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RESUMO

As ligas a base de aluminio possuem propriedades de grande interesse para a
indastria de fundicdo, pois possuem massa especifica baixa, condutibilidade térmica
e elétrica elevadas, boas combinacbes de propriedades mecanicas, boa
trabalhabilidade em processos de usinagem e conformacdo mecanica. As
propriedades finais e o comportamento mecanico do produto fundido dependerdo
diretamente da estrutura e dos parametros térmicos de solidificacdo. Este trabalho se
prop0s a analisar a correlacéo entre os parametros térmicos, estrutura e propriedades
mecanicas das ligas da familia Aluminio-Niquel (Al-3,0%Ni e Al-5,0%Ni) no que diz
respeito a evolucdo da macroestrutura e microestrutura dendritica. O comportamento
mecanico das ligas Al-Ni foi analisado por meio de ensaios de tracado e microdureza.
Para a producéo das ligas binarias, foram utilizados Aluminio e Niquel comercialmente
puros. A microestrutura dendritica € quantificada através de seus espacamentos
primarios e secundarios, devidamente correlacionados com 0s parametros térmicos
da solidificacdo. Sao propostas leis experimentais de evolucdo dos espacamentos
dendriticos como funcdo da taxa de resfriamento (Tr) e da velocidade de
deslocamento da isoterma liquidus (VL), na forma (L1) = C (Tr)*% e k2 = C (VL)3,
respectivamente, e com propriedades mecanicas representada pela microdureza
Vickers (HV), analisando a influéncia do elemento de liga Ni na matriz de aluminio na
formacao de ligas Al-Ni. Os valores experimentais dos espacamentos dendriticos
foram comparados com outros trabalhos experimentais de crescimento dendritico
para ligas binarias Al-Ni. Os resultados mostraram que o modelo teérico de
crescimento se aproxima bastante do espectro experimental da liga com concentracao
de Ni. A analise da microdureza das ligas investigadas indicou que a medida em que
aumentamos a concentracdo de Ni na matriz rica em aluminio, maior serd a
microdureza, influenciou diretamente no aumento da microdureza das ligas Al-Ni

analisadas.

Palavras-chaves: Ligas Al-Ni. Parametros térmicos. Estruturas solidificadas. Ensaio

de tracdo. Microdureza.



ABSTRACT

Aluminum-based alloys have properties of great interest for the foundry industry, as
they have low specific gravity, high thermal and electrical conductivity, good
combinations of mechanical properties, good workability in machining and mechanical
forming processes. The final properties and mechanical behavior of the molten product
will depend directly on the structure and thermal solidification parameters. In this work,
it was proposed to analyze the correlation between the thermal parameters, structure
and mechanical properties of the aluminum-nickel alloys (Al-3.0% Ni and Al-5.0% Ni)
with regard to the evolution of the macrostructure and dendritic microstructure and the
mechanical behavior of Al-Ni alloys was analyzed using tensile and microhardness
tests. Commercially pure aluminum and nickel were used for the production of binary
alloys. The dendritic microstructure is quantified through its primary and secondary
spacing, which are properly correlated with the thermal parameters of the solidification.
Experimental laws on the evolution of dendritic spacing are proposed as a function of
the cooling rate (TR) and the displacement speed of the liquidus isotherm (VL), in the
form (A1) = C (TR) -0.55 and A2 = C (VL) -1/3, respectively, and with mechanical
properties represented by Vickers microhardness (HV), analyzing the influence of the
Ni alloy element in the aluminum matrix in the formation of AI-Ni alloys. The
experimental values of the dendritic spacing were compared with other experimental
works of dendritic growth for binary Al-Ni alloys. The results showed that the theoretical
growth model is very close to the experimental spectrum of the alloy with Ni
concentration. The analysis of the microhardness of the investigated alloys indicated
that the greater the concentration of Ni in the aluminum-rich matrix, the greater the
microhardness, directly influenced the increase in microhardness of the analyzed Al-
Ni alloys.

Key-words: AI-Ni alloys. Thermal parameters. Solidified structures. Tensile test.
Microhardness.
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1 INTRODUCAO

O fendmeno da solidificacdo dos materiais metalicos se caracteriza como o
mais importante tipo de transformacédo de fases na cadeia produtiva da moderna
industria de fundicdo de nossos dias. InUmeros exemplos de aplicacdes industriais
acompanham a comprovada relevancia cientifica e tecnoldgica do processamento da
solidificagdo em materiais metélicos.

As propriedades mecanicas dos produtos fundidos sdo dependentes das
condi¢cbes assumidas durante o processo de solidificacdo. Sao objetos de estudos
constantes e, atualmente, determinadas pelas propriedades termofisicas do liquido,
do molde, assim como pela resisténcia a transferéncia de calor na interface
metal/molde. Dessa forma, varios estudos (HUNT-LU, 1996; BOUCHARD-
KIRKALDY, 1997; SIQUEIRA, 2002; ROCHA, 2003; FERREIRA, 2004; PERES, 2005;
BOEIRA, 2006; OSORIO et al., 2007; CANTE, 2009; GOULART, 2010; SILVA, 2011;
GOMES, 2012) foram realizados nas ultimas décadas com o objetivo de estabelecer
uma relacdo sistematizada da influéncia dos diversos parametros térmicos e
operacionais envolvidos no processo de solidificacdo sobre a estrutura resultante,
buscando melhorar as propriedades mecéanicas e, consequentemente, o desempenho
dos materiais solidificados por meio do desenvolvimento de procedimentos
experimentais e métodos mateméticos de carater analitico e/ou numérico.

Vale ressaltar que o aluminio e suas ligas constituem excelentes materiais com
diversas aplicacdes na industria devido a combinacdo de suas propriedades que
permite a fabricagéo e utilizacdo em larga escala.

A literatura mostra estudos de ligas de aluminio correlacionando as variaveis
de solidificacdo, macroestruturas e micro resultantes, bem como propriedades
mecanicas. Entretanto, sdo poucos os trabalhos que utilizam como objeto de anélise
ligas Al-Ni, principalmente com baixo teor de Ni, apesar das ligas com alto teor de Ni
serem bastante utilizadas como superligas.

E importante destacar que em estudos com ligas Al-Ni, dentro da faixa de
composic¢des hipoeutéticas, a microestrutura de solidificacdo consiste de uma matriz
dendritica de fase a rica em aluminio, com uma mistura eutética na regido
interdendritica formada por (a), e o composto intermetalico AlsNi. Nestes trabalhos,

identificou-se que essa mistura eutética cresce de forma cooperativa durante a
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solidificac@o e permanece localizada entre os bracos dendriticos (MERTINGER et al.,
1996; JUAREZ-HERNANDEZ, 1998; ZHUANG, 2001; JONES, 2005; CANTE, 2009).

A pesquisa feita por Mertinger et al. (1996) estudou o efeito da conveccéao
natural na macrossegregacdo de ligas eutéticas Al-Ni durante a solidificacdo
unidirecional vertical em regime estacionario de troca de calor em forno tipo Bridgman.
Os pesquisadores Juarez - Hernandez (1998) e Jones (2005) analisaram a evolugao
das particulas de AlsNi e da mistura eutética em cinco diferentes ligas hipereutéticas
do sistema (a) Al - AlsNi, solidificadas unidirecionalmente, também mediante técnica
Bridgman. Zhuang e colaboradores (2001) analisaram a formacédo da mistura eutética
em condicOes estacionarias, Canté (2009) em condi¢des transitorias, de fluxo de calor
para ligas Al-Ni de composi¢do proxima da eutética, e verificaram a morfologia da
mistura eutética presente entre os bragos interdendriticos, formada por uma fase (a)
rica em aluminio com um entrelagcamento de barras do composto intermetalico AlzNi.

Sao crescentes as exigéncias da industria moderna por materiais com
propriedades cada vez mais elevadas e, por conseguinte, por controle da cinética do
processo de solidificacdo de metais e ligas metélicas. Ressalta-se que a maioria dos
resultados experimentais, envolvendo aspectos macro e microestruturais resultantes
do processo de solidificacdo, presentes na literatura (GARCIA, 2007), utilizam
condigbes estacionarias de troca de calor. Entretanto, a maioria dos processos
industriais ocorre em condi¢des transitorias de fluxo de calor.

Por outro lado, poucos trabalhos existentes na literatura visando correlacionar
estrutura dendritica com limite de resisténcia a tracdo, alongamento e limite de
escoamento foram desenvolvidos (QUARESMA, 2000; GOULART, 2006, SANTOS,
2007; CRUZ, 2008). Deste modo, € essencial a abordagem de alguns principios
basicos que envolvem o processo de solidificacdo de materiais metalicos e
propriedades mecanicas. Portanto, destaca-se neste trabalho a técnica de
solidificagéo unidirecional horizontal que tem sido bastante utilizada no estudo
experimental dos fenbmenos da solidificacdo no norte do Brasil (Estado do Pard),
assim como a determinacdo das propriedades mecéanicas de tracdo e microdureza
das ligas binarias Al-3%Ni e Al-5%N!i.
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1.1 Objetivos
1.1.1 Objetivo Geral

Correlacionar parametros térmicos, macroestruturas, microestrutura e

resisténcia mecanica de ligas binarias Al-3%Ni e Al-5%Ni solidificada direcionalmente.
1.1.2 Objetivos Especificos

a) Monitorar a evolucao térmica durante a solidificacdo e determinar, com base
nos registros térmicos experimentais, 0s parametros térmicos de solidificacdo
como: velocidade de deslocamento da isoterma Liquidus (VL) e taxa de
resfriamento (Tg);

b) Investigar as transi¢cdes colunares, plumosos e equiaxiais por meio da analise
macroestrutural da liga Al-3%Ni;

c) Correlacionar as variaveis de solidificacdo e a macroestrutura apresentada pela
liga fundida, principalmente no que se refere a regido plumonar;

d) Relacionar os espacamentos dendriticos primarios (A;) com 0s parametros
térmicos de solidificacao (V_e Tg);

e) Analisar os ensaios mecanicos de tracdo e microdureza das ligas propostas
(Al-3%Ni e Al-5%Ni).
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Variaveis Térmicas e Estruturas de Solidificacdo
2.1.1 Variaveis Térmicas

Os processos de fabricacdo de pecas utilizando a solidificacdo de metais em
moldes com forma requerida vém sendo aplicados h& milénios pelo homem
(ANDRADE, 2009). Como exemplos historicos, podem ser citadas as ferramentas e
pecas ornamentais fundidas ha cerca de 4000 anos pelos egipcios e assirios, as
moedas e obra de arte chinesas de 3000 anos atras e as esculturas gregas de grandes
dimensdes fundidas ha 2500 anos.

Naturalmente esses processos foram desenvolvidos empiricamente atravées de
tentativa e erro, e esse tipo de desenvolvimento no campo da fundicdo persistiu, de
um modo geral, at¢é bem pouco tempo. No entanto, a crescente utilizacdo de
processos de fundicdo na produgcdo de pecas de maior precisdo e em maiores
qguantidades e, sobretudo, o emprego cada vez maior da automacdo nesses
processos tém exigido o desenvolvimento de métodos de analise mais elaborados,
que levem a um equacionamento e a um controle mais preciso dos mesmos
(ANDRADE, 2009).

De um modo geral, apesar de haver alguns trabalhos anteriores, o inicio de
estudos sistematicos de andlise do fenbmeno da solidificagdo deu-se na primeira
metade do século XX, e sua frequéncia tem aumentado desde entédo. Esses trabalhos
tém visado, através de uma analise teorico/experimental dos processos de
solidificacdo, obter, com maior precisdo, parametros que atuam efetivamente na
transformacao liquido sélido, com o objetivo de se exercer um maior controle sobre a
estrutura interna e, consequentemente, sobre os defeitos e propriedades das pecas
obtidas através desses processos.

A estrutura que se forma imediatamente apds a solidificacdo determina as
propriedades do produto final, ndo somente no caso de pecas de fundicdo que ja
apresentam essencialmente a forma definitiva, mas também naqueles produtos que
serédo trabalhados para producgé&o de chapas, fios ou forjados. Embora acredite-se que
eventuais defeitos da estrutura bruta de solidificacdo sejam eliminados durante a
etapa de conformacdo plastica de lingotes, ndo ocorre exatamente isso na pratica.

