foram retiradas amostras de cada liga produzida
experimentalmente e, analisadas segundo a técnica de espectrofotometria de
fluorescéncia de raios-X por energia dispersiva, EDX-XDF 720 da Shimadzu, que
permite uma aferigdo adicional da composicao final das ligas produzidas. A Tabela 4.3
apresenta os resultados das afericbes quimicas realizadas nas amostras das ligas

produzidas.

3.5 DETERMINACAO EXPERIMENTAL DAS VARIAVEIS TERMICAS

As variaveis térmicas (VL e T) podem ser determinadas experimentalmente a
partir das curvas de perfil térmico, também chamadas de curvas de resfriamento,
obtidas do registro das temperaturas medidas pelos termopares durante a evolugao
do processo de solidificacdo. Os procedimentos para tal, estdo descritos abaixo:

As velocidades de deslocamento da isoterma liquidus (VL), para todas as ligas
estudadas foram determinadas por meio das derivadas das fungdes P=f(t), ou seja, VL
= dP/dt. As fungbes P=f(t) foram obtidas experimentalmente a partir das intersegdes
das retas de cada temperatura liquidus (TL) com as curvas de resfriamento para cada
posi¢ao dos termopares (P), ou seja, a partir da T. das ligas traga-se uma reta paralela
ao eixo dos tempos indicados no grafico que representa os perfis térmicos, Figura 3.3.
Pelas intersecbes dessa reta com os perfis térmicos obtém-se o tempo
correspondente. Esse tempo pode ser definido como o tempo de passagem da
isoterma liquidus em cada posicao dos termopares. Os resultados dos pares
ordenados (P,t), obtidos a partir do procedimento em questédo, permitem tragar um
grafico experimental da posicao da isoterma liquidus em funcado do tempo, conforme
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a Figura 3.5.

A taxa de resfriamento (T) para cada posi¢gdo dos termopares foi obtida
experimentalmente a partir das interse¢ao da reta de temperatura liquidus (TL) com as
curvas de resfriamento para cada posi¢ao dos termopares, através do resultado do
quociente da leitura direta das temperaturas imediatamente antes e depois da TL e

dos tempos correspondentes, ou seja, T=AT/At, conforme apresentado na Figura 3.5.
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Figura 3.5: Esquema representativo para determinagdo das variaveis térmicas V. e T.

Os gradientes térmicos sao obtidos a partir dos valores experimentais da

velocidade e da taxa de resfriamento, pela relagdo T = GL.VL.

3.6 CARACTERIZAGCAO MACRO E MICROESTRUTURAL

Para a realizagdo da caracterizagao macro e microestrutural realizaram-se
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cortes nos lingotes obtidos experimentalmente, conforme esquema ilustrativo
apresentado na Figura 3.6. Pode-se observar que todas as amostras utilizadas para
este fim sao obtidas 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.

= NEPL

Lingote Bruto Cortes Longitudinais Fatia Central Cortes da Fatia Central

Composigao
Quimica

A2
o %
das demais Fatias

Microscépio Optico {MO] Fluorescéncia
de Raio-X

Corpos de Prova

/\. Microscopio eletrénico de
Varredura (MEV) FRX-EDX 720
Usinados

WL

NV
Figura 3.6: Esquema ilustrativo da sequéncia dos cortes necessarios para as analises

macro e microestrutural.

Os cortes foram realizados em serra de fita circular, fabricagcdo Starrett,
modelo St-3720 e, em cut-off de precisdo da struers, modelo Secotom-15, utilizando
disco de corte 30 A 20 com espessura de 0,8 mm. Os cortes na serra de fita foram
realizados com baixa velocidade de avancgo da serra, de forma a minimizar a perda de
material durante o procedimento, que foi registrada em torno de 1,4+0,2 mm.
Refrigeragao continua foi utilizada para evitar mudangas microestruturais, ocasionada

pela elevagao de temperatura.
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3.6.1 Procedimento Metalografico para Caracterizagcao Macroestrutural

Ap0s os cortes longitudinais, realizados em serra de fita, obteve-se o centro do
lingote, que foi lixado manualmente com lixa d’agua, na sequéncia de crescimento da
granulometria: 80,100, 220, 320, 400 e 600 pymesh, para posterior ataque quimico.

O reagente quimico utilizado, sugerido pela ASM Metals Handbook, foi solugao
aquosa de 10% de NaOH; a superficie a ser analisada foi imersa de 5 a 15 min na
solugdo caustica aquecida entre 60°C a 70°C e lavadas em sequéncia com agua

corrente.

3.6.2 Procedimento Metalografico para Caracterizagao Microestrutural

ApOs o registro da macroestrutura, foram retiradas trés amostras do centro do
lingote com o auxilio da cut-off de precisdo, conforme esquema apresentado na Figura
3.6. As duas amostras centrais foram destinadas a analise microestrutural, através da
determinacao dos espacamentos dendriticos primarios, A1, € secundarios, Az.

Para a determinacao dos espagamentos dendriticos primarios, os cortes foram
feitos nas posicdées 3 mm; 7 mm; 11 mm; 14,5 mm; 18,5 mm; 24,5 mm e 32,5 mm a
partir da chapa-molde, ja para a determinacao dos secundarios, os cortes foram feitos
a cada 10 mm, sendo as medidas realizadas a cada 3 mm, a Figura 3.7 apresenta um
esquema das superficies a serem preparadas apds os cortes; todas as amostras
foram identificadas e embutidas a frio com resina poliéster Maxi Rubber.

Utilizou-se o método do tridngulo proposto por Gunduz (2002) para
obtencado das medidas diretas dos espacamentos dendriticos primarios, este aplica o
critério de vizinhanca que considera o valor do espagamento primario igual a distancia
média entre o centro geométrico das dendritas, as medi¢des foram realizadas sobre
a secao transversal (perpendicular ao fluxo de calor) da amostra.

Para a determinacdo dos espacamentos dendriticos secundarios
utilizou-se o procedimento proposto por McCartney e Hunt (1981), este baseia-se em
calcular o valor de A2 pela média das distadncias entre os bragcos secundarios
adjacentes (ramificacbes secundarias) sobre a sec¢ao longitudinal (paralela ao fluxo
de calor ou diregéo de crescimento) de uma ramificagdo dendritica primaria, onde n é
0 numero de bragos secundarios. Os métodos utilizados para as medicdes dos
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parametros microestruturais encontram-se esquematizados na Figura 3.8.
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Figura 3.7: Representacdo esquematica das superficies que sofreram preparagao

para a quantificacido dos espacamentos dendriticos.

