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CORRELACAO ENTRE PARAMETROS TERMICOS E
ESTRUTURAIS NA SOLIDIFICACAO TRANSITORIA DE LIGAS
HIPOMONOTETICAS DO SISTEMA AL-BI-CU

RESUMO

As ligas de Aluminio apresentam significativo potencial de aplicacdo como
material para mancais de deslizamento devido as suas caracteristicas, principalmente seu
baixo peso e possibilidade de composi¢bes com elementos de propriedades lubrificantes
dispersos em sua matriz. De acordo com estudos realizados em ligas binarias (Al-Bi, Al-Pb
e Al-In), os valores obtidos para resisténcias mecanicas sao baixos, dessa forma, a adi¢édo
de um terceiro elemento de liga é vista como positiva com o objetivo de elevar a
capacidade de suportar carga desses materiais. O Cobre (Cu) é apontado como um
elemento de liga que pode ser adicionado as ligas Al-Bi com o objetivo de melhorar o
comportamento mecéanico dessas ligas e também conferir ganhos nas propriedades
triboldgicas. Sdo escassos 0s estudos que relacionam os parametros térmicos com a
microestrutura/morfologia em ligas ternarias, principalmente em condi¢fes transitérias de
extracdo de calor. O presente estudo objetiva contribuir para o desenvolvimento de
correlacdo entre parametros térmicos e estruturais das ligas hipomonotéticas do sistema Al-
Bi-Cu (Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu). Para o desenvolvimento do presente estudo, foi
utilizado um dispositivo de solidificacdo unidirecional vertical descendente. Os parametros
térmicos como velocidade de solidificacdo, taxa de resfriamento e gradiente térmico foram
determinados experimentalmente por curvas de resfriamento adquiridas ao longo do
comprimento do lingote e, em seguida, correlacionados com o0s pardmetros
microestruturais: espacamentos interfasicos e dendriticos secundarios como também o
didmetro das particulas de bismuto. A partir dos resultados obtidos, nota-se que a presenca
do cobre promove a formagdo de uma microestrutura dendritica e que 0s espacamentos
dendriticos secundarios, os espacamentos interfasicos e o diametro das particulas de

bismuto aumentam em funcdo do aumento da posicdo relativa metal/cdmara refrigerada, o
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que pode ser justificado pela variacdo tanto da taxa de resfriamento como do gradiente
térmico.

Palavras-chave: Solidificacdo Direcional Transiente; Analise Térmica; Microestrutura,;
Liga Ternaria.
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Correlation Between Thermal and Structural Parameters in Transient

Solidification of Hypomonotetics Alloys of the Al-Bi-Cu System

ABSTRACT

Aluminum alloys have significant application potential as a material for plain
bearings due to their characteristics, mainly their low weight and the possibility of
compositions with elements of lubricating properties dispersed in their matrix. According
to studies carried out on binary alloys (Al-Bi, Al-Pb and Al-In), the values obtained for
mechanical strengths are low, thus, the addition of a third alloy element is seen as positive
in order to increase the load bearing capacity of these materials. Copper (Cu) is appointed
as an alloying element that can be added to AI-Bi alloys in order to improve the
mechanical behavior of these alloys and also provide gains in tribological properties.
There are few studies that relate the thermal parameters with the microstructure/
morphology in ternary alloys, mainly under transient conditions of heat extraction. The
present study aims to contribute to the development of correlation between thermal and
structural parameters of the hypomonotetic alloys of the Al-Bi-Cu system (Al-2%Bi-3%Cu
and Al-2%Bi-5%Cu). For the development of the present study, a descending vertical
unidirectional solidification device was used. The thermal parameters such as solidification
speed, cooling rate and thermal gradient were determined experimentally by cooling curves
acquired along the length of the ingot and, then, correlated with the microstructural
parameters: interphasic and secondary dendritic spacing as well as the diameter of the
particles of bismuth. From the results obtained, it is observed that the presence of copper
promotes the formation of a dendritic microstructure and that the secondary dendritic
spacing, the interphase spacing and the diameter of the bismuth particles increase as a
function of the increase in the relative metal / refrigerated position, which can be justified

by the variation of both the cooling rate and the thermal gradient.