Mesmo que determinados defeitos desapare¢cam macroscopicamente com 0 processo
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de conformacao, geralmente a maioria deles é conduzida até o produto acabado. As
caracteristicas mecéanicas desses produtos dependem do tamanho de gréo,
espacamentos dendriticos, espacamentos lamelares ou fibrosos, das
heterogeneidades de composicdo quimica, do tamanho, forma e distribuicdo das
inclusdes, das porosidades formadas etc. Todos esses aspectos da microestrutura
dependem fortemente das condi¢des de solidificacéo, desde o inicio do processo com
o metal no estado liquido. Uma vez fixada a composicédo quimica da liga metalica, a
dindmica do processo de solidificacdo € que se encarregara de determinar a
microestrutura resultante (ANDRADE, 2009).

Figura 1- Inter-relacdo de eventos durante a solidificacdo de um metal
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Fonte: Garcia (2007).
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As pesquisas relacionadas a solidificagdo, por meio de técnicas experimentais
de solidificagcéo unidirecional, podem ser especificadas em dois grupos ou categorias
distintas: os que envolvem a solidificacdo em estado estacionario de fluxo de calor e
0s que abordam a solidificacdo em estado transiente.

Na condicao estaciondria, o gradiente de temperatura (G.) e a velocidade de
solidificacdo (V) sédo controlados de forma independente e mantidos constantes ao
longo do experimento. As técnicas de Bridgman/Stockbarger demonstram bem essa
condicdo (GUNDUZ & CADIRLI, 2002; KURZ & FISHER, 1981; TAN & ZABARAS,
2007; TRIVEDI, 1984).

Mas sabemos que a condicéo transitéria de fluxo de calor € a que esta presente
nos processos industriais. Nesta condicdo, a velocidade de avanco da isoterma e o
gradiente térmico irdo variar ao longo do tempo e da posi¢do do metal em solidificacéo
(SIQUEIRA, 2002; ROCHA, 2003d; SILVA, 2007; MOUTINHO, 2007; NOGUEIRA,
2011; SILVA, 2011; GARCIA, 2007, DIAS FILHO, 2012; VASCONCELOS, 2013;
MAGNO, 2015; BARROS, 2016). Na literatura, ainda sdo poucos os modelos tedéricos
que relacionam parametros microestruturais com variaveis térmicas de solidificacéo
em condicfes transitorias de extracdo de calor, como os de Hunt - Lu (1996) e o de
Bouchard - Kirkaldy (1997), com um esforco crescente, por parte de pesquisadores,
em validar tais modelos por meio de experimentos em sistemas de configuracao
horizontal, onde os efeitos convectivos sdo mais acentuados, devido ao gradiente de
temperatura ao longo do processo e a diferenca de densidade entre solvente e soluto,
o que configura com o vetor gravidade uma conveccdo termo-solutal. Tais
experimentos tém sido realizados para diversos sistemas metalicos binarios e em uma
ampla faixa de concentracdo de soluto, sendo elaborados recentemente para a
condicao direcional horizontal sob condic¢des transitérias de extracédo de calor.

2.1.2 Anélise Experimental da Solidificagdo Unidirecional em Condi¢gdes Transitorias

O fator preponderante para a analise da solidificacdo é a direcdo de extracao
de calor, pois esta rege o sentido de avanco da fronteira mével que separa as duas
fases, solido/liquido. Tal fator é que determinara, inclusive, a configuragdo do
dispositivo, sendo encontrados na literatura dispositivos desenvolvidos para analise
da solidificacdo no sentido vertical, os quais podem ser divididos em vertical
ascendente e descendente, e no sentido horizontal.

Nos dispositivos verticais ascendentes, o sentido da frente de solidificacdo é de
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baixo para cima e o fluxo de extragdo de calor em sentido oposto a este, ou seja, ha
uma extracdo de calor direcional a partir da base do dispositivo por meio de uma
camara refrigerada, normalmente a agua. Ja nos dispositivos verticais descendentes,
a extracdo de calor ocorre a partir da parte superior, ou seja, a camara refrigerada
localiza-se na parte superior do dispositivo, portanto, com sentido da frente de
solidificagéo de cima para baixo.

Uma analise da condicao de solidificacéao vertical ascendente (GOMES, 2012)
mostra que, quanto ao comportamento do conjugado soluto/solvente, verifica-se uma
rejeicdo de soluto a frente da interface solido/liquido e, a depender de diferencas de
densidade e solubilidade do soluto no solvente, poderé ocorrer formagéo de um liquido
interdendritico mais denso do que no restante do volume total do metal liquido,
ocasionando uma solidificagdo com completa estabilidade do processo (GARCIA,
2007). Este autor afirma ainda que o perfil de temperaturas no liquido € crescente
rumo ao topo da lingoteira (molde metalico), forcando o soluto a ser empurrado por
essa fronteira de transformacao sélido/liquido, de forma a minimizar as correntes
convectivas tanto por diferencas de temperatura quanto por diferencas de

concentracéo (conveccao termo-solutal).

Figura 2 - Esquema do dispositivo de solidificag@o unidirecional vertical ascendente (a) e
descendente (b)
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Fonte: Gomes (2012); Spinelli (2005).
O sistema de solidificagéo horizontal direcional se diferencia do unidirecional
por sofrer influéncia do vetor gravidade no sentido perpendicular a extracéo de calor,
além do efeito convectivo que costuma causar uma inclinacdo na morfologia da

estrutura, por isso, possui uma configuragdo mais complexa no que concerne a
determinacado de variaveis térmicas de solidificacdo (SILVA, 2007; VASCONCELOS,



20

2013). A Figura 3 ilustra de forma esquemética este dispositivo.

Figura 3 - Esquematizagéo do dispositivo de solidifica¢é@o unidirecional horizontal
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Fonte: Quaresma (1999).

A extracdo de calor ocorre a partir de uma chapa molde, que € na verdade uma
das paredes da lingoteira, sendo as outras paredes isoladas termicamente,
acarretando uma extracao direcional horizontal. Esta extracdo pode ocorrer através
de uma camara refrigerada, normalmente a agua, ou por meio de um bloco macico
metélico. Este dispositivo pode ser conduzido de dois modos distintos. No primeiro
modo, ha o vazamento do metal liquido na lingoteira, que provoca uma turbuléncia,
gerando correntes de conveccao forcada com intensidades diferentes ao longo do
lingote as quais levam algum tempo para se dissipar. No segundo modo, o metal ou
liga metalica é fundido no interior da lingoteira, sendo esta aquecida até determinada
temperatura, o que permite a total fusdo do metal dentro do molde, proporcionando
maior estabilidade quanto ao movimento convectivo do metal liquido (SILVA, 2007;
VASCONCELOS, 2013).

Ressalta-se que ndo € possivel assegurar as mesmas variaveis térmicas de
solidificacdo ao longo de diferentes secc¢des horizontais da base refrigerada a
extremidade oposta do lingote, visto que, devido a instabilidade térmica e diferencas
de massa especifica no liquido, ocorrem correntes convectivas diferentes ao longo da
solidificagé@o. Logo, o perfil térmico da evolugéo da solidificagéo deve ser levantado
em uma seccao horizontal o mais proximo possivel da interface metal/molde, a partir

da qual serao retiradas as amostras para analise da estrutura (QUARESMA, 1999).



21

Os provaveis modos de transferéncia de calor ao longo do processo de
solidificagéo podem ser sintetizados no esquema ilustrado na Figura 4, por exemplo,
conveccao forcada na agua, transferéncia newtoniana na interface agua/molde,
conducdo no molde, transferéncia newtoniana na interface molde/metal, conducéo

térmica no metal solido, convecc¢do e condugao térmica no metal liquido.

Figura 4 - Modos de transferéncia de calor atuantes no sistema metal/molde (solidificacao horizontal)
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Fonte: Garcia (2007) e Dias Filho (2012).

2.2 Macroestruturas de Solidificacéo

As relacdes existentes entre as variaveis de solidificacdo e as estruturas
resultantes sédo essenciais no desenvolvimento de produtos fundidos com qualidade
otimizada. A solidificacdo de ligas envolve troca de calor, fluxo do metal liquido e
transporte de soluto, o que influencia o desenvolvimento das macroestruturas. A
previsdo das diversas estruturas, tais como coquilhadas, colunares e equiaxiais, € de
grande interesse na avaliacdo e projeto de materiais fundidos com qualidades
mecanicas especificas. As macroestruturas obtidas para lingotes de ligas em solucdes

soélidas diferem daquelas para lingotes formados a partir de metais puros.

2.2.1 Zona Coquilhada

E regido de pequenos grdos com orientacdo cristalina aleatéria, situada na
parede do molde. Préximo a parede, existe maior taxa de extracéo de calor e, portanto,
elevado super-resfriamento, que favorece a formacdo destes gréos.
Os gréos da zona coquilhada tendem a crescer na direcdo oposta a da extracao de

calor. Porém, algumas direcBes cristalinas apresentam maior velocidade de
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crescimento que outras. A zona coquilhada, apresentada na Figura 5, € constituida de
graos de dimensdes muito pequenas que apresentam direcdes cristalinas aleatdrias,
situa-se a partir da superficie da parede do molde e sao resultados do primeiro contato

do metal liquido com o molde durante o vazamento.

Figura 5 - Representacdo esquematica da formacéao da zona coquilhada

Fonte: Garcia (2007).

As altas taxas de resfriamento, oriundas da elevada diferenca de temperatura
entre o0 molde e uma fina camada do metal liquido, irdo provocar uma rapida
diminuicdo local da temperatura e favorecer uma nucleacdo intensa de graos
cristalinos nesta regiao.

Este decréscimo de temperatura ocasionara um super-resfriamento térmico e
com isso 0s primeiros graos cristalinos comecam a se desenvolver, quase sempre
uniforme, constituindo uma capa junto as paredes do molde. O tamanho dessa zona
depende de uma série de fatores, dentre 0s 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, 2007).

2.2.2 Zona Colunar

Garcia (2007) aborda que a zona colunar € constituida de grdos alongados
segundo a direcao do fluxo de calor extraido do liquido, isto é, normal as paredes do
molde. O metal liquido, ao longo da lingoteira, apresenta-se a uma temperatura acima
da temperatura de transformacdo (temperatura de fusdo para metais puros ou
temperatura Liquidus para sistema de ligas), evitando a formacdo de gréos nessa
regido nos instantes iniciais. Portanto, os graos que tiverem dire¢cdes de crescimento
mais coincidentes com a direcédo de extracao de calor, perpendicularmente a parede

do molde, crescerdo mais rapidamente que os outros, bloqueando o crescimento dos
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demais grédos coquilhados, gerando uma espécie de sele¢do e dando origem a zona
colunar.

Ainda segundo este autor, tais graos possuem dimensdes bastante superiores
as dos graos da zona coquilhada apresentando, portanto, direcdes cristalograficas
fortemente orientadas. A Figura 6 mostra uma representacdo esquematica do
crescimento dos graos colunares a partir dos coquilhados. Algumas varidveis do
processo de solidificacdo tém influéncia decisiva sobre o tamanho da zona colunar,
gue aumenta a medida que maiores temperaturas de vazamento sao utilizadas e,

como regra geral, diminui com o aumento do teor de soluto da liga.

Figura 6 - Representa¢do esquematica da formacao da zona colunar
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Fonte: Garcia (2007).

2.2.3 Zona Equiaxial

A zona equiaxial é constituida por grdos cristalinos sem orientacfes
preferenciais e de dimensfes relativamente grandes quando comparados aos graos
coquilhados, representada na Figura 7. Os nlcleos geradores dos graos equiaxiais
tém varias origens, mas s6 podem crescer apos o liquido na lingoteira atingir valores
de temperatura menores que a temperatura da Liquidus, podendo surgir como
decorréncia isolada de nucleacao, a partir da ruptura da prépria zona colunar, ou por
crescimento de cristais originados em outras regides do liquido que seriam arrastados

até uma determinada regido do lingote onde cresceriam (GARCIA, 2007).
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Figura 7 - Representacdo esquematica da formacao da zona equiaxial
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2.2.4 Transicao Colunar-Equiaxial (TCE)

Dependendo das condi¢Bes de solidificacdo e da composicédo quimica da liga,
os lingotes e pecas fundidas podem apresentar macroestruturas completamente
colunares ou totalmente equiaxiais (GARCIA, 2007). Todavia, em uma estrutura mais
complexa, que geralmente ocorre na solidificacdo em moldes metalicos, pode coexistir
os dois tipos de zonas estruturais. Isto s6 acontece se for possivel nuclear e crescer
graos equiaxiais a frente da interface colunar de crescimento, provocando uma
transicdo colunar/equiaxial (TCE) através de toda extensdo do plano paralelo a

superficie de refrigeracdo do molde, conforme mostrado na Figura 8.