Nestes métodos, foram realizadas de 30 a 40 medicbes de A1 e A2 para cada

posicao, sendo que ao final obteve-se a média dos valores e o intervalo de dispersao.

39



(a) (b)

Figura 3.8: Esquema representativo da técnica utilizada para quantificar os
espagamentos interdendriticos: (a) segéo transversal de uma estrutura dendritica para
quantificacdo de A1 e (b) secéo longitudinal de uma estrutura dendritica para medi¢ao
de A2.

3.6.3 Procedimento Metalografico para Caracterizagao Microestrutural em MEV

Para a realizagdo da microscopia eletrénica de varredura (MEV), as mesmas
amostras utilizadas para a caracterizagao microestrutural foram novamente lixadas,
polidas e atacadas com o reagente quimico Poulton modificado, composto por 60%
de HCI, 30% de HNO3, 5% de HF e 5% de H20 destilada, durante 10s.

O MEV utilizado para as analises foi o FEI| QUANTA 450, do Laboratério de
Geocronologia do Instituto de Geociéncias da Universidade de Brasilia, neste
realizaram analises de EDS (espectrometria de energia dispersiva de raios-x), SEM
(elétrons secundarios) e BKS (elétrons retro espalhados). O primeiro € utilizado para
determinar elementos quimicos presentes em um ponto especifico da amostra,
conforme apresentado na Figura 3.9, seu principio de funcionamento baseia-se em
medir a energia associada a cada elétron dos atomos e ions, que sdo constantemente
excitados pelo feixe de elétrons incidente do equipamento. O SEM fornece a

topografia do material e o BKS a diferenga de composi¢ao quimica em tons de cinza.
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Como as amostras encontravam-se embutidas em resina polimérica e a técnica
exige condugdo pela amostra a ser analisada, utilizou-se fita de carbono com a
finalidade de permitir a condugéo dos elétrons incidentes entre o porta amostra e a

amostra.
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Figura 3.9: Equipamento FEI QUANTA 450 utilizado na caracterizagéo e resultado de

uma analise de EDS realizado no mesmo.

3.7 CARACTERIZAGAO DA MACROSSEGREGAGAO

Para a caracterizacdo da macrossegregagdo de soluto ao longo do
comprimento do lingote, utilizou-se amostra obtida do centro do lingote, conforme
esquema ilustrativo dos cortes apresentados na Figura 3.4. Os cortes com espessura
de aproximadamente 3 mm foram realizados em cut-off de precisdo da struers,
utilizando disco de corte 30 A 20 com espessura de 0,8 mm, sob constante
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refrigeragao.
ApOs a realizagdo dos cortes, as amostras foram devidamente identificadas e
limpas em ultrassom e alcool. Os perfis de segregacao de soluto experimentais foram

obtidos através da técnica de espectrometria de fluorescéncia de raios x.

3.8 DETERMINACAO DO MODULO DE ELASTICIDADE OU DE YOUNG

A determinacdo do modulo de elasticidade, também conhecido como Modulo
de Young, foi realizada por meio de uma linha de solugbes em instrumentacao
conhecida como Sonelastic, baseado na técnica de excitagao por impulso (TEI), que
€ um ensaio nao destrutivo, fundamentada nas frequéncias naturais de vibragao e
normatizada pela ASTM-E1876 e correlatas.

Como o Sonelastic caracteriza qualquer material rigido com formatos regulares,
usinou-se os corpos de prova, em torno Imor, modelo RN-400 com refrigeragao,
obtidos a partir dos lingotes produzidos experimentalmente, com formato cilindrico,
conforme as dimensdes apresentadas na Figura 3.10. Apds a usinagem, 0s mesmos
foram lixados sequencialmente pelas lixas de granulometria 100, 220, 320, 400, 600

e 1200 pmesh e polidos com flanela.

B

D=8mm

Figura 3.10: Corpo de prova utilizado para ensaio ndo destrutivo de excitagdo por

impulso.
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As solucbes Sonelastic sdo formadas por unidade de processamento, um
suporte que depende da geometria e das dimensdes da amostra e de acessorios como
o captador acustico (microfone) e o sistema pulsador Sonelastic IED, para excitagao
de forma automatica dos corpos de prova.

O principio de funcionamento do Sonelastic é simples, ja que os materiais ao
receberem impulsos mecanicos (golpeados) emitem sons caracteristicos que
dependem se suas propriedades elasticas, dimensdes e massa. Esta técnica € 10
vezes mais precisa do que 0s ensaios mecanicos destrutivos, seu processo de
medicdo é rapido e pratico, além de permitir caracterizagbes em funcdo da
temperatura (COSSOLINO e PEREIRA, 2010).

O calculo dos moddulos elasticos tornam-se imediatos conhecendo as
dimensdes, a massa e as frequéncias naturais de vibragdo; para mensurar os dois
parametros iniciais, utilizou-se paquimetro eletrénico digital com faixa de medi¢ao que
vai de 0 a 150 mm e resolucéo de 0,01 mm da Stainless Hardened, microbmetro Tesa
da Tesamaster que realiza medidas de até 25 mm, com incerteza de 0,001 mm, e
balanga analitica Unibloc da Shimadzu, modelo AUY 220, com capacidade maxima de
220g e minima de 0,1 mg.