Keywords: Transient Directional Solidification; Thermal analysis; Microstructure;

Ternary League.
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CAPITULO 1

1. INTRODUCAO

1.1. Considerac0es iniciais

Um componente mecanico ¢ normalmente fabricado tendo que atender um conjunto
de requisitos de projeto, dessa forma, com o objetivo de atender as exigéncias operacionais
e mercadoldgicas, estudos vem sendo desenvolvidos com o intuito de desenvolver novos
materiais capazes de serem implantados em novas tecnologias e aperfeicoar equipamentos
e processos de fabricacdo. Neste contexto, as ligas de aluminio (Al) apresentam elevado
potencial de aplicagdo como materiais para mancais de deslizamento devido a
caracteristicas como baixo peso e possibilidade de composi¢cdes com elementos solutos de
propriedades autolubrificantes. Dentre os elementos de solutos com propriedades
autolubrificantes, destacam-se o chumbo (Pb), indio (In) e o bismuto (Bi), quando
dispersos na matriz de aluminio apresentam-se tipicamente na forma de fibras ou glébulos
(Ratke et al., 1995, Wang e Wei, 2003).

Ligas Al-Bi com uma fase rica em bismuto dispersa na matriz rica em aluminio
possuem promissoras aplicacdes na fabricacdo de componentes com aplicacdo triboldgica.
O bismuto apresenta baixo ponto de fusdo, quando disperso na matriz reduz a dureza do
material, mas, pode melhorar o desempenho em servico frente ao desgaste abrasivo, uma
vez que pode fluir facilmente em condicGes de deslizamento (Silva, 2008). A adicdo de
elementos de liga, tais como silicio, cobre e magnésio, sdo tidas como positiva a fim de
reforgar a matriz de aluminio e melhorar a capacidade de suportar cargas desses materiais.
Dessa forma, as perdas e ganhos oriundos da presenca desses elementos resultam em
condicdes favoraveis para o comportamento tribologico.

Os processos de fabricacdo empregados para a obtencdo de componentes metalicos

a partir do estado liquido possuem influéncia direta sobre a macro e microestrutura
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resultante da liga metédlica desenvolvida, uma vez que o0s pardmetros macro e
microestruturais estdo associados as condigdes térmicas impostas durante a transformacao
solido/liquido. Assim, varios estudos vém sendo realizados nas ultimas décadas com o
objetivo de estabelecer a influéncia dos diversos parametros térmicos e operacionais
envolvidos no processo de solidificagdo sobre a estrutura resultante, buscando elevar as
propriedades mecénicas e, consequentemente, o desempenho dos materiais solidificados
(Gomes, 2012; Costa, 2016 A).

De acordo com Garcia (Garcia, 2001) as variaveis térmicas significativas para o
controle da solidificacdo sdo: velocidade da solidificacdo ou velocidade de avango da
isoterma liquidus (VL), gradiente térmico (GL), taxas de resfriamento (T), grau de super-
resfriamento constitucional (SRC) e a concentracdo de soluto (Co). Estas variaveis podem
ser correlacionadas com a forma da microestrutura apresentada, descrita pela metalografia
quantitativa, otica e eletronica.

Em condigdes transitorias de extracdo de calor, a velocidade de solidificacdo e o
gradiente térmico sdo interdependentes, ndo podem ser controlados e variam
continuamente ao longo do processo, dificultando a analise da evolucdo microestrutural
que ocorre na grande maioria dos processos industriais que envolvem a solidificacdo. Sao
escassos 0s estudos que analisam a formacéo e crescimento de estruturas celulares e
dendriticas para condic¢des transitorias de extracdo de calor (Perez, 2005). Sabe-se ainda
qgue a morfologia dendritica € a microestrutura mais prevalente em ligas metalicas e
espacamentos de bragos dendriticos primarios (A1), secundarios (A2) e terciarios (A3) sdo 0s
principais parametros que caracterizam a microestrutura e 0 campo de microssegregagéao.
No entanto, se essas ramificagcfes de maior ordem estdo presentes na microestrutura
passam a ter papel fundamental no controle das propriedades mecanicas, sendo
responsaveis pela efetiva distribuicdo das segundas fases ou particulas intermetalicas
(Campbell, 2003). Dessa forma, os espacamentos celulares, dendriticos ou interfasicos sao
parametros microestruturais importantes que afetam a segregacdo e as propriedades
mecanicas.

Embora ligas do sistema AI-Bi tenham sido objetivo de alguns estudos, sé&o
praticamente inexistentes os estudos que correlacionem parametros macroestruturais e
microestruturais com variaveis termicas da solidificacdo transitoria para ligas Al-Bi com
adicdo de terceiros elementos. Portanto, o presente estudo visa contribuir para o

entendimento das caracteristicas morfolégicas como também a relacdo de dependéncia
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entre 0 arranjo microestrutural, a composicdo quimica e 0s pardmetros térmicos de
processamento para as ligas hipomonotéticas do sistema AI-Bi-Cu. Para isso, um
dispositivo de solidificacdo unidirecional foi utilizado, com configuracdo descendente para

crescimento de estruturas de solidificacao.