Figura 8 - Representacdo esquemética da TCE
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Fonte: Garcia (2007).

Os gréos equiaxiais exercem um crescimento competitivo com a frente colunar
de tal forma que, se os cristais equiaxiais forem pequenos, eles serdo adicionados a
essa frente e passardo a crescer de forma colunar dendritica. Por outro lado, se a
zona super-resfriada a frente da interface colunar for relativamente significativa e com
alta densidade de cristais, esses graos equiaxiais terdo tempo suficiente para formar
uma fracao volumétrica suficientemente elevada a ponto de bloquear o crescimento
colunar (GARCIA, 2007).
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2.2.5 Zona “gréaos plumosos”

A zona “graos plumosos”, apresentada na Figura 9, é constituida de gréos
alongados e apresenta orientacdo diferente da direcdo preferencial de crescimento,
0s quais possuem a forma de “leque” ou “pluma” que exibem diferentes contrastes,
nas cores branca e cinza, consistindo de lamelas paralelas separadas com
orientacdes alternadas por contornos retilineos e ondulados, os quais sao
denominados por alguns autores de “gréaos plumosos”. Apesar desta analise
macroestrutural, 0 mecanismo completo da formacao destes grdos ainda € incerto.
Acredita-se que o surgimento dos “grdos plumosos” pode ser promovido sob
condigbes especificas, tais como: elevadas taxas de resfriamento nos instantes
iniciais do processo de solidificacdo, presenca de conveccdo e acdo de certos
elementos de ligas (HENRY et al., 2004; SEMOROZ et al., 2001; GONZALES, 2006;
TURCHIN, 2007; RODRIGUES, 2007).

Figura 9 - Macroestrutura resultante da solidificacdo direcional ascendente transiente da liga Al-
15%Mg, sendo destacada a regido dos “graos plumosos” na imagem do lado direito
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Fonte: Rodrigues (2007).

Henry et al. (1997/1998A-B/2004) realizaram analise através da técnica de
difracdo de elétrons retroespalhados em diversas ligas de aluminio, como Al-Mg-Si,
Al-4,3%Cu-0,3%Mg, AI-5%Cu e Al-9%Si. Os estudos desenvolvidos mostram
claramente que os “graos plumosos” observados nessas ligas de aluminio consistem
em um conjunto de lamelas finas, quase paralelas entre si, e exibem um contraste
alternado. A alteracéo das direcdes de crescimento dendriticos de <100> para <110>

€ atribuida a uma modificacdo da anisotropia da tenséo superficial e/ou da cinética de
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ligacdo induzida por elementos solutos e/ou condi¢des de solidificagao (por exemplo,
taxa de solidificagdo elevada). Além da competicdo que ocorre entre os “graos
plumosos” e os graos regulares, um processo de selecdo também acontece entre os
“graos plumosos” oriundos de nucleagdes diferentes, quando eles se chocam uns com
0s outros, podem formar padrdes relativamente complexos devido a sua morfologia
tridimensional.

Semoroz et al. (2001) também cita em seus artigos que o aluminio, por ter uma
fraca anisotropia de energia interfacial solido-liquido, tem direc6es de crescimento das
dendritas sujeitas a mudancgas em funcdo da composicao da liga e/ou condi¢cbes de
crescimento.

Gonzales et al. (2006) concluiu que, quando se adiciona zinco em aluminio, as
dendritas crescem ao longo de <100> até cerca de 20% de zinco, mas a medida que
a concentracdo aumenta, a dire¢cdo de crescimento é inclinada para <110> num plano
(001) e acima de 60% permanecem <110>. Além disso, perceberam nos seus
resultados que a transicdo de orientacdo ndo parece depender da velocidade de
crescimento. Segundo eles, isto provavelmente elimina uma competicdo entre cinética
de ligacéo e anisotropia de energia interfacial sob estas condi¢cées. Em relacédo aos
bracos dendriticos, analisaram que as direcbes de crescimento dos bracos
secundarios ndo séo tdo bem definidas e sdo caracterizadas por um angulo com o

braco primario que varia entre 60° e 74°.

2.3 Microestruturas de Solidificacao

Microestruturas de uma liga estédo diretamente relacionadas com a morfologia
da interface entre o solido e o liquido (S/L) durante o processo de solidificacdo. Os
metais puros apresentam a frente de solidificacdo plana e a medida que, por exemplo,
sdo incorporados elementos de liga, ocorrem alteracbes nos parametros
constitucionais e térmicos do sistema metal/molde. Neste caso, a interface tende a se
tornar instavel, dando origem as microestruturas celulares e dendriticas (KONNO,
2015).

O perfil de acumulo de soluto no liquido correspondera a um perfil inverso da
temperatura Liquidus (T.). Consequentemente, TL diminui a medida que a
concentracdo de soluto rejeitado aumenta, conforme esquematizado na Figura 10, a
gual apresenta uma regido compreendida entre a temperatura Liquidus e a

temperatura real em que o liquido a frente da referida interface encontra-se a
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temperaturas reais abaixo do perfil de T estando, portanto, super-resfriado pelo efeito
constitucional (MOUTINHO, 2012; COSTA, 2013).

Figura 10 - Gradiente de temperatura da linha Liquidus e gradiente de teor de soluto em frente a
interface S/L
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Fonte: Santos (2006).

2.3.1 Crescimento Dendritico

Dependendo do valor do SRC a instabilidade origina diferentes morfologias
gue, por ordem crescente de valores, sdo denominados planar, celular e dendritica
(GARCIA, 2007). Vale ressaltar que, apesar da forte influéncia do soluto, ele ndo € o
anico responsavel pelas modificacfes que ocorrem na interface sélido/liquidos, a (V.)
e 0 (G.) assumem também um papel de elevada importancia nesse fenbmeno, como
apresentada de forma esquematica na Figura 11.

Figura 11 - Representacfes esquematicas da atuagéo dos fatores de influéncia na formacao das
microestruturas de solidificacéo

oY== — |
|

Aumento do super-resfriamento constitucional

¢}

Fonte: Spinelli (2005).

Quando uma liga binaria diluida é solidificada na presenca de uma pequena
guantidade (SRC), a interface solido/liquido desenvolve geralmente uma morfologia
celular. Isto ocorre devido ao valor do (SRC) ser suficiente apenas para iniciar o
processo de instabilizacdo desta interface, provocando a formagdo de uma

protuberancia que se projeta a partir da mesma regido de liquido super-resfriado até
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uma distancia em que o super-resfriamento € apenas necessario para manter a forca
motriz do crescimento (GARCIA, 2007).

Figura 12- Esquema do desenvolvimento de uma interface celular

Fonte: Dantas (2014).

O crescimento de células regulares ocorre, portanto, em velocidades baixas e
perpendicularmente a interface soélido/liquido e na direcdo de extracdo do fluxo de
calor, sendo praticamente independente da orientacdo cristalogréfica (ROSA, 2007;
GOULART, 2010).

Com o aumento do grau do (SRC), ocorrem instabilidades de maior ordem, e a
estrutura celular de forma circular passa para uma estrutura mais ramificada
denominada dendritica, com os ramos cristalograficos primarios em direcbes
cristalograficas préximas a direcdo do fluxo de calor. A rejeicao de soluto pelas laterais
das protuberancias promove o aparecimento dos bracos secundarios em direcdes
perpendiculares aos ramos primarios, conforme apresentado na Figura 13
(CHALMERS, 1968; FLEMINGS, 1974; KURZ; FISHER, 1984 e 1992; DING;
TEWARI, 2002; GARCIA, 2007).

Figura 13 - Esquema do desenvolvimento de uma interface dendritica

1594

Fonte: Garcia (2007).

Segundo Garcia (2007), outro fator igualmente importante para a transicao
morfolégica da interface planar para dendritica estd fortemente associada a
diminuicdo da razdo G,/V\, por exemplo, a medida que o valor dessa razéo € reduzido
devido a diminuicdo do gradiente de temperatura no liquido ou pela elevacdo da

velocidade de solidificacéo, a regido super-resfriada constitucionalmente é estendida
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e o formato da célula comeca a ser modificado da forma circular original, passando
a apresentar uma configuragdo denominada de “cruz de malta”, conforme indica a

Figura 14.

Figura 14 - Condices de transicdo planar/celular/dendritica pelo efeito de super-resfriamento
constitucional

KoDL
mL (1-ko)

Planar

GLA/VL
Fonte: Souza (2016).

Isso pode acontecer em condi¢Bes estacionarias de extracdo de calor, onde a
velocidade da isoterma Liquidus e o gradiente térmico podem ser controlados
independentemente. Por outro lado, para regime transitério, Ve Gpvariam
dependentemente e alteragBes microestruturais sé serdo possiveis variando também
o0 teor de soluto da liga metélica (SOUZA, 2016).

2.3.2 Leis de Crescimento Celular e Dendritico

O crescimento de células e dendritas em pecas fundidas consiste na analise de
estruturas brutas obtidas a partir de sistemas de solidificagdo unidirecional. Modelos
tedricos para ligas binarias (OKAMOTO; KISHITAKE, 1975; HUNT, 1979; KURZ;
FHISHER, 1992; TRIVEDI, 1984; HUNT; LU, 1996; BOUCHARD; KIRKALDY, 1997),
fundamentados nesses sistemas de solidificacdo, foram desenvolvidos para examinar
a influéncia dos parametros térmicos da solidificacdo sobre os espacamentos

celulares e dendriticos primarios e secundarios. Como modelados pela Equagéo 1.

()\Cr )\1) }\2) = C(GLr VL! TR)_a Equagéo (1)

Onde C é uma constante que depende do tipo de liga; o “a” € um expoente que
tem sido determinado experimentalmente na literatura para uma série de ligas; Ac, A
e A2 sdo, respectivamente, espacamentos celulares, dendriticos primarios e

dendriticos secundarios; GL é o gradiente de temperatura a frente da isoterma liquidus;
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VL é a velocidade de deslocamento da isoterma liquidus, e; Tr é a taxa de

resfriamento, que pode ser expressa também pelo produto GL.VL (SPINELLI, 2005).

2.3.3 Modelos de Crescimento Celular e Dendritico Primério

O modelo de Okamoto e Kishitake (OK) € um modelo simplificado, apresentado
pela Equacédo 2, que correlaciona os espacamentos celulares e dendriticos primarios
com os parametros térmicos de solidificacdo (OKAMOTO; KISHITAKE, 1975).
Consideram o crescimento dos bracos dendriticos secundarios como placas que se
tornam espessas com o decorrer da solidificacédo, e que ndo existe difusdo no sélido.
Esse modelo foi analisado recentemente através de resultados experimentais de
solidificacdo direcional de ligas binarias (Al-Ni) por Canté (2009), e suas previsdes

tedricas superestimaram os valores experimentais.

Figura 15 - Representacdo esquemética da dendrita mostrando a linha do formato liso assumido pelo
modelo de Hunt
raiz ponta

Zona Pastosa
(S/L)

|
Loond,

Fonte: Hunt (1979).

Figura 16 - Vista esquematica do crescimento celular ou dendritico mostrando o formato hipotético da
ponta da dendrita assumido por Hunt

dx

Fonte: Hunt (1979).

A expressao mostrada pela Equacédo 3 define o modelo tedrico de Hunt, que
correlaciona os espacamentos celulares e dendriticos primarios com o0s parametros
térmicos de solidificacdo. Este modelo, objeto de expressiva comprovagao
experimental (CADIRLI; GUNDUZ, 2000 ; GUNDUZ; CADIRLI, 2002, LAPIN et al.,
1997 ; ROCHA, 2003 ), mais recentemente ( SPINELLI, 2005 ; BOEIRA, 2006 ; ROSA,
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2007 ; CANTE, 2009 ) apresentaram pela primeira vez que, ao contrario do que se
admitia até entdo, os espacamentos dendriticos primarios ndo sao afetados na mesma
proporcédo por GL e VL. A Equagédo 3 mostra que A; € mais sensivel as mudancas no
gradiente do que na velocidade ou composicao, especificamente para ligas binarias
de aluminio Al-Cu, Al-Si e Al-Ni, respectivamente. Rocha (2003), Peres (2005) e
Canté (2009) validaram o presente modelo com seus resultados experimentais.