No Anexo Il estdo apresentados os comprimentos e didmetros dos corpos de
prova, que foram mensurados em 3 pontos distintos, nas extremidades e centro dos
corpos de prova, assim como suas respectivas incertezas ou desvios padroes (valores
que fornecem as incertezas nos modulos de elasticidade). Utilizou-se o modo de
aquisicao automatico e a analise “Single Flexural” que exige o conhecimento apenas
da frequéncia flexional e da Razédo de Poisson. Como as ligas estudadas foram
desenvolvidas experimentalmente ndo sendo apresentada pela literatura, utilizou-se
a Razao de Poisson de 0,33, a mesma do aluminio puro e de algumas ligas suas. O
ensaio foi realizado 10 vezes para cada corpo de prova ao abrigo de ruidos
excessivos, que podem comprometer a analise da resposta acustica. As curvas
caracteristicas fornecidas pelo ensaio de excitagao por impulso sdo apresentadas na
Figura 3.11 (b).
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Figura 3.11: Curvas caracteristicas do ensaio de excitagao por impulso fornecidas pelo

Sonelastic, (a) Esquema experimental e (b) espectro sonoro obtido.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 DETERMINACAO DAS VARIAVEIS TERMICAS DE SOLIDIFICACAO

Para cada liga solidificada foram obtidos as curvas de resfriamento
considerando seis posi¢cdes dos termopares inseridos na lingoteira, através dos quais
foram determinados experimentalmente as velocidades de deslocamento da isoterma

liquidus (VL), as taxas de resfriamento (T) e os gradientes térmicos (G).

4.1.1 Curva de Resfriamento das Ligas

As Figuras 4.1 e 4.2 apresentam os perfis térmicos ou curvas de resfriamento
das ligas, Al-8,5%Ni e Al-9%Ni, obtidas experimentalmente, por intermédio do registro
€ monitoramento da variacdo da temperatura em fungdo do tempo, utilizando-se dos
equipamentos e procedimentos citados no capitulo anterior. Os termopares foram
posicionados em posi¢des especificas a partir da chapa-molde, dentro da lingoteira

com o propésito de registrar o historico térmico em cada uma dessas posigoes.

700

Al-8,5%Ni

Termopares

RN
S
R L

3mm

7 mm
11 mm

—»— 18,5 mm
—e— 245mm
—e— 325mm
—e— TL = 681°C

Temperatura (°C)

6?0 T I - I T r T I o T
Tempo (s)

Figura 4.1: Curva de resfriamento correspondente aos termopares posicionados no
interior da lingoteira durante o processo de solidificacdo unidirecional para liga Al-

8,5%Ni.
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Figura 4.2: Curva de resfriamento correspondente aos termopares posicionados no
interior da lingoteira durante o processo de solidificagdo unidirecional para liga Al-
9%Ni.

A partir dos perfis térmicos foi possivel obter o tempo de passagem da isoterma
liquidus (i) para cada uma das ligas e em cada posigao especifica. Observa-se pelas
Figuras 4.1 e 4.2 que quanto mais distante da chapa-molde ou interface Metal/Molde,

estiver posicionado o termopar, maior sera o tempo por ele registrado.

4.1.2 Tempo de Passagem da Isoterma Liquidus em Relagao as Posig¢des Especificas

Os pontos de intersecgao entre a temperatura liquidus e os perfis térmicos,
apresentados nas Figuras 4.1 e 4.2, permitem determinar, para cada posi¢cao de
termopar, um par Posi¢cdao x Tempo. Portanto, cada uma das ligas propiciou seis

pontos, que foram plotados e aparecem ilustrados na Figura 4.3.
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Figura 4.3: Posigcdo da isoterma liquidus a partir da chapa-molde ou interface

metal/molde em fungédo do tempo, para as ligas Al-8,5%Ni e Al-9%Ni solidificadas

unidirecionalmente e suas leis experimentais.

O registro térmico realizado para cada posigdo dos termopares a partir da
chapa-molde, permitiu detectar que para uma mesma liga, quanto mais proximo da
chapa-molde estiverem posicionados os termopares, menores serao os tempos ou 0s
intervalos de solidificacdo registrados. Este fato se explica pela menor resisténcia
dada a transferéncia de calor na posi¢ao mais préxima a chapa-molde, ou seja, quanto
mais distante desta, ha um maior volume de metal que proporciona dificuldade a
extracdo de carga térmica, o que traduz-se por velocidades mais baixas de extragao
de calor.

As leis experimentais que permitem a estimativa do tempo de passagem da
isoterma liquidus para as ligas estudadas, em fungdo das posicdes especificas, a
partir dos pontos experimentais, sdo apresentadas no formato de poténcia, conforme

a Equacao 4.1.
P=C.(t)" Equacgio 4.1

Onde: P = posigao especifica em estudo (mm);
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C = valor constante para cada liga, resultante de coeficientes da equacéo;
t.= Tempo de passagem da isoterma liquidus numa posicao (s);

n = expoente.

4.1.3 Obtencao das Velocidades de Deslocamento da Isoterma Liquidus

As velocidades de deslocamento da isoterma liquidus foram obtidas derivando-
se as leis experimentais, que preveem o tempo de passagem da isoterma liquidus, em
funcdo do tempo, que apds breve manipulagao analitica pode-se chegar a equagéao
da velocidade, conforme apresentado na Figura 4.4.

A influéncia do teor de soluto da liga pode ser observado com a evolugéo da
solidificacdo, no qual, quanto maior o teor de soluto, menor a velocidade de
solidificacdo, obviamente em funcéo das alteracdes de suas propriedades térmicas.
O mesmo fenbmeno foi observado para as ligas hipoeutéticas de aluminio-niquel
estudadas por Canté (2009).

2,0

197 = Al-8,5%Ni

1,8 I VL=2=452(P}'°'21419
1,7 4 *  Al-9%Ni

1,6 - — V_ =1,739(P) -0.19503

Velocidade da Isoterma Liquidus (mm/s)

Posicéo (mm)

Figura 4.4: Evolucao da velocidade da isoterma liquidus, em fungao da posigao, para
as ligas Al-9%Ni e Al-8,5%Ni.

A Figura 4.4 mostra que as velocidades mais altas de extragdo de calor s&o
obtidas em posi¢cdes mais proximas a chapa-molde, uma vez que, a derivada do perfil
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das posi¢des especificas em fungdo do tempo (velocidade) vai decaindo com o
decorrer do tempo, mostrando assim a alta eficiéncia na extragdo de calor nos

instantes iniciais da solidificacao.

4.1.4 Determinacao das Taxas de Resfriamento

AFigura 4.5 apresenta o comportamento experimental das taxas de resfriamento
em fungado da posi¢éo da isoterma liquidus, T = f(P). Como esperado, os valores de T

sdo menores para posi¢cdes mais afastadas da interface metal/molde.
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Figura 4.5: Taxa de resfriamento experimental em fungdo da posigao da isoterma
liquidus, para as ligas Al-8,5%Ni e Al-9%Ni solidificadas no dispositivo unidirecional

vertical ascendente.

4.1.5 Determinagao dos Gradientes Térmicos Locais (GL)

A Figura 4.6 apresenta os gradientes térmicos locais em fungao da posi¢ao da
isoterma liquidus para as ligas AL-8,5%Ni e Al-9%Ni. Como este parametro nao pode

ser obtido experimentalmente como os anteriores, o mesmo foi obtido através da
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Figura 4.6: Gradientes térmicos locais versus Posicoes.

Pode-se observar um decaimento do gradiente térmico com o decorrer do
processo de solidificagado, ou seja, a medida que interface sélido-liquido se desloca ao
longo do fundido ha uma queda da variagao de temperatura entre a fase sélida recém

formada e o material ainda no estado liquido.

4.2 CARACTERIZACAO MACROESTRUTURAL

As Figuras 4.7 e 4.8 apresentam as macroestruturas da secao longitudinal das
ligas de Al-8,5%Ni e Al-9%Ni solidificadas unidirecionalmente. Apenas cristais da fase
primaria AlsNi, presente na forma de “riscos”, e a estrutura eutética (matriz), composta

por Al-AlsNi s&o observadas.
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Sentido da Solidificagao

Figura 4.7: Macroestruturas da se¢ao longitudinal da liga Al-8,5%Ni.

Sentido da Solidificacdao

Figura 4.8: Macroestrututra da secéo longitudinal da Liga Al-9%Ni.
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As macroestruturas ndo evidenciam a presenga de macroporosidades nas
ligas, apenas nas regides proximas ao rechupe, areas que serao descartadas para a
realizacao das analises. Desta forma, pode-se concluir que a utilizacdo do gas argdnio
com o objetivo de desgaseificar o metal liquido, impedindo a formagdo de poros,
atendeu as expectativas, uma vez que as ligas de aluminio apresentam elevado
incidéncia destas, como pode ser visualizado na Figura 4.9 que apresenta uma liga
Al-9%Ni solidificadas unidirecionalmente, mas sem sofrer o procedimento de

desgaseificacéo.

Figura 4.9: Presencga de porosidade na liga de Al-9%Ni sem sofrer desgaseificagao

por argonio.

Nota-se a substituicdo ou camuflagem da fase coquilhada pela fase primaria

Al3Ni na regido préxima a superficie de retirada de calor, esta ndo se desenvolveu de
forma direcional, como era de se esperar ja que o experimento foi unidirecional, mas
aleatdria como pode ser observada em detalhes na Figura 4.10. A presenga de cristais
da fase primaria de AlsNi nas regides proximas a extracao de calor, justifica-se pela
segregacao gravitacional, promovida devido as diferenca de densidade da fase
primaria (p=3,95 Kg.m" e do fundido (p=2,36 Kg.m), fornecidas por Want et al.,
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2008.

Figura 4.10: Detalhe da fase primaria AlsNi desenvolvida de forma aleatéria em regido

proxima e retirada de calor na liga Al-9%Ni.

Graos colunares com boa direcionalidade no sentido vertical podem ser
observados ao longo do lingote da liga Al-8,5%Ni, atestando a extragao direcional do
fluxo de calor. Esses graos, na liga Al-9%Ni, apresentam um desvio de inclinagao, que
pode ser ocasionado devido a ndo homogeneidade da extragdo de calor ao longo da

superficie metal/molde ou chapa molde.

4.3 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

As microestruturas das ligas hipereutéticas de aluminio-niquel s&o constituidas
por uma matriz eutética constituida por uma mistura de aluminio com o composto
intermetalico AlsNi e uma fase primaria do mesmo composto AlsNi, que constitui as
dendritas (WANG et al., 2008; LI et al., 2007).

4.3.1 Cristais de Fase Primaria de Al3Ni

As Figuras 4.11, 412 e 4.13 apresentam microestruturas das sec¢des
transversais das ligas Al-8,5%Ni e AI-9%Ni e longitudinal da liga Al-9%Ni,
respectivamente, todas a 3 mm da chapa-molde, obtidas via microscopia ética com
aumento de 50x. Nelas podem ser observados os cristais da fase primaria visiveis
como “riscos” em regides proximas a retirada de calor nas macrografias, exibidas
pelas Figuras 4.7 e 4.8. Estas estruturas também sao visiveis na macrografia da liga
Al-6,8%Ni obtida por Wang et al. (2008) solidificada sem aplicagdo de campo

magnético.
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Figura 4.11: Cristais de fase primaria de AlsNi da liga Al-8,5%Ni obtida via microscopia 6tica,

com aumento de 50x.

Figura 4.12: Cristais de fase primaria de AlsNi da liga Al-9%Ni obtida via microscopia Otica,

com aumento de 50x.
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Figura 4.13: Fase priméria de AlsNi da liga Al-9%Ni obtida via microscopia 6tica, com aumento
de 50x.

A concentracao dos cristais da fase primaria tende a diminuir ao longo da altura
do lingote, uma vez que sua elevada densidade, proxima de 4 g/cm3, faz com que
precipitem, ocasionando uma regido de alta concentracao, préxima a superficie de
extracédo de calor. A Tabela 4.1 apresenta alguns parametros estruturais dos cristais
de AlsNi, obtidos em Wang et al., 2008.

Tabela 4.1: Parametros estruturais dos cristais de AlzNi.

Férmula |Densidade| Estrutura Parametros de Rede (nm)
Quimica | (Kg.m?®) | Cristalina a b c q, B,y
Al3Ni 3,95 ortordmbica| 6,6114 | 7,3662 | 4,8112 90

4.3.2 Caracterizagao e Morfologia das microestruturas

Com o intuito de investigar, do ponto de vista morfolégico as microestruturas,
foram realizadas mediante a técnica de microscopia eletrénica de varredura (MEV) e
microscopia o6tica (MO), analises das ligas Al-8,5%Ni e Al-9%Ni. A Figura 4.14
apresenta a morfologia e distribuicdo das fases presentas na liga Al-9%Ni a 3 mm da

chapa-molde.
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Figura 4.14: Microestrutura obtida em microscoépio 6tico com aumento de 100x da Liga

Al-9%Ni a 3 mm da chapa-molde.