Kurz e Fisher (1984/1986/1989/1992) também desenvolveram um modelo
tedrico - Modelo de Kurz-Fisher (KF) - que permite quantificar os espacamentos
celulares e dendriticos primarios em funcao dos parametros térmicos da solidificacéo,
expressado analiticamente pela Equacdo 4. Para formular essa correlacdo, os
autores, igualmente a Hunt, adotaram o crescimento da ramificacdo dendritica com
morfologia semelhante a uma elipse. Este modelo foi validado com dados
experimentais obtidos para condi¢cdes de solidificacdo em regime estacionario para
ligas Pb-Sn Cadirli e Gundiz (2000), e em regime transitétio para liga Al-Cu Rocha
(2003) e, pela primeira vez para solidificacdo horizontal por Nogueira (2011) para liga
Sn - Pb.

O modelo de Trivedi (1984) - Modelo de Trivedi (T) - foi desenvolvido baseado

nas considerag¢des assumidas por Hunt.

Tabela 1 - Modelos tedricos para crescimento dendritico primérios

» Regime de
Autor Modelo Matemaético Equacéo
Extracdo de Calor
Okamoto e - - 1/2
e A =26 m,.Dy.Co( ~ ko) Estacionario 2
Kishitake (1975) V.G,
Hunt (1979) Acoud, = 2,83[I'm;Cy(1 — ko)Dy]¥/4G, "2y, ~1/4 Estacionario 3
Kurz e Fisher 1/4
A =43 [FATDL] G, Y2y~ Estacionario 4
(1981) 0
Trivedi (1984) A, = 2v2[LI'm; Cy(1 — k)DL ]V/4G, "2y, ~V/* Estacionario 5
I\ 041 Estacionério e
Hunt e Lu (1996) Ac = 4,09k,7%7*° <—> D, %%, ~0>° L 6
AT transitério

A = 0,07798V'@-078)(y' — G')0.75G'—0,6028
a=—1,131 — 0,1555log;,(G') — 0,007589[log,,(G"]? Estacionario e

Hunt e Lu (1996) L 7
A= MAT | GIke 0 ViTk transitorio
1T Tk, T Atz ®Y T DAT
Bouchard e 1/2 1/2
) A o=ay 16C, "Goel'Dy Transitorio 8
Kirkaldy (1997) 1 —Kkomy GV},

Fonte: Adaptado de Nascimento (2017).
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(Ac, A1) sao, respectivamente, os espacamentos dendriticos celular e primario;
(mL) é a inclinacao da linha liquidus; (DL) é a difusividade de soluto no liquido; (CO) é
a composicao de soluto da liga; (kO) € o coeficiente de particdo de soluto; (VL) € a
velocidade de deslocamento da isoterma liquidus; (GL) é o gradiente de temperatura
a frente da isoterma liquidus; (GO¢) € o parametro caracteristico = 600 x 6 Kcm - 1
(valor definido para compostos orgéanicos); (al) € o fator de calibracdo do modelo; (L)
€ o calor latente de fusdo e (I') o coeficiente de Gibbs - Thonson ( BOUCHARD;
KIRKALDY, 1997).

Os espacamentos celulares e dendriticos primarios sao fortemente
influenciados pelas condicBes térmicas e constitucionais. Esses espacamentos
diminuem com o aumento da taxa de resfriamento (TR) e da velocidade de
deslocamento da isoterma liquidus (VL) e aumentam com o tempo local de
solidificacao (tSL).

Tabela 2 - Leis experimentais para previsdo dos espagamentos dendriticos primarios para ligas
binarias a base de aluminio

Rocha (2003) Al-5%Cu A, = 250(Tx) %5 Vertical 9
Al-8%Cu Ascendente
Al-15%Cu
Peres (2005) Al-3%Si Ay = 220(Tg) ™55 Vertical 10
Al-5%Si Ascendente
Al-7%Si
Al-9%Si
Cruz (2008) Al-20%Sn A, = 70(Tg) %55 Vertical 11
Al-30%Sn Ascendente
Al-40%Sn
Canté (2009) Al-1%Ni A1 = 100(TR) %5 Vertical 12
Al-1,9%Ni Ascendente
Al-3%Ni
Al-4,7%Ni
Al-5%Ni
Al-2,5%Ni A, = 220(Tg) %%
Goulart (2010) Al-0,5%Fe A, = 95(T,)" %55 Vertical 13
Al-1,0%Fe Ascendente

Al-1,5%Fe



Carvalho (2013) Al-3%Si Ay = 240(TR) %55
Al-7%Si
Al-9%Si
Dias Filho (2012)  Al-6%Cu 1, = 216(Tg) "5
Vasconcelos Al-5,5%Sn A, = 144(Tz) %>
(2014)
Barros (2014) Al-3%Cu A, = 440(Tg)™%5°

Horizontal

Horizontal

Horizontal

Horizontal

Fonte: Adaptado de Gomes (2012).

2.4 Ensaios Mecanicos

2.4.1 Ensaio de tracao

13

14
15

16
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Segundo Bortoli (2007), o ensaio de tracdo consiste na aplicacdo de carga de

tracdo uniaxial crescente em um corpo de prova especifico até a ruptura. Trata-se de

um ensaio amplamente utilizado na industria de componentes mecanicos, devido as

vantagens de fornecer dados quantitativos das caracteristicas mecéanicas dos

materiais. Uma boa maneira de observar a diferenga no comportamento entre os

materiais € submetendo-os a um ensaio de tracdo. Fazendo-se um grafico da tensao

em funcdo do alongamento, € possivel caracterizar um material entre os dois grupos

(Figura 17). Materiais frageis rompem-se com alongamento tipicamente menor do que

5% e mostram maior resisténcia mecanica.

Figura 17 - Gréfico tensao deformacao

G Fragil

Ductil

Fonte: Préprio Autor
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Figura 17 - Maquina de ensaios mecanicos ARO'LEC, modelo WDW-100

Fonte: Autor, 2019.

Com esse tipo de ensaio, pode-se afirmar que praticamente as deformacdes
promovidas no material sdo uniformemente distribuidas em todo o seu corpo, pelo
menos até ser atingida uma carga maxima proxima do final do ensaio e, como é
possivel fazer com que a carga cres¢a numa velocidade razoavelmente lenta durante
todo o teste, 0 ensaio de tracdo permite medir satisfatoriamente a resisténcia do
material. A uniformidade termina no momento em que é atingida a carga maxima
suportada pelo material, quando comeca a aparecer o fendmeno da estriccdo ou da
diminuicéo da seccéo do corpo de prova, no caso de matérias com certa ductilidade.
A ruptura sempre se da na regido mais estreita do material, a menos que um defeito
interno no material, fora dessa regido, promova a ruptura do mesmo, 0 que raramente

acontece.

2.4.2 Ensaio de dureza

A dureza consiste numa medida da resisténcia de um material a uma
deformacéo plastica localizada. Os ensaios de dureza sao realizados frequentemente
uma vez que sao simples e baratos, parcialmente ndo destrutivos (o corpo de prova
nao é fraturado e nem deformado drasticamente) e permitem determinar outras
propriedades do material.

A dureza Rockwell é hoje a técnica de medigédo de dureza mais utilizada no
mundo pela facilidade e rapidez de sua execucgédo, isencdo de erros humanos,

facilidade de deteccdo de pequenas diferencas de dureza e pequeno tamanho da
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impressdo. Inicialmente, aplica-se uma pré-carga para firmar o material e na
sequéncia é imposta a carga propriamente dita. O penetrador pode variar de um cone
de diamante (mais utilizado) a uma esfera. A carga € aplicada por um tempo de
aproximadamente 10 segundos, de onde € retrada e mede-se, entao,

automaticamente, a profundidade da impressao gerada.
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3 MATERIAIS E METODOS

O presente capitulo tem como objetivo apresentar 0os equipamentos e materiais
empregados nas atividades experimentais bem como a metodologia utilizada durante
a execucao das mesmas: i) Célculo estequiométrico, corte e pesagem dos materiais;
i) Fusdo, homogeneizacéao e afericdo da liga obtida; iiil) Montagem da lingoteira com
termopares posicionados em pontos estratégicos; iv) Vazamento da liga fundida na
lingoteira ja posicionada no dispositivo de solidificacdo ascendente; v) Refuséo e
estabilizacdo do metal liquido; vi) Inicio do experimento mediante o acionamento da
refrigeracdo da chapa molde; vii) Cortes do lingote solidificado nos sentidos
transversal e longitudinal destinados ao preparo de amostras para analise
metalografica, microscopia Optica e eletronica de varredura; viii) Corte dos lingotes
para preparo de corpos-de-prova para ensaio de tracdo; ix) Preparo dos lingotes para
Ensaios Microdureza; x) Analise e tabulacdo dos resultados experimentais para
posterior interpretagao.

O diagrama da Figura 18 ilustra as etapas envolvidas no decorrer do estudo

experimental efetuado neste trabalho.



Figura 18 - Fluxograma do processo
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Fonte: O Autor (2019)
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3.1 Equipamentos e Materiais Utilizados

A liga utilizada foi obtida a partir de aluminio com pureza comercial (98,31%) e
niquel com (98,16%) de pureza. O corte do Aluminio foi realizado com o auxilio de
uma serra de fita de fabricacdo Franho, modelo FM-50 e o Niquel foi preparado em
forma de limalha. Seguindo o célculo estequiométrico para liga alvo, os elementos de
liga foram pesados em uma balanca eletrénica semi-analitica com preciséo de 0,01g.

O aluminio foi colocado em um cadinho de carbeto de silicio, modelo AS-06 da
Carbosil, com capacidade de 1 litro, e em seguida foi levado a um forno tipo mufla, da
marca Jung. O cadinho de carbeto de silicio foi previamente revestido com uma
camada de material refratario (alumina), para aumentar sua durabilidade e evitar a
contaminacao da liga;

Devido as temperaturas de fusdo dos componentes da liga serem muito
diferentes, aproximadamente (660°C) para o Al e (1453 °C) para o Ni, a liga foi obtida
mediante 0 mecanismo de difusdo do soluto na matriz liquida do solvente, o que
ocorreu da seguinte forma: Apés a total fusdo do aluminio, o cadinho foi retirado do
forno, e o niquel na forma de cavacos foi adicionado ao metal liquido. A mistura foi
agitada com uma vareta de aco revestida com alumina, com o objetivo de facilitar a
incorporacao do niquel na matriz do aluminio.

Para garantir a total difusdo do soluto na matriz do solvente, a mistura metélica
€ retornada ao forno e retirada para ser novamente agitada. Esse procedimento
repetiu-se até a total dissolucdo dos cavacos de niquel. A Figura 19 apresenta os

principais equipamentos e materiais utilizados no preparo da liga.

Figura 19 - A) Balanca digital B) Cadinho de carboneto de silicio e C) Forno elétrico tipo mufla

Fonte: O autor (2018).

ApOs as etapas descritas, o cadinho foi retirado do forno e a seguir levantou-se

a curva de resfriamento caracteristica do material, conforme ilustra a Figura 20.
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Figura 20 - Representacdo esquematica do processo experimental de obtencao da curva de
resfriamento
COMPUTADOR DE AQUISICAO DE DADOS

REGISTRADOR DE TEMPERATURAS
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ISOLANTE TERMICO CERAMICO
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CADINHO

Fonte: Nascimento (2017).

Em seguida, o cadinho retornou ao forno para uma nova fusdo. Nesse estagio
o metal liquido foi vazado em uma lingoteira, que se encontrava acoplada ao
dispositivo de solidificacdo, ocorrendo a solidificacdo espontanea do metal. Com o
intuito de refundir o material, foi acionado o sistema de aquecimento do dispositivo.
Para garantir a total fusdo da liga e a estabilizacdo do liquido, aplicou-se um
superaquecimento de 10% acima da temperatura liquidus (T.). A partir dessa
temperatura, o sistema de aquecimento do dispositivo foi desligado, iniciando-se o
resfriamento do metal. No instante em que a temperatura do metal liquido alcancava
a estipulada para o inicio do experimento (Ti = T. + 10%TL.), era acionada a
refrigeracdo forcada & agua na chapa molde. Essa condicdo de resfriamento
permaneceu até a total solidificacdo. O monitoramento e os registros térmicos foram
feitos através de termopares posicionados no interior da lingoteira, conectados a um
sistema de aquisi¢cao de dados.