A microestrutura apresentada pela Figura 4.14 é constituida pelas fases
primérias de AlsNi, de coloracdo branca, indicadas pelos numeros 1, 2, 3 e 4, por
nanofibras do composto intermetéalico AlsNi, regides negras indicadas pelo numero 5
e pela matriz eutética, constituida de aluminio e AlsNi, regides amareladas, 6. Detalhes

destas estruturas sédo apresentadas nas Figuras 4.15 e 4.16:
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Figura 4.15: Fases Primarias de AlsNi, obtidas via microscopia 6tica com aumento de
1000x.

Figura 4.16: AlsNi na forma de nanofibras em 5 e em 6 estrutura eutética composta
por mistura de nanofibras de AlsNi e aluminio ao fundo, aumentos de 1000x e 200x,

respectivamente em microscoépio Gtico.
Com a finalidade de caracterizar quimicamente as estruturas obtidas via

microscopia Otica realizou-se MEV-EDS. Os resultados desta caracterizacdo estao
apresentadas na Figura 4.17 e na Tabela 4.2.
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Figura 4.17: Andlise de composic¢do quimica da liga Al-9%Ni a 3mm da chapa-molde

obtida com MEV-EDS, aumento de 2400x, evidenciando a primeira fase de AlsNi, as

nanofibras de AlsNi e a matriz eutética.

Tabela 4.2: Composi¢cdo quimica obtida via MEV-EDS dos pontos registrados na

Figura 4.17.
Ponto 1 (Spot 1) Ponto 2 (Spot 2)
Elementos| % Massica | % Atdmica Elementos | % Massica | % Atdmica
Al 59,50 76,16 Al 60,67 77,00
Ni 40,50 23,84 Ni 39,33 23,00
Ponto 3 (Spot 3) Ponto 4 (Spot 4)
Elementos| % Massica | % Atdmica Elementos | % Massica | % Atdmica
Al 58,62 75,51 Al 98,16 98,16
Ni 41,38 24,49 Ni 1,84 1,84

Pode-se concluir a partir da caracterizagdo realizada, que as estruturas

sinalizadas na Figura 4.19 como Pontos 1, 2 e 3 possuem praticamente a mesma

composi¢cdo quimica, composta por aproximadamente 75% de aluminio e 25% de

58



niquel, o que nos faz concluir que ambas séo estruturas do intermetélico AlsNi, dada
a sua estequiometria. O ponto sinalizado como 4, composto basicamente por aluminio
€ uma regido da matriz eutética, composta por uma mistura de aluminio e de
nanofibras do intermetalico AlsNi.

Uma caracterizagdo semelhante também foi realizada para a Liga Al-8,5%Ni.
Observa-se na Tabela 4.3, que a estequiometria de 3 &tomos de aluminios para 1 de
niquel ndo é atendida nos pontos 1 e 2, mas como nao ha intermetalicos com a
proporcao estabelecida e a porcentagem atdémica ndo excede 10%, pode-se afirmar
que estas estruturas sdo compostas por AlsNi, até porque ndo h4 como prever se o
raio X incidente é localizado em regido mais ou menos rica em um dos elementos

quimicos.

Figura 4.18: Micrografia da liga Al-8,5%Ni obtida em MEV com aumento de 1600x,
evidenciando a primeira fase de AlsNi e a matriz eutética.

Os pontos 3 e 4 sao selecionados sob a matriz eutética e identificam regides
ricas em aluminio. Desta forma, como era de se esperar, as mesmas caracterizacées
quimicas definidas para a liga de Al-9%Ni também foram obtidasda a liga de Al-
8,5%Ni, uma vez que ambas séo ligas hipereutéticas do sistema binario Al-Ni.
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Tabela 4.3: Composi¢cdo quimica obtida

via MEV-EDS dos pontos registrados na

Figura 4.18.
Ponto 1 (Spot 1) Ponto 2 (Spot 2)
Elementos| % Massica | % Atdmica | |Elementos | % Massica | % Atomica
Al 50,22 68,69 Al 66,12 80,92
Ni 49,78 31,31 Ni 33,88 19,08
Ponto 3 (Spot 3) Ponto 4 (Spot 4)
Elementos| % Massica | % Atdbmica | |Elementos | % Massica | % Atomica
Al 92,50 96,41 Al 100,00 100,00
Ni 7,50 3,59 Ni 0,00 0,00

Um detalhe da matriz, composta por uma mistura de aluminio e AlsNi é
apresentada na Figura 4.19. Nesta foram pegos dois pontos para a realizacdo do EDX

e comprovarmos a existéncia da mistura.

Figura 4.19: Detalhe da matriz eutética composta por aluminio e nanofibras do
intermetalico AlsNi da liga Al-8,5%Ni obtida em MEV com aumento de 2400x.
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Tabela 4.4: Composi¢cdo quimica obtida via MEV-EDS dos pontos registrados na

Figura 4.19.
Ponto 1 (Spot 1) Ponto 2 (Spot 2)
Elementos| % Massica | % Atdmica | |Elementos | % Massica | % Atomica
Al 100,00 100,00 Al 59,75 76,36
Ni 0,00 0,00 Ni 40,25 23,64

Uma analise das microestruturas ao longo do lingote mostra que a fase
eutética, composta por AlsNi e aluminio, é mais refinada quanto mais proxima da
chapa-molde, ou seja vai tornando-se grosseira ao longo do decorrer da solidificacao,

fato explicado devido a extracéo de calor mais elevada perto da chapa.

4.4 CORRELACAO ENTRE AS VARIAVEIS TERMICAS DE SOLIDIFICACAO E
PARAMETROS MICROESTRUTURAIS

Microestruturas tipicas de solidificacdo observadas na sec¢do transversal e
longitudinal dos lingotes sdo apresentadas nas Figuras 4.20 e 4.21 para a liga Al-
8,5%Ni e 4.22 e 4,23 para a liga Al-9%Ni. Os espacamentos dendriticos primarios e
secundarios para cada posicéo das ligas foram obtidas a partir das mesmas e sao

apresentados nas Tabelas 4.5 e 4.6.

Espagamento Dendritico Primario Al-8,5%Ni
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Al P=18,5 mm 200x Al P=24,5 mm 200x
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Al P=18,5 mm 200x
Figura 4.20: Microestruturas obtidas a partir de cortes transversais da liga Al-8,5%Ni

para obtencdo do espagamento dendritico primario.