Neste trabalho, devido a faixa de temperaturas em que ocorre 0 processo de
solidificacdo, foram utilizados termopares de Chromel-Alumel do tipo K com diametro
de 1,5 mm com faixa de utilizacdo até 1260°C para mapear horizontalmente o0s
lingotes. A escolha desse tipo de termopar pode ser justificada em funcdo da grande
faixa de utilizacdo de temperaturas. Estes aparelhos foram calibrados com base no
ponto de fusdo do aluminio indicando flutuagdes em torno de 1°C e conectados
através de cabos coaxiais a um sistema de aquisicdo de dados em um computador.

No registro dos perfis térmicos, foram utilizados os sistemas de aquisicdo de
dados Fieldlogger, mostrados na Figura 21, devidamente acoplados a um computador

e o software do equipamento utilizado para acompanhar, registrar e armazenar 0s
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dados obtidos pelos 8 termopares durante o processo de solidificacao direcional
horizontal.

Foram utilizados também o Microsoft Excel® para compilar e manipular os

dados obtidos e o software Origin Pro g® para plotagem e ajuste dos graficos

correspondentes aos parametros térmicos de solidificacao.

Figura 21 - Sistema de aquisicao FieldLogger
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Fonte: Autor (2019)

O rotametro de acrilico, como o mostrado na Figura 22, com quilha flutuadora
de aco inoxidavel e com faixa de medi¢céo de 4 a 36 LPM, foi utilizado para o controle
do fluxo de &gua que escoa através da camara de refrigeracdo do dispositivo utilizado,

controlando a vazao para todos 0s experimentos.

Figura 22 - Rotdmetro controlador da vazao de 4gua utilizada nos experimentos

Fonte: O Autor (2019).

As ligas pertencentes ao sistema Al-Ni, escolhidas como objeto de estudo,
apresentam as seguintes concentracées em massa de Ni: (3% e 5%). As Figuras 23
e 24 apresentam os diagramas de equilibrio de fases do sistema binario Al-Ni,

completo e parcial, respectivamente.
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Figura 23 - Diagrama de equilibrio de fases do sistema Al-Ni
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Fonte: Infomet (2019).

Figura 24 - Diagrama parcial de equilibrio de fases do sistema Al-Ni
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Fonte: O autor (2019).

As ligas produzidas em laboratorio passaram por dois critérios de afericdo da
composicdo: uma analise térmica e uma analise quimica. O primeiro diz respeito a
verificagdo do teor de soluto, obtido tomando como referéncia a linha de
transformacao liquidus fornecida pelo diagrama de equilibrio de fases do sistema
binario Al-Ni, ja apresentados nas Figuras 23 e 24. A Tabela 3 apresenta, por exemplo,
a temperatura de transformacao obtida por andlise térmica da liga Al-3%Ni e Al-5%Ni,
confrontada com o valor de temperatura extraido do diagrama de fases. Levando em

conta o erro relativo dos termosensores utilizados, que é da ordem de 1,0%,
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considera-se que a estequiometria da liga € valida. A Analise térmica da liga Al-3%Ni
e Al-5%Ni é apresentada na Figura 25.

Tabela 3 - Temperaturas de transformacéo para a liga Al-3%Ni e Al-5%Ni

Liga Al-Ni % (Ni) Temperatura de transformacéo Temperatura de transformacéo (°C)

(°C) (curva de resfriamento) (Diagrama de fase)
3 654,8 + 1,0% 653
5 645,7 £ 1,0% 645

Fonte: O autor (2019).

Para a analise quimica foi retirada uma amostra da liga produzida
experimentalmente e utilizada a técnica de espectrometria de fluorescéncia de raios
X, 0 que permitiu uma afericdo adicional da composicao final da liga produzida. A
Figura 26 apresenta a ficha fornecida pelo espectrometro de fluorescéncia de raios X
para a liga Al-3%Ni e Al-5%Ni. Essa analise apresentou valores proximos dos
previstos pelo calculo estequiométrico (Co), 0 que possibilita admitir os teores originais

como validos.

Tabela 4 - Composi¢éo quimica da liga Al-3%Ni Al-5%Ni obtida espectrometria por fluorescéncia de

raios X
Composicao quimica [%)]
Mg Al Fe Ni Zn
1,627 94,57 1,065 2,620 0,1186

Fonte: O autor (2019).

A amostra utilizada na andlise de Raios X foi lixada sequencialmente nas
granulometrias de: 100, 220 e 320, respectivamente. O equipamento utilizado foi o
espectrometro de emissao 6ptica do LCM (Laboratorio de Caracterizagdo de materiais
do Instituto Federal de Educacéo, Ciéncia e Tecnologia do Para), para identificacdo

das quantidades dos elementos do lingote solidificado, mostrado na Figura 25.

Figura 25 - Analisador Quimico: espectrédmetro de emissao optica

Fonte: Acervo do Laboratdrio de Caracterizacdo de Materiais/IFPA Campus Belém (2019).
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3.2 Descricao do Dispositivo de Solidificagado Unidirecional Horizontal

O dispositivo de solidificacédo e o sistema de aquisicdo de dados empregados
nos experimentos sdo mostrados de forma esquemaética na Figura 28. Utilizado pela
primeira vez por Silva (2007), integrante do Grupo de Pesquisa em Metalurgia (GPM)
do IFPA, foi projetado de tal maneira que o calor do metal liquido fosse extraido
somente atravées de um sistema refrigerado a &gua, localizado em uma das
extremidades do molde, promovendo assim a solidificagdo direcional horizontal. A
lingoteira de aco inoxidavel utilizada possui 160 mm de comprimento, 60 mm de
largura, 60 mm de altura e 3 mm de espessura. As superficies laterais internas da
mesma foram revestidas com camadas de alumina e a parte superior foi isolada com
material refratario para evitar perdas de calor para 0 meio ambiente.

Figura 26 - Representacdo esquemética do dispositivo de solidificagdo, mostrando sua interface com
0 sistema de registro de temperaturas

. Terrmopares
. Datalogger
. Computador de aguisicdo de dados
. &limentagdo de agua
. Recipiente de agua
. Bomba de dgua
. Rotémetro
. Entrada de agua
9. Saida de dgua
10, Dispositivo de solidificago direcional
11. Controlador detemperatura
| 12. Isolante térmico cerdmico
13. Aquecedaores elétricos
14, Lingoteira retangular (de agoinoxidavel)

So = O a0 [

| I-:0|;t-e: Adaptado de Araujo (2015).
Primeiramente, a liga estudada foi fundida no dispositivo de solidificacédo e, em
seguida, teve sua temperatura elevada (10%) acima de sua temperatura liquidus,
visando garantir a formacao da zona colunar, uma vez que 0s espacamentos primarios
devem ser quantificados na referida regido (GUNDUZ et al., 2002; ROCHA et al.,
2003a; 2003b).

Depois de atingido o nivel de superaquecimento desejado, as resisténcias
elétricas do dispositivo foram entédo desligadas e, imediatamente, acionado o sistema
de refrigeracdo a agua. Os jatos do fluido refrigerante, direcionados tdo somente a
uma das paredes laterais do molde, induziram uma extracdo de calor no sentido
longitudinal, ou seja, apenas na dire¢do horizontal conforme estabelecido neste

estudo. Esse mesmo dispositivo possui uma haste metalica munida de orificios
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passantes de diametros de 2 mm e que podem ser ajustados para fixacdo de nove
termopares. Neste trabalho foram utilizados oito termopares tipo K (com diametro de
1,5 mm) e posicionados em relacdo a chapa molde nas seguintes distancias: 5, 10,
15, 20, 30, 50, 70 e 90 mm e ajustados no centro da lingoteira, medidas essas
confirmadas através de um paquimetro; entretanto, o termopar de posicionamento
sexto apresentou problemas e esta posicao foi descartada.

A escolha desse tipo de termopar deve-se ao fato da grande faixa de utilizacao
de temperaturas (0 a 1260°C). Depois de fixados e posicionados adequadamente, os
termopares foram conectados a um registrador de dados interligado a um computador
para acompanhar, registrar e armazenar os dados que serdo obtidos durante o
processo de solidificacdo, além de possibilitar um monitoramento em tempo real dos
dados medidos. Os termopares foram calibrados com base no ponto de fusdo do
aluminio, indicando flutuacdes em torno de 1°C e conectados através de cabos
coaxiais a um sistema de aquisicdo de dados em um computador.

As principais caracteristicas dos termopares utilizados sdo as seguintes:
diametro igual a 1,5 mm; faixa de utilizacdo até 1260 °C (0,000 a 50,990) mV; poténcia
termoelétrica: 4,04 mV (100 °C). O AMR-Software foi o software utilizado para
acompanhar, registrar e armazenar os dados obtidos pelos termopares durante o
processo de solidificacao, além de possibilitar um monitoramento on-line dos dados
medidos.

As variaveis térmicas experimentais como velocidade de deslocamento da
isoterma liquidus (VL) e a taxa de resfriamento (Tr) foram determinadas a partir dos
perfis de temperaturas obtidos para as sete posi¢coes dos termopares, utilizando-se
da técnica detalhada por Rocha et al. (2003a; 2003b; 2000).

3.3 Determinacdo Experimental das Variaveis Térmicas de Solidificacéo

As curvas experimentais da variagao de temperatura com o tempo, obtidas para
diferentes posicoes de termopares, foram armazenadas no registrador de temperatura
e posteriormente processadas no programa Origin 8.0, o qual gera curvas que
representam perfis de temperatura para cada termopar, conforme esquema mostrado
na Figura 27. A metodologia esquematica do procedimento utilizado para os céalculos
de VL e Tr foram utilizados nos procedimentos adotados nos trabalhos de Rocha
(2003), Gomes (2012), Vasconcelos (2013), Magno (2015), Barros (2016) e Souza
(2016).
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A partir dessas curvas, podem ser determinadas as variaveis térmicas de
solidificacdo. As velocidades experimentais para a isoterma liquidus (VL) sé&o
determinadas a partir da derivacéo da funcao P=f(t), ou seja, V.=dP/dt, onde a funcéo
P=f(t) foi obtida experimentalmente pela intersecdo da reta da temperatura liquidus
(TL) com os perfis térmicos em cada posicdo dos termopares, ou seja, a partir da T
da liga traca-se uma reta paralela ao eixo do tempo indicado no grafico que representa
o perfil térmico, conforme esquema indicado na Figura 27. A partir das intersecdes
dessa reta com os perfis térmicos, obtém-se o tempo correspondente, que pode ser
definido como sendo o tempo(t) de passagem da isoterma liquidus, TL, para cada
posicdo do termopar. Entdo, os resultados dos pares ordenados posicoes, P, e 0s
tempos, t, (P, t) obtidos a partir do procedimento, permitem que seja tracado um
grafico experimental da posicdo da isoterma liquidus com o tempo.

A taxa de resfriamento (Tr) foi obtida experimentalmente para cada posicéo
dos termopares, através das intersecdes das retas de cada temperatura liquidus (TL)
com os perfis térmicos em cada posicdo dos termopares, e a partir do resultado da
leitura do quociente das temperaturas imediatamente antes e depois da T. e dos

tempos correspondentes, isto é, dTr=dT/dt.

Figura 27 - Tratamento dos dados experimentais para obtencéo das variaveis térmicas
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Fonte: Gomes (2012).
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3.4 Caracterizacdes Macro e Microestrutural

Na macroestrutura, pode-se analisar a precisdo dos experimentos de
solidificacdo quanto a direcionalidade em que o0 processo ocorreu. Com relacdo a
microestrutura, esta permite investigar a influéncia das variaveis de solidificacdo na
constituicdo estrutural da liga metalica. As microestruturas foram examinadas em um
Microscopio esteoscopico Olympus-Arotec SZ-61 com luz refletida acoplada com
camera UC-30 a partir do software analisador de imagens AnalySIS 5.1 da Olympus.