Espacamento Dendritico Secundario Al-8,5%Ni
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Figura 4.21: Microestruturas obtidas a partir de cortes longitudinais da liga Al-8,5%Ni
para obtencido do espagamento dendritico secundario.
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Espacamento Dendritico Primario Al-9%Ni

Al P=3 mm 200x Al P=7 mm 200x

oo -

~
\&‘

‘n:r'.u‘zlAA ‘\‘.‘ ) e a) RN ‘;; - : ~\“"v:d

200x

65



Figura 4.22: Microestruturas obtidas a partir de cortes transversais da liga Al-9%Ni

para obtencido do espagamento dendritico primario.
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Espacamento Dendritico Secundario Al-9%Ni

A2 P=13 mm 100x A2 P=16 mm 100x
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A2 P=23 mm 100x A2 P=26 mm 100x

Figura 4.23: Microestruturas obtidas a partir de cortes longitudinais da liga Al-9%Ni

para obtencido do espagamento dendritico primario.

Tabela 4.5: Espacamentos dendriticos primarios das ligas Al-8,5%Ni e Al-9%Ni.

PosicAo (mm) Al-8,5%Ni Al-9%Ni
Al (pm) Al (um)

3 54+13 58+1,7

7 9,5+2,4 73+1,0

11 15,9 + 3,7 9,8+1,5

14,5 19,6 + 4,3 148+24

18,5 26,9 + 4,4 19,7 2,1

24,5 28,3+4,4 252+4,5

32,5 32,3+4,3 29,7+4,6

Tabela 4.6: Espacamentos dendriticos secundarios das ligas Al-8,5%Ni e Al-9%Ni.

Posicao (mm) Al-8,5%Ni Al-9%Ni
A2 (pm) A2 (pm)

3 1,8+0,4 2,0+0,2

6 3,1+0,6 3,5+0,4

13 42+0,2 51+1,6

16 55+0,7 8,4+12

23 7,3+0,3 9,2+27

26 10,9 £ 2,7
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As Figuras 4.24 e 4.25 apresentam 0s espacamentos dendriticos primarios e
secundarios, respectivamente, para as ligas Al-8,5%Ni e Al-9%Ni solidificadas no
dispositivo de solidificacdo unidirecional vertical ascendente, em funcdo da posicao

dos termopares, posicionados no interior da lingoteira, a partir da chapa-molde.
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Figura 4.24: Espacamentos dendriticos primarios em funcdo da posicéo relativa a

chapa-molde, para as ligas Al-8,5%Ni e Al-9%Ni, respectivamente.
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Nestas podem ser observadas os espacamentos médios e os valores de
maximo e minimo. As curvas representam as leis experimentais obtidas a partir dos
pontos experimentais e ajustados por uma funcéo de poténcia. Os graficos foram
obtidos em representacdes semilogaritmicas, uma vez que o eixo das ordenadas é

apresentado em escala logaritmica e o eixo das abscissas em escala linear.
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Figura 4.25: Espagamentos dendriticos secundarios em fungéo da posigao relativa a

chapa-molde, para as ligas Al-8,5%Ni e Al-9%Ni, respectivamente.
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Observa-se a partir das Figuras 4.25 e 4.26 que a 0S espagamentos
dendriticos, primarios e secundarios, aumentam a medida que se afastam da
superficie de extracéo de calor.

A Figura 4.26 apresenta uma correlacdo entre os espacamentos dendriticos
primérios e a taxa de resfriamento para as ligas estudadas. Pode-se observar uma
tendéncia de diminuicdo dos espacamentos dendriticos a medida que a taxa de

resfriamento aumenta.

100 -

= Al-8,5%Ni
¢ Al-9%Ni
— A1=29,3813 (T) -0,873855

Espacamento Dendritico Prmiario

1 T T LI | T T T T T T T LI |

10
Taxa de resfriamento (°C/mm)

Figura 4.26: Correlacdo dos espacamentos dendriticos primarios com a taxa de

resfriamento, em gréafico Log-Log.

A Figura 4.27 apresenta uma correlacdo entre os espacamentos dendriticos
secundarios em funcdo da velocidade de avanco ou deslocamento da isoterma
liquidus para as duas ligas em estudo. Novamente, observa-se uma tendéncia de

reducdo dos espacamentos quando ha aumento da velocidade da isoterma.
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Figura 4.27: Correlacéo dos espacamentos dendriticos secundéarios com a velocidade

de avanco da isoterma liquidus, em gréfico Log-Log.

Pela correlacdo entre as médias dos espacamentos dendriticos primarios e
secundarios medidos e as variaveis térmicas envolvidas no processo de solidificacdo
das ligas foi possivel obter leis experimentais que caracterizam o crescimento
dendritico. Essas rela¢des funcionais quantitativas que constituem as leis que regem
0 comportamento desses espacamentos sdo de fundamental importancia para a
indUstria metalargica, uma vez que, por meio delas € possivel programar, com base
nas variaveis de solidificacéo tais como: taxa de resfriamento, gradientes térmicos e
velocidades de solidificacéo, a estrutura do produto final.

Nos processos de solidificacdo unidirecional que utilizam moldes refrigerados
a agua, os parametros térmicos de solidificacéo, taxa local de resfriamento (T) e
velocidade de avango da isoterma liquidus (VL), variam de altos valores, nas
proximidades do molde, seguindo um perfil decrescente ao longo do lingote. Com a
evolucdo da camada solidificada a resisténcia térmica aumenta com a distancia
relativa a superficie refrigerada. Este comportamento das varidveis encontra-se
refletido nos valores experimentais dos espacamentos dendriticos primarios e

secundarios.
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4.5 CARACTERIZACAO DA MACROSSEGREGACAO

O movimento relativo entre a fase sélida e liquida e a rejeigdo de soluto pela
fase solida sdo duas condi¢gbes essenciais para formar macrossegregagdo. Em um
nivel pratico a macrossegregagao depende de uma série de parametros, uns que sao
especificos de liga, como a composicao da liga, refino de grao, coeficiente de particao
de soluto, outros especificos do processo, como: velocidade de solidificagao,
temperatura de fusdo, superaquecimento e taxa de resfriamento, temperatura de
vazamento, além da tecnologia especifica empregada no processo de solidificagéo
como o tamanho e a forma do lingote (NADELLA et al., 2008).

A caracterizagdo da macrossegregacao foi realizada ao longo do comprimento
dos lingotes. A Figura 4.29 mostra a distribuicdo experimental de soluto ao longo do
comprimento dos lingotes durante o curso da solidificacdo ascendente. Pode-se
observar para ambas ligas, uma concentracdo de niguel mais elevada nas regifes
proximas a chapa-molde, essa concentragéo tende a diminuir, & medida que aumenta
a altura do lingote, até que se estabiliza nas regides centrais. Esse tipo de
macrossegregacao, tipico de ligas nao ferrosas, é conhecida como inversa, uma vez
que, as bordas ou periferias das pecas ou lingotes séo ricas em soluto enquanto os
centros s&o pobres neste.

Observa-se nos perfis experimentais, uma distribuicdo de soluto ao longo de
todo comprimento do lingote, evidenciando uma inversdo composicional no topo do
lingote, justamente para compensar a forte segregacao inicial de soluto.

Varios processos independentes poderiam levar a macrossegregacao, entre
estes, quatro mecanismos séo facilmente identificados:

(1) Mistura da camada de difusdo adiante da interface no liquido;

(2) Deposigao ou flutuacado de uma fase sélida ou liquida mais densa ou menos

densa no liquido.

(3) Corrente de liquido na zona pastosa provocada por mudangas de volume

na solidificacao;

(4) Corrente de liquido na zona pastosa induzida por convecgao térmica ou

constitucional.
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Figura 4.29: Perfis experimentais da macrossegregacao ao longo dos lingotes de Al-
8,5%Ni e Al-9%Ni.
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O segundo mecanismo pode ser apontado como responsavel pela
macrossegragacdo dos lingotes estudados, ja que as densidades dos soluto e
solvente sdo bem diferentes, 8,9 g/cm?3 e 2,7 g/cm3, respectivamente; entretanto, em
qualquer lingote a macrossegregacao pode ser resultado de qualquer um ou de todos
os quatro mecanismos. Normalmente, sob determinadas condi¢cdes de solidificagao
um determinado mecanismo € o mais importante ou dominante em relacido aos
demais, na formagao da macrossegregacao. Contudo, identificar os mecanismos mais
importantes em um lingote completamente solidificado é muito dificil, ndo sé pela
combinagao desses quatro mecanismos, mas também pela possibilidade de existir o
envolvimento de outros ndo consolidados nos modelos tedricos. De Lima (1979)
apontou fatores como: contracado da fase sélida, rejeicao do soluto frente das pontas
das dendritas, presenca de determinados tipos de gases no metal e interagdes entre
dendritas crescendo tanto horizontal como verticalmente.

A presenca de fases precipitadas no inicio da solidificagdo faz-se concluir a
presenca, também, de macrossegregacao por gravidade, nesta, as fases primarias do
intermetalico que nuclearam a frente da interface sélido/liquido se depositaram devido
as diferenga de densidade entre estes e o fundido. A extensdo da segregacgao dos
cristais de AlsNi, assim como a formagao de regides ricas ou empobrecidas de um
determinado componente dentro de um fundido é ditado pelas densidades das
particulas e do liquido, da temperatura de fusao, viscosidade dos metais, taxa de
resfriamento, tamanho das particulas e sobretudo do tempo de solidificagao, variavel
importantissima sobre a deposigao, ja que, verifica-se experimentalmente que lingotes
solidificados rapidamente nao apresentam este tipo de macrossegregacao (RAJAN et
al., 2008; DE LIMA,1979).

4.8 PROPRIEDADES MECANICAS

Os modulos de elasticidades obtidos via ensaio ndo destrutivo em funcéo da
posicdo no lingote estdo apresentados na Figura 4.30. Os valores do modulos para
cada posicao e suas incertezas foram obtidos a partir da média, ja que haviam quatro
corpos de prova para cada altura do lingote. As barras de erro horizontais, de +1,4mm,
foram atribuidas em razdo da incerteza dos cortes, realizados em serra fita,

equipamento sem precisao.
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Figura 4.30: Modulos de elasticidade em fungédo da posigao no lingote para as ligas

Al-8,5%Ni e Al-9%Ni solidificadas unidirecionalmente.

Duas informacgdes importantes podem ser extraidas da Figura 4.30; a primeira
relacionada ao teor de soluto, e a segunda, a variagdo do modulo de elasticidades
dentro de uma mesma liga.

Observa-se que quanto maior o teor de niquel na liga, melhor seus modulos de
elasticidade, o que se explica pela formacao de maior quantidade de intermetalicos
Al3Ni, estruturas duras que hajem como reforgo, medi¢gdes de microdureza vickers
revelaram que os intermetalicos séo 10 vezes mais duros que a matriz, aumentando
suas propriedades mecanicas. A microdureza vickers dos intermetalicos sdo de
aproximadamente 600 HV enquanto a da matriz é de cerca de 60 HV, obtidas em
microdurémetro da Shimadzu, com carga de 0,1N e duracao de carregamento de 14s.
Pode-se obter as fragdes de composi¢cao de uma liga aplicando-se a regra da alavanca
no diagrama de fases, apresentado na Figura 1.1, desta forma observa-se uma fragao
cada vez maior de intermetalicos, a medida que se aumenta o teor de niquel nas ligas.
Rajan (2008) ao estudar ligas hipereutéticas do sistema Al-Ni, chegou a mesma

conclusao, ao observar que o aumento da concentracdo de niquel elevava a dureza
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dos sistemas.

Ja relacionado a mesma liga, observa-se que as propriedades mecanicas
decaem a medida que se distancia da superficie de retirada de calor, 0 que esta
estreitamente relacionado ao desenvolvimento das microestruturas obtidas durante a
solidificacdo. O mesmo pode ser comprovado em diversos trabalhos da literatura para
alguns sistemas de ligas de aluminio (SILVA et al., 2012; GOULART, 2010; OSORIO,
2000; QUARESMA, 1999). A estrutura dendritica exerce grande influéncia nas
propriedades mecanicas dos materiais metalicos, principalmente, quanto a resisténcia
a tracdo. Quanto mais refinada a microestrutura, melhor suas propriedades
mecanicas, justamente por esse motivo as posicbes mais proximas a fonte de
extracdo de calor, ou seja, para altos valores de V., apresentam modulos de

elasticidade mais elevados.
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5.