As amostras para analise microestrutural foram obtidas do centro do lingote.
Posteriormente, a superficie da amostra foi atacada com um reagente cuja
composicao foi 15 ml de HNOs3, 10 ml de HCI, 5 ml de HF e 70 ml de H20 (solucéo de
Keller), conforme Gomes (2012). O ataque quimico foi realizado por imersao da
superficie da peca durante aproximadamente vinte segundos, tempo suficiente para
gue as macroestruturas de solidificacao das ligas fossem perfeitamente reveladas.

Em seguida, iniciou-se 0 procedimento para obtencdo das pecas
correspondentes a caracterizacdo microestrutural, para posterior caracterizacdo e
quantificacdo dos espacamentos dendriticos terciarios. Assim, foram retirados
transversalmente do lingote, da regido compreendida somente por gréos colunares,
oito corpos de prova de cada liga estudada, nas posi¢des correspondentes a 5 mm;
10mm; 15 mm;20 mm; 25 mm; 30 mm,35 mm, 40 mm, 45 mm e 50 mm em relagéo a
interface metal/molde. Os corpos de prova foram devidamente identificados de acordo
com suas respectivas posicoes, embutidos a frio (Figura 28) e posteriormente lixados
com lixas de granulacdo de 100 a 1200 mesh e polidos com solucdo de Alumina

1,0pm.

Figura 28 - Amostras embutidas em resina para posterior analise metalografica e ensaios de
microdureza

Fonte: O Autor (2019).
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3.5 Ensaios Mecéanicos
3.5.1 Ensaio de Tracao

Com o objetivo de estabelecer correlacdes entre as variaveis de solidificacdo e
as propriedades mecanicas das ligas do sistema Al-Ni, foram efetuados ensaios para
determinar os limites de escoamento e de resisténcia a tracdo. Para esse propdésito
dois lingotes para cada uma das seguintes concentracdes de niquel 3% e 5 % foram
seccionados perpendicularmente a direcdo de solidificacdo, conforme a Figura 29.
Essas seccdes foram posteriormente usinadas originando os corpos de provas

utilizados nos ensaios de tracdo como ilustrado na Figura 30.

Figura 29 - A localizacdo dos corpos de prova para ensaio de tracdo perpendicular a direcdo de
extracdo de calor. (a) Al-3%Ni e (b) Al-5%Ni

(b)

Fonte: O autor (2019).

O lingote AlI3%Ni originou dez corpos de provas e Al5%Ni nove distribuidos ao
longo do eixo longitudinal, totalizando 19 corpos de provas para todas as 2 ligas
investigadas, sendo 2 lingotes por liga investigada.

ApoOs a usinagem dos corpos de prova em conformidade com a norma ASTM
E8M, eles foram submetidos aos ensaios de tracdo, efetuados segundo a norma NBR
6152 e ASTM E8M. O equipamento utilizado foi a maquina de ensaios MTS — Test
Star Il (Figura 30), com uma velocidade de ensaio em torno de 10 mm/s.



48

Figura 30 - A) Corpo de prova posicionado na maquina de ensaio. B) Corpos de prova ensaiados da
liga AI3%Ni e C) corpos de prova ensaiados da liga AI5%Ni

Fonte: O Autor (2019)

3.5.2 Ensaio de Microdureza

Os ensaios de microdureza Vickers (HV) foram realizados de acordo com o
método proposto por Dias Filho (2013). Foram realizadas 3 medidas para cada
posicéo analisada ao longo do comprimento dos corpos de prova. Os testes foram
divididos em grupo A que se refere as ligas de Al3%Ni e B referente as ligas de
Al5%Ni. Nesse ensaio, foi utilizada uma carga de 300 gf e um tempo de 13 segundos.
O equipamento utilizado foi um microdurémetro modelo HV-1000B, com penetrador
piramidal de diamante. A Figura 31 apresenta o microdurébmetro utilizado neste

trabalho, com um corpo de prova sendo ensaiado.
Figura 31 - Microdurémetro HV-1000B do GPEMAT/UFPA

Fonte: O Autor (2019)
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1 Macroestrutura

A macroestrutura resultante do corte longitudinal apés a realizacdo do ataque
guimico com superaquecimento de 10% e que teve a superficie da chapa molde polida
€ apresentada na Figura 32. Essa liga, solidificada horizontalmente em condi¢des
transitorias de extracéo de calor, foi analisada com o intuito de verificar as regides e
as zonas de transicdes mediante a interface metal/molde, a influéncia do grau de
superaquecimento, e do teor de soluto no mecanismo de formacdo da morfologia

estrutural.

Figura 32 - Macroestruturas das ligas Al-3%Ni e Al-5%Ni com superaquecimento de 10% e chapa
molde polida

Fonte: O autor (2019).

Nota-se nessa liga o crescimento de grdos colunares com extensao
predominante até 40 mm em relagéo interface metal/molde, ocorrendo paralelamente
a direcao do fluxo de calor desde o inicio do lingote, o que ratifica a existéncia de fluxo
de calor perpendicular a superficie de refrigeracéo e a direcionalidade do processo de
solidificacéo.

Em seguida, observa-se o surgimento de grdos alongados e com direcao
diferente do crescimento preferencial, os quais sdo denominados “graos plumosos” e
que serdo detalhados mais a frente, em seguida com parte dominante no final do
lingote tém-se graos equiaxiais. Além disso, verificou-se, com auxilio de uma régua,
que as transicbes ndo ocorreram em um plano paralelo a parede refrigerada. O
surgimento da zona de transicéo colunar/plumosos (TCP) aconteceu numa faixa de 5
a 40 milimetros e da zona de transicdo plumosos/equiaxial (TPE) numa faixa de 5 a
120 milimetros.
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Esses desvios na zona de transic&o indicam que correntes convectivas estao
presentes nessa configuracdo e, como consequéncia deste escoamento natural de
fluido, ocorrem perturbacdes que geram tais desvios nessas regides. Vale ressaltar
que, para o caso de um dispositivo de solidificacédo direcional horizontal, o efeito da
conveccdo termossolutal € intensificado pela acdo da gravidade, uma vez que a
gravidade age perpendicularmente a direcdo da frente de solidificacdo da liga
(KONNO, 2015).

Nas posicdes mais proximas a interface de resfriamento até 5 mm, o
crescimento colunar prevaleceu. Em seguida, da posicdo de 5 mm até 120 mm,
percebe-se a existéncia de grdos que crescem com orientacao diferente da direcao
preferencial de crescimento e que possuem a forma de “leque”, os quais sao
chamados por alguns autores de “graos plumosos” ou “Graos de pena”. Como
observado nesta macroestrutura, a literatura destaca que estes grédos impedem o
crescimento regular dos demais graos colunares e exibem diferentes contrastes, nas
cores branca e cinza, consistindo de lamelas separadas paralelamente por contornos
retilineos e ondulados com orientacdes alternadas (HENRY et al., 2004; TURCHIN,
2007). Posteriormente, nas posic¢des finais do lingote, é observado que o crescimento
desses “graos plumosos” é interrompido com o surgimento dos gréos equiaxiais
principalmente no final do processo de solidificacéo, isto é, estes grdos de orientacéo
cristalina aleatéria impedem o avango dos “graos plumosos”.

A Figura 33 apresenta com mais detalhes a regiao de “graos plumosos” a partir
do corpo de prova localizado na posi¢cado de 60 mm ao longo da sec¢éo longitudinal do
lingote da liga Al-3%Ni e Al-5%Ni. E mostra o surgimento de bracos dendriticos
primarios desalinhados em relacdo a direcdo de evolucdo da taxa de resfriamento,
além de apresentar bracos dendriticos secundarios com inclinacdo de
aproximadamente 45° em relacdo aos bracos dendriticos primarios (RODRIGUES,
2007).
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Figura 33 - Macrografia da segéo longitudinal do lingote da liga Al-3%Ni e Al-4%Ni com
superaquecimento de 10% e chapa molde polida e micrografias obtidas a partir das se¢fes
transversais dos corpos de prova

Fonte: O autor (2019).

Embora existam estudos sobre o crescimento de “grédos plumosos”, este
assunto abrange varios questionamentos sobre as causas que proporcionam a sua
nucleacdo na macroestrutura de uma liga. Segundo Garcia (2007), uma das causas
para esse tipo de desvio nos grdos é um movimento lateral brusco da lingoteira
durante a solidificagdo. Esta interferéncia externa pode ser suficiente para mudar a
direcéo do crescimento colunar.

Por outro lado, Henry et al. (1998) cita em seus artigos que, além das ligas
metalicas, esse fenbmeno ja foi demonstrado em sistema transparentes, como é o
caso de solugbes quimicas de NH4CI-H,O e SCN-acetona, sem que ocorra a
possibilidade de movimentos bruscos durante o processo de solidificacao. Além disso,
Henry e outros autores acreditam que o surgimento dos “grdos plumosos” pode ser
promovido sob condi¢des especificas, tais como: elevadas taxas de resfriamento nos
instantes iniciais da solidificacéo, presenca de conveccao e acéo de certos elementos
de ligas.

Essas condi¢des induzem a combinagéo de dois mecanismos que ocorrem na
escala atdbmica: No primeiro mecanismo, sucede uma alteracdo nas propriedades
anisotropicas da liga (tensdo superficial e/ou uma cinética de ligacdo atomos) que
muda as dire¢cdes de crescimento preferencial de <100> para <110>. No segundo
mecanismo, uma simetrizagcdo das dire¢des de crescimento dos bracos dendriticos na

area de conveccdo por uma operacdo de maclagdo iniciada pelas falhas de
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empilhamento no metal durante a solidificagdo (HENRY et al., 2004; TURCHIN, 2007,
RODRIGUES, 2007).

Neste trabalho, nota-se na macroestrutura da liga Al-3%Ni e Al-5%Ni que os
“graos plumosos” nucleiam a partir dos graos colunares. Tal observagao contraria a
tese de que os “grdos plumosos” sejam apenas o desvio de crescimento dos graos
colunares. Aventa-se entdo a possibilidade de que estes graos nao sejam apenas
estruturas colunares com orientacao refletida por alguma perturbacéo fisica, mas
trata-se de uma macroestrutura que possui suas caracteristicas particulares, como
condi¢cdes de nucleacbes, direcdo de crescimento e morfologia dendritica. Vale
ressaltar que, neste experimento, a configuracdo do dispositivo de solidificacdo e a
forma como o experimento é realizado, além da quantidade de experimentos
realizados impede que haja movimentacdes bruscas da lingoteira durante a
solidificagéo, o que reforga a tese de Henry et al. (1998).

Alguns autores chamam atenc¢do quanto a formagdo dos “grdos plumosos”,
pois, segundo eles, esses elementos comprometem drasticamente as propriedades
da estrutura solidificada por fundi¢éo e até por soldagem, afetando a deformabilidade
do material e dificultando mudancas na microestrutura por meio de tratamentos
térmicos, sendo, portanto, importante se estabelecer controles no processo de
solidificacéo para evitar sua formacado (RODRIGUES, 2007; TURCHIN et al., 2007).

4.2 Variaveis Térmicas de Solidificacao

4.2.1 Curvas de Resfriamento

A Figura 34 apresenta a curva de resfriamento obtida a partir das condi¢des de
solidificagdo assumidas neste trabalho. Os resultados mostram uma temperatura
liquidus (T.) de 652,3°C, sendo observado um patamar de temperatura solidus (Ts)
de 639,5°C na curva. Dessa forma, pode-se verificar termicamente a exata
composic¢ao da liga por meio da comparacao de T, e de Tsobtidas experimentalmente
com aquelas indicadas teoricamente pelo diagrama de equilibrio de fases do sistema

Al-Ni. O caminho de solidificagc&o da liga Al-3%Ni e Al-5%Ni gerado a partir do software

Origin Pro 8®. Destaca-se gue este caminho de solidificacdo foi gerado a partir de
quatro pressupostos basicos do modelo de Scheil: (1) as interfaces estdo em
equilibrio; (2) ndo ha difusdo na fase solida; (3) as composi¢cdes sdo homogéneas

através de toda a fase liquida; e (4) as densidades sao iguais para a fase solida e
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liquida (FLEMINGS, 1974; BARROS, 2016).

Figura 34 - Curva de resfriamento para as ligas A) Al 3%Ni e B) Al 5%Ni
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Fonte: O autor (2019).

4.2.2 Perfis de Temperatura

A Figura 35 mostra os perfis térmicos da liga obtida experimentalmente,
possibilitando assim determinar os parametros térmicos envolvidos no sistema. As
retas paralelas ao eixo x indicam a temperatura liquidus, inicio da liberacdo de calor
latente de fusédo, e a temperatura solidus, logo em seguida na solidificacao.

Nota-se que quanto mais distante estiver posicionado o termopar da interface
metal/molde, maior sera o tempo de registro térmico, isto é, para o intervalo entre a T
e a Ts, a variacdo da temperatura registrada € cada vez menor nos termopares mais
afastados da chapa molde. Este comportamento pode ser justificado pela maior
resisténcia térmica durante a transferéncia de calor conforme o aumento da camada

solidificada ao longo do processo de solidificacéo.

Figura 35 - Perfis térmicos de solidificagdo para as ligas A) Al 3%Ni e B) Al 5%Ni, para diferentes
posi¢cdes ao longo do lingote solidificado num dispositivo horizontal.
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Fonte: O autor (2019).
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4.2.3 Tempo de solidificagéo

Para a determinacg&o dos valores dos parametros térmicos de solidificacdo V. e
TR, que variam tanto em funcdo do tempo como da posicéo durante a solidificacdo, as
leituras dos termopares (Figura 35) foram utilizadas para gerar um grafico da posicao
da interface metal/molde em funcéo do tempo correspondente a passagem da frente
liquidus pelos termopares. Os tempos experimentais foram obtidos a partir das
intersecoes das retas de cada temperatura liquidus (TL) com as curvas de
resfriamento, para cada posicao dos termopares. Uma técnica de ajuste por curva a
esses pontos experimentais gerou uma expressao algébrica da posicao em funcéo do

tempo, conforme apresentado na Figura 36.

Figura 36 — A) Posicao da isoterma liquidus a partir da interface metal/molde em fun¢é@o do tempo
para a liga Al-3%Ni
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Fonte: O autor (2019).
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4.2.4 Velocidades da Isoterma liquidus

A velocidade de deslocamento da frente de solidificagdo é determinada por

meio da derivada da equacgéo posicdo em funcédo do tempo (P = a.(t)b), que apoés
breve manipulacdo analitica, pode-se chegar a equacédo da velocidade da isoterma
liquidus em funcéo da posicao (V. x P). Os resultados gerados sdao mostrados na
Figura 37. Como esperado, estes resultados mostram que os valores de VL mais
elevados estdo nas regides proximas a chapa molde. Com o decorrer da solidificacao,
os valores de V| tornam-se menores e esse decaimento vai se tornando gradual ao

fim do processo de solidificagéo.

Figura 37 - Velocidades da isoterma liquidus em fung&o da posi¢céo para as ligas A) Al 3%Ni e B) Al

5%Ni
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Fonte: O Autor (2019).
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A taxa de resfriamento foi determinada considerando-se os dados térmicos

coletados imediatamente antes e outra imediatamente depois da passagem da

isoterma liquidus por cada termopar e seus respectivos tempos. A Figura 38 mostram

as consolidacdes das curvas experimentais das taxas de resfriamento em fungéo da

posicéo, as quais séo representadas pelas equagdes na forma de poténcia, definidas
respectivamente por TR= 1,98 (P)-0,6 para a liga Al3%Ni e TR=4,18 (P)-1,16 para a

liga Al-Ni Eutético. Como esperado, os valores de TR diminuem progressivamente

para as posi¢cdes mais afastadas da interface metal/molde. Pode-se justificar o

comportamento de VL e TR, os quais diminuem com o avanco da frente de

solidificacdo, pelo aumento da resisténcia térmica a extracdo de calor ao longo da

solidificacdo, ocasionado pela progressiva formacao do metal sélido.

Figura 38 - Taxa de resfriamento em fung&o da posi¢éo ao longo do lingote A) Al3%Ni e B) AI5%Ni
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4.3 Microestrutura

As microestruturas observadas ao longo das secdes transversais da liga
estudada apresentaram morfologia dendritica para todas as composicoes
examinadas. As referidas microestruturas, conforme citado anteriormente foram
obtidas nas posi¢des correspondentes a 3, 5, 7, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 100,
110, 120, 130 e 140 mm em relacao a superficie de extracdo de calor. Nas Figuras 39
e 40, sdo apresentadas micrografias da liga Al-3%Ni e Al-5%Ni os correspondentes
valores de Vi, Tr e A em seis diferentes posi¢des do lingote de modo a permitir
representar e comparar a evolucdo das microestruturas dendriticas, bem como as
condicdes locais de solidificacdo, parametrizadas pelas variaveis térmicas. Sendo
assim, foram selecionadas as microestruturas nas seguintes posi¢des: préxima a base
refrigerada (3 mm e 5mm), na regido central do lingote (50mm e 60mm) e na regiao

final do lingote (130mm e 140mm), considerando o centro do produto fundido.

Figura 39 - Micrografias da liga Al-3%Ni com os correspondentes valores de VL, TR e A1
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Tr=0,20°C/s

A1=211 pm

Fonte: O autor (2019).
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Figura 40 - Micrografias da liga Al-5%Ni os correspondentes valores de VL, TR e A1
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P =50 mm
VL=0,091 mm/s
Tr=0,103°C/s

A =252 pm

Fonte: O autor (2019).

4.4 Correlacdo entre Parametros térmicos, Estrutura e Propriedades

mecanicas das ligas Al-3% e Al-5%Ni solidificadas direcionalmente
4.4.1 Correlagdo entre pardmetros térmicos e microestrutura

As Figuras 41, 42, 43 e 44 apresentam, respectivamente, a correlagdo dos
espacamentos dendriticos primarios em funcdo da posicdo, da velocidade de
deslocamento da isoterma liquidus e da Taxa de Resfriamento. Verifica-se pelas
mesmas 0 aumento desses espagcamentos para posi¢coes mais afastadas da interface
metal/molde, isto €, para posi¢cdes do lingote mais distantes da camara refrigerada
(interface metal/molde), mais grosseira € a estrutura dendritica e, consequentemente,
maior o espacamento primario (As).

Com base nos procedimentos experimentais adotados, foram realizadas as
medicbes dos espacamentos dendriticos primarios em posi¢cdes especificas a partir
da interface metal/molde. Os resultados obtidos sdo apresentados nas figuras abaixo,
as quais permitem observar que a acao do fluido de refrigeracdo imp0&e valores de
velocidades e taxas de resfriamento bastante elevadas proximo a interface
metal/molde e que estes diminuem gradativamente durante a solidificacdo em funcgéo
do aumento da resisténcia térmica promovida pela progressiva formacdo do metal
sélido. Tal efeito influencia diretamente os espacamentos dendriticos primarios,

determinados experimentalmente para a liga investigada.
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Figura 41 - Correlagao entre os espacamentos dendriticos primarios e as variaveis térmicas Al-3%Ni
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Fonte: O autor (2019).

Figura 42 - Correlacdo entre os espacamentos dendriticos primarios e as variaveis térmicas Al-3%Ni :
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Figura 43 - Correlagdo entre os espagamentos dendriticos primarios e as variaveis térmicas Al-3%Ni:
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Fonte: O autor (2019).
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Figura 44 - Correlagdo entre os espacamentos dendriticos primarios e as variaveis térmicas Al 5% Ni
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Figura 45 - Correlagdo entre os espacamentos dendriticos primarios e as variaveis térmicas Al 5% Ni
Eutético: A1 = f(P)
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Fonte: O autor (2019).

Figura 46 - Correlagdo entre os espacamentos dendriticos primarios e as variaveis térmicas Al 5% Ni
Eutético: A1 = f(P)
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4.4.2 Correlacédo entre Parametros térmicos, Estrutura e Propriedades mecanicas

das ligas Al-3% e Al-5%Ni solidificadas direcionalmente

Segundo Canté (2009), as propriedades finais e o desempenho de
componentes a base de ligas de aluminio estdo estreitamente ligados ao
desenvolvimento otimizado das micro-estruturas durante o processo de solidificacao.
Para o caso de ligas hipoeutéticas Al-Ni, a principal estrutura observada consiste de
uma matriz dendritica rica em Al (fase — a) com uma mistura eutética na regiao

interdendritica formada pela fase- a e pelo composto intermetalico AI3Ni. A nucleagao
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da mistura eutética ocorre de forma cooperativa durante a solidificacdo e permanece
localizada entre os bracos interdendriticos. As particulas duras de AI3Ni podem atuar
como refor¢o e aumentar significativamente a resisténcia mecanica dessas ligas. Esse
fato pode ser utilizado para projetar componentes mecanicos a base de ligas Al-Ni
com propriedades mecéanicas otimizadas, na busca de um compromisso entre micro-
estrutura e propriedades mecanicas.

Como pode ser comprovado em varios trabalhos da literatura para alguns
sistemas de ligas de aluminio, a estrutura dendritica exerce uma grande influéncia na
resisténcia a tracdo dos materiais metalicos (QUARESMA, 2000; OSORIO, 2002;
GOULART, 2006; SANTOS, 2007). Essa estrutura, quando refinada, melhora as
propriedades mecanicas, ou seja, a distribuicdo mais uniforme dos produtos de
segregacao microscopica atua como obstaculos para o movimento de discordancias
(GARCIA, 2001).

Quanto menores 0s espagcamentos dendriticos, mais extensiva € a distribuicédo
das particulas de AlsNi nas regides interdendriticas, contribuindo, dessa forma, para
0 aumento da resisténcia mecanica. As particulas de AlsNi atuam como um reforco da
matriz ddctil rica em aluminio, isto é, quanto menor a periodicidade com que essas
estruturas mais duras se distribuem maior sera a resisténcia mecéanica resultante. No
presente estudo, verifica-se que tanto as ramifica¢des primarias como as secundarias,
por meio dos seus espacamentos, exercem significativa influéncia nas propriedades
mecanicas finais dos produtos solidificados. De acordo com a Figura 47 as
ramificacBes primarias que cresceram no sentido perpendicular daquele em que foram
aplicadas as cargas nos ensaios de tracdo em contato com a mistura eutética
constituem a principal barreira a acéo das forcas aplicadas. Com o intuito de estudar
a influéncia das ramificacbes, tanto primarias como secundarias, nas propriedades
mecanicas das ligas Al-Ni os parametros mecanicos obtidos experimentalmente, a
partir dos ensaios de resisténcia a tracdo, foram correlacionados com o0s
espagamentos dendriticos priméarios e secundarios.

As comparag0Oes dos resultados da liga Al-3%Ni e Al-5%Ni (chapa molde polida
e superaquecimento de 10%) com os resultados experimentais encontrados na
literatura sdo fundamentais para o entendimento dessas variaveis térmicas na
formacdo de gréos, das zonas de transicoes e dos espacamentos dendriticos
primarios (CANTE, 2009; NASCIMENTO, 2017). A liga estudada, Al-3%Ni e Al-5%Ni,
foi solidificada em um dispositivo direcional horizontal, as ligas comparadas; Al-1,9%Ni
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foi solidificada em um dispositivo unidirecional vertical ascendente e a liga Al-10%Sn
foi solidificada em um dispositivo direcional horizontal.

4.4.3 Comparativo zonas de usinagem Liga Al3%Ni e AI5%Ni em relacdo ao ensaio

de tracéo e Microdureza

As divisdes foram feitas levando em consideracéo o sentido de propagacao do
fluxo de resfriamento da peca. Posicionamos os termopares tipo K para que medida
real entre os termopares ficassem em: 2, 4, 9, 16, 26, 36, 52 e 68 mm na liga AI5%Ni
e 2, 8, 14, 20, 27, 47, 65, 83mm para a liga Al-3%Ni sendo que a ultima posicdo ndo
foi utilizado termopar AI3%Ni.

Os corpos de provas A10 e A5 foram retiradas da Zona 3 demarcado na figura
47,Zona2: A4, Al, A2 e A6 e Zona 1 A7,A8,A9,A3. Respectivamente para 0s corpos
de provas B1,B2,B3,B4,B5,B86,B7,B8 e B9. Os corpos de provas foram retirados das
Zonas 1, 2 e 3, respectivamente zona 1 B9, B6 e B7, zona 2 B1, B5 e B8 e Zona 3 B9,
B6 e B7.