CONCLUSOES

Com base nas investigacdes experimentais conduzidas ao longo desse trabalho, as

correlagbes e comparacdes realizadas em demais estudos contidos na literatura, podem-

se sugerir para as ligas estudadas:

o Que o aumento do teor de soluto dificulta o deslocamento da isoterma
liquidus ao longo do material fundido, o que resulta em velocidades de

solidificacéo e taxas de resfriamento menores;

. Foram obtidas leis experimentais correlacionando a velocidade de
deslocamento da isoterma liquidus com o espacamento dendritico secundario:
A2=12,40076T087385% ¢ taxa de resfriamento com o espagamento dendritico
primario: A1=29,3813.\V/0.873856

. Que o aumento do teor de soluto, vem acompanhado do aumento da fracéo
de intermetalicos AlsNi, que haje reforcando a matriz eutética, promovendo

aumento do modulo de elasticidade;

. Quanto mais refinada a microestrutura, ou seja, quanto menores 0S
espacamentos dendriticos priméarios e secundéarios, melhores os mddulos de

elasticidade.

Sugestdes para Trabalhos Futuros

Estender a andlise desenvolvida neste trabalho a outras ligas hipereutéticas,
correlacionando suas caracteristicas mecéanicas com condi¢des de solidificacéo,

de forma que se possa reforcar as sugestdes fornecidas neste trabalho;

Analisar, para o0 mesmo sistema metalico utilizado, a influéncia da conveccéo,
atraves da substituicdo do dispositivo de solidificacdo unidirecional ascendente

por um descendente;

Analisar a macrossegregacdo do mesmo sistema metalico desenvolvido em

dispositivo de solidificacdo descendente.
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ANEXO 1
FORMULAS PARA ESTEQUIOMETRIA DE LIGAS BINARIAS

Parametros Essenciais:

Volume da lingoteira a ser preenchida = Vi soteira

Composigao Massica de soluto (%)

Composicao Massica de solvente (%)

Massa especifica do soluto = Mgy, soruto

Massa especifica do solvente = Mg, sovente

Férmulas:
_ VLingoteira
VSolvente - M
MSoluto Esp.Solvente
1+ i * i
Solvente Esp.Soluto

VSoluto = VLingoteira - VSolvente

Msoruto = Vsotuto * MEsp.Soluto

MSolvente = VSolvente * MEsp.Solvente

Mrotar = Msoente * M sotuto
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ANEXO 2

DIMENSOES DOS CORPOS DE PROVA PARA ENSAIO DE EXCITACAO POR

IMPULSO
Al-9%Ni
Corpo de Prova Massa Comprimento Diametro

CP m (g) | DP (@) |L (mm)| L médio (mm) | DP (mm) |d (mm) | d médio (mm) | DP (mm)
79,28 7,82

11 11,305| 0,001 | 79,40 79,35 0,05 7,87 7,86 0,03
79,38 7,88
83,88 7,97

12 12,591 | 0,001 | 83,94 83,91 0,03 8,06 8,03 0,04
83,90 8,07
84,81 7,91

13 11,907 | 0,001 | 84,80 84,82 0,02 7,92 7,92 0,02
84,84 7,94
85,00 7,96

21 12,266 | 0,001 | 85,09 85,05 0,04 7,99 7,98 0,02
85,07 8,00
85,01 8,03

22 12,441 | 0,001 | 85,02 85,02 0,01 8,05 8,05 0,02
85,04 8,07
84,89 8,10

23 12,228 | 0,001 | 85,01 84,94 0,05 8,07 8,06 0,04
84,92 8,00
85,05 7,93

31 12,457 | 0,001 | 85,04 85,04 0,00 7,95 7,95 0,02
85,04 7,97
84,89 8,02

32 12,361 | 0,001 | 84,86 84,88 0,02 8,03 8,03 0,01
84,90 8,04
84,44 7,96

33 12,042 | 0,001 | 84,50 84,47 0,02 7,99 7,98 0,02
84,47 8,00
84,26 8,10

41 12,840 | 0,001 | 84,24 84,26 0,02 8,12 8,08 0,03
84,28 8,04
85,06 8,02

42 12,331 | 0,001 | 85,06 85,07 0,01 8,01 8,00 0,01
85,09 7,99
84,53 8,00

43 12,198 | 0,001 | 84,60 84,53 0,05 8,07 8,03 0,03
84,47 8,03
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Al-8,5%Ni

Corpo de Prova Massa Comprimento Diametro

CP m (g) | DP (@) |L (mm)| L médio (mm) | DP (mm) |d (mm) | d médio (mm) | DP (mm)
84,52 7,96

11 12,679 | 0,001 | 84,44 84,47 0,04 7,99 7,99 0,02
84,45 8,02
84,42 7,99

12 12,537 | 0,001 | 84,42 84,43 0,02 8,06 8,06 0,05
84,46 8,12
84,44 8,02

13 12,351 | 0,001 | 84,43 84,43 0,01 8,10 8,09 0,06
84,42 8,15
84,56 8,03

21 12,767 | 0,001 | 84,57 84,58 0,02 8,02 8,01 0,03
84,61 7,97
84,53 8,00

22 12,297 | 0,001 | 84,48 84,50 0,02 7,99 7,98 0,01
84,49 7,97
84,44 7,88

23 11,874 | 0,001 | 84,44 84,45 0,02 7,94 7,94 0,04
84,48 7,99
84,49 8,01

31 12,725| 0,001 | 84,51 84,50 0,01 8,02 8,01 0,01
84,50 8,00
84,43 8,00

32 12,384 | 0,001 | 84,47 84,45 0,02 8,02 8,01 0,01
84,46 8,02
84,41 8,00

33 12,147 | 0,001 | 84,47 84,45 0,03 8,03 8,03 0,02
84,46 8,06
84,49 8,05

41 12,739 | 0,001 | 84,53 84,50 0,02 7,98 7,98 0,06
84,49 7,91
84,38 7,92

42 12,309 | 0,001 | 84,37 84,38 0,01 8,00 7,98 0,04
84,39 8,02
84,75 7,92

43 12,027 | 0,001 | 84,76 84,76 0,01 7,95 7,95 0,02
84,77 7,98
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