Figura 47 - Posicdes relativas de retiradas de corpos de provas Al3%Ni
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Fonte: O autor (2019).



66

Figura 48 - Posic¢es relativas de retiradas de corpos de provas Al5%Ni
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Fonte: O autor (2019).

Realizamos a mesma divisdo por zonas dos corpos de prova Al-3%Ni e AI5%Ni.
Zona 1: colunar, Zona 2: equiaxial central e Zona 3: conquilhada.

Em andlise dos resultados da Zona 1 (zona colunar apresenta caracteristicas
de microdureza a niveis menores e menor resisténcia mecéanica nos ensaios de tracao
apresentando uma caracteristica de material fragil como mostra o esquema figura 49
e o gréfico tensdo deformagédo, onde os corpos de prova estdo na regiao fragil A5, A6,
A9 e A10, naregido ductil A1, A2, A3 e A4, para a Liga Al-3%NIi, e para Liga AlI5%Ni,
na regido fragil B9, B7, B6,B5 na regido ductil B1,B2, B3 e B4.

Na figura 49 analisamos os valores de Microdureza, o corpo de prova A6
apresentaram falhas e néo foi possivel realizar a andlise. Segundo Quaresma (2000),
Osorio (2002), Goulart (2006) e Santos (2007), a estrutura dendritica exerce uma
grande influéncia na resisténcia a tracdo dos materiais metalicos. Essa estrutura
quando refinada melhora as propriedades mecanicas, ou seja, a distribuicdo mais
uniforme dos produtos de segregacdo microscopica atua como obstaculos para o
movimento de discordancias.

A Figura 49 ilustra os resultados obtidos pelo ensaio de tracdo e microdureza
para a liga Al 3% Ni.
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Figura 49 - Resultados de LRT e microdureza para a liga Al 3% Ni

LRT da liga Al 3% Ni

A2 A3 A4 A5 AB AT
Corpo de prova

AB

A9

Microdureza Vickers [HV0,3]

A10

50 S

45

40 -

35

30 H

25

20

Al 3%Ni

+

67

T
A1l

T
A2

Fonte: O autor (2019).

A3

A4

T

T

AS

T
A7

Corpo de prova

A8 A9

T

-
A10

Para a liga AI5%Ni, realizamos os mesmos procedimentos. Os corpos de prova

B3, B5, B7, B1 e B4 pelos ensaios de tracdo apresentaram os maior valores de LRT

e microdureza. Com maior microdureza B1, B2 e B3. Maior alongamento B3, B2 e B4.

150 +

Limite de Resisténcia a Tracao [MPa]

Figura 50 - LRT e Microdureza para a liga Al 5% Ni
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Figura 51 - Diagrama xTensé&o deformacdo, demonstrando as regides de caracteristicas de cada
corpo de prova para a liga Al 5%Ni
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Fonte: O autor (2019).

4.4.4 Correlacéo do Ensaio de Tracdo e Microdureza

Foram realizadas as médias ponderada dos ensaios de Microdureza,
observamos que o0s corpos de provas analisados estabelecem um padrdo. O
comportamento ductil-fragil dos materiais pode ser mais amplamente caracterizado
por ensaio de Impacto. A carga nesse ensaio é aplicada num corpo de prova na forma
de esforcos por choque (dinamicos.)

Conforme CANTE (2009), as propriedades finais e o desempenho de
componentes a base de ligas de aluminio estdo estreitamente ligados ao
desenvolvimento otimizado das microestruturas durante o processo de solidificacao.
Para o caso de ligas hipoeutéticas Al-Ni, a principal estrutura observada consiste de
uma matriz dendritica rica em Al (fase — a) com uma mistura eutética na regiao
interdendritica formada pela fase- a e pelo composto intermetalico AlsNi. A nucleacao
da mistura eutética ocorre de forma cooperativa durante a solidificacdo e permanece
localizada entre os bracos interdendriticos. As particulas duras de AlsNi podem atuar
como refor¢o e aumentar significativamente a resisténcia mecénica dessas ligas. Esse
fato pode ser utilizado para projetar componentes mecéanicos a base de ligas Al-Ni
com propriedades mecéanicas otimizadas, na busca de um compromisso entre micro-

estrutura e propriedades mecanicas.
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Para o processo de usinagem retiradas das pecas dividimos os corpos de prova
em 3 zonas. Para Canté (2009) no processo de solidificacdo as ligas metalicas
geralmente sdo utilizadas em uma das quatro condi¢cdes: como produto final, apds
tratadas termicamente, mecanicamente trabalhadas (usinados, forjados etc.) e
trabalhadas mecanicamente seguido de tratamento térmico. Em todos os casos, 0
processo de solidificacéo tem significativa influéncia sobre as propriedades mecéanicas
apresentadas pelo produto final baseado em ligas metalicas.

Canté (2009) diz ainda que as propriedades mecanicas sao influenciadas por
véarios fatores: porosidade, presenca de uma segunda fase, tamanho de gréo e
espacamentos celulares e dendriticos. Ha um consenso que o desempenho mecanico
dos materiais metalicos melhora com a reducdo do tamanho de grdo. A conhecida
equacdao de Hall-Petch (HALL, 1951; PETCH, 1953) mostra que resisténcia mecanica
€ proporcional ao inverso da raiz quadrada do didmetro do grdo. Para metais fundidos
nem sempre a redugdo do diametro dos gréos implica em uma melhora das
propriedades mecanicas; isso somente ocorre se a producéo de grdos pequenos nao
for acompanhada de um aumento da porosidade, do volume percentual da segunda
fase e do espacamento dendritico. Um significativo nimero de estudos tem apontado
a influéncia da microestrutura em particular do espagamento dendritico no
desempenho mecanico dos produtos baseados em ligas metélicas, sendo que esses
espacamentos podem ser mais determinantes na previsdo das propriedades
mecanicas do que o proprio tamanho de grdo (DONELAN, 2000).

A especificagdo dos materiais fundidos para uso geral requer que as
propriedades microestruturais e mecanicas satisfacam certas caracteristicas minimas
em funcdo da aplicacdo desejada. Na literatura, ha trabalhos que examinam como as
condi¢cBes de solidificacao influenciam na resisténcia a tracéo de ligas de diferentes
sistemas binarios (QUARESMA, 2000; OSORIO, 2002; OSORIO, 2006).

Para a o processo de usinagem dos corpos de prova, dividimos a liga em trés
Zonas: observa-se como parte dominante, no restante do lingote, graos equiaxiais.
Além disso, verificou-se, com auxilio de uma régua, que as transicfes ndo ocorreram
em um plano paralelo a parede refrigerada. O surgimento da zona de transigéo
colunar/equiaxial (TCE) acontece, aproximadamente, em uma faixa de 40 a 70,5mm
para Al-3%Ni e de 10 a 45 mm para Al-5%Ni. Esses desvios na zona de transicao
indicam que correntes convectivas estdo presentes nessa configuracdo e, como

consequéncia deste escoamento natural de fluido, ocorrem perturbagbes que geram
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tais desvios nessas regifes. Vale ressaltar que, para o caso de um dispositivo de
solidificacéo direcional horizontal, o efeito da conveccao € intensificado pela acdo da
gravidade, uma vez que a gravidade age perpendicularmente a direcao da frente de
solidificacédo da liga (KONNO, 2015), como mostra a figura abaixo.

De maneira geral, nos materiais policristalinos, podem-se identificar trés zonas
macroestruturais distintas: coquilhada, colunar e equiaxial central (GARCIA, 2001).

Figura 52 - Lingote com transicdo macroestrutural
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Fonte: Cruz (2008).

Como pode ser comprovado em Vvarios trabalhos da literatura para alguns
sistemas de ligas de aluminio (QUARESMA, 2000; OSORIO, 2002; GOULART, 2006;
SANTOS, 2007) a estrutura dendritica exerce uma grande influéncia na resisténcia a
tracdo dos materiais metalicos. Essa estrutura quando refinada melhora as
propriedades mecanicas, ou seja, a distribuicdo mais uniforme dos produtos de
segregacao microscoépica atua como obstaculos para o movimento de discordancias
(GARCIA, 2001).

Quanto menores o0s espagamentos dendriticos, mais extensiva € a distribuicdo
das particulas de AlsNi nas regides interdendriticas, contribuindo, dessa forma, para
0 aumento da resisténcia mecanica. As particulas de AlsNi atuam como um reforgo da
matriz ductil rica em aluminio, isto é, quanto menor a periodicidade com que essas
estruturas mais duras se distribuem maior sera a resisténcia mecanica resultante. No
presente estudo, verifica-se que tanto as ramificagdes primarias como as secundarias,
por meio dos seus espacamentos, exercem significativa influéncia nas propriedades

mecanicas finais dos produtos solidificados.



Figura 53 - Comparacao dos resultados de LRT para as ligas Al 3% Ni e Al 5% Ni
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Figura 54 - Comparacédo dos resultados de microdureza Vickers para as duas ligas estudadas
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5 CONCLUSOES

A observacéo dos resultados obtidos ao longo deste trabalho, relacionados a

solidificacdo direcional horizontal transiente da liga Al-3%Ni e Al-5%Ni somadas as

comparacoes realizadas, permitiu obter-se as seguintes conclusoées:

A observacdo da macroestrutura permitiu comprovar a direcionalidade do
processo de solidificacao, evidenciada pelo crescimento dos graos colunares e
plumosos paralelamente a dire¢do do fluxo de extracdo de calor;

O aparecimento de “gréaos plumosos” pode estar relacionado as correntes
convectivas causadas pelos elementos da liga com diferentes densidades
(aluminio e niquel), em determinadas concentragbes em um dispositivo
horizontal, cujo efeito da convec¢édo também é mais acentuado, bem como em
elevadas taxas de resfriamento, que € o caso para 0s experimentos realizados
nesse trabalho;

Os espacamentos dendriticos primarios aumentam progressivamente da
interface metal/molde para o interior do lingote devido ao aumento da
resisténcia térmica promovida pela progressiva formacao da camada de metal
solido;

Quanto a microestrutura da liga Al-3%Ni e Al-5%Ni, verifica-se uma eficiente
extracdo de calor desde as primeiras posicdes, onde ramos dendriticos se
apresentam nitidamente com pequenas dimensodes, tornando-se cada vez
maiores para as posicoes mais afastadas da parede refrigerada;

Realizados os ensaios de tragdo e microdureza nas ligas Al3%Ni e Al5%Ni,
verificamos que os maiores valores de resisténcia mecanica e microdureza se
apresentam nas Zonas 2 e 3 dos corpos de prova analisados, fato que podemos
comprovar devido aos espacamentos dendriticos primarios obtidos durante a

solidificacédo horizontal melhorando as propriedades mecanicas das Ligas.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com base nas analises tedricas e experimentais desenvolvidas nesse trabalho,

sao sugeridas as seguintes abordagens de pesquisa para a realizacédo de trabalhos

futuros:

VI.

Analisar os espagcamentos dendriticos primarios para diferentes composi¢oes
de Ni, durante a solidificagdo direcional horizontal para o sistema de liga
assumido neste trabalho;

Analisar os espacamentos dendriticos secundarios durante a solidificacao
direcional horizontal da liga utilizada no presente estudo, assim como para
diferentes composic¢des de Ni;

Desenvolver estudos que correlacionem espacamentos dendriticos primarios,
secundarios e terciarios de ligas de sistemas binarios Al Ni, considerando
diferentes dispositivos de solidificagcdo unidirecional (horizontal, vertical
ascendente e vertical descendente), diferentes tipos de moldes (refrigerado,
macico, etc.) e lingotes de diferentes dimensdes;

Correlacionar parametros térmicos e espacamentos dendriticos primarios
obtidos durante a solidificagéo horizontal com propriedades mecanicas (LRT,
dureza, desgaste, usinabilidade, etc.);

Investigar a fundo os assuntos relacionados as condi¢cdes de nucleacdes e de
crescimento dos “graos plumosos”;

Realizar ensaios de corrosédo para caracterizar as ligas Al-Ni quanto a sua
utilizagdo em ambiente hostil, assim como correlacionar a influéncia dos

parametros microestruturais com a resisténcia a corrosao.
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