1.2. Objetivos

A existéncia de convecgdo no liquido causada tanto por gradiente de temperatura,
quanto por gradientes de concentracdo pode influenciar no comportamento das variaveis
térmicas de solidificacdo. E imporante salientar a quase inexisténcia de trabalhos que
avaliam a influéncia dos efeitos convectivos na solidificacdo em condicdes transitéras de
fluxo de calor. Considerando a importancia da previsdo das estruturas de solidificacéo
formada sob essas condicdes e a escassez quando se trata de sistemas ternarios, o presente
estudo tem como objetivo estudar a evolucdo microestrutural e estabelecer correlagdes
entre microestrutura e parametros térmicos da solidificacdo para ligas do sistema Al-Bi-Cu,
fixando o teor de bismuto em 2% e variando o teor de cobre: 3% e 5%.

1.3. Metas

Para o alcance dos objetivos propostos neste trabalho, as seguintes metas foram
estabelecidas:

1. Revisdo da literatura no que tange: as técnicas de solidificacdo unidirecional
desenvolvidas para regimes transitorio de fluxo de calor, formagdo de microestruturas de

solidificacéo e pardmetros térmicos de controle da solidificagéo;

2. Obter as ligas ternarias Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu por meio de

solidificacdo unidirecional vertical descendente em regime transiente de extracdo de calor;

3. Registrar a evolucdo de temperaturas durante a solidificacdo a partir de
termopares distribuidos ao longo do comprimento dos lingotes, e determinar a evolugdo
dos parametros térmicos de solidificagio: taxa de resfriamento (T); velocidade de avanco

da isoterma liquidus (VL) e gradiente térmico (GL);
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4. Analisar a evolugdo da microestrutura de solidificacdo ao longo do comprimento
dos lingotes unidirecionais e medir os espacamentos interdendriticos e interfasicos e o

diametro das particulas de bismuto das microestruturas das ligas avaliadas;

5. Correlacionar os pardmetros microestruturais (espacamentos dendriticos
secundarios, espacamentos interfasicos e didmetro das particulas de bismuto) com os
pardmetros térmicos de solidificacio (T e GL) para as ligas analisadas e estabelecer leis

experimentais de crescimento;

6. Analisar os efeitos dos teores de cobre, nos espacamentos dendriticos

secundarios, espacamentos interfasicos e diametro das particulas de bismuto.
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CAPITULO 2

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Consideracdes iniciais

Nos ultimos anos, estudos vém sendo realizados com o objetivo de aperfeicoar
propriedades mecanicas e, consequentemente, o desempenho dos materiais solidificados.
Para isso, sdo realizados diversos procedimentos experimentais a fim de avaliar a
influéncia dos diversos parametros térmicos e operacionais envolvidos no processo de
solidificacdo sobre a estrutura resultante. (Costa, 2016 A). Uma vez que, a estrutura que se
forma apos a solidificacdo determinara as propriedades do produto final.

A solidificacdo é descrita como sendo um fenémeno de transformacao de fases do
estado liquido para o estado sélido acompanhada da liberacdo de energia térmica, com uma
fronteira separando as duas fases de propriedades termofisicas distintas. A transformacéo
de liquido em solido é acompanhada pela liberacdo de calor latente, que é transferido por
processos de conducdo, conveccdo, radiacdo e transferéncia newtoniana. Para a
determinacdo da distribuicdo de temperaturas no sistema metal/molde e da cinética de
solidificacdo, torna-se essencial a analise desses modos de transferéncia de calor gerados
durante o processo de solidificacdo (Garcia, 2007).

Na pratica experimental, usa-se uma temperatura de vazamento (Tv) do metal
liguido em moldes ou lingoteiras, acima da temperatura liquidus (Tv), a fim de acomodar o
metal a geometria do molde antes do inicio da solidificacdo. O calor sensivel proveniente
do superaquecimento, associado a diferenca entre a temperatura de vazamento e a
temperatura liquidus, (ATv = Tv — Tv), e o calor latente liberado na fronteira solido/liquido
séo transferidos atraves do metal solidificado, da interface metal/molde e do molde para o
meio ambiente, e para cada uma dessas etapas estd associada a certa resisténcia térmica
(Gomes, 2012; Costa, 2016 A).
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A Figura 2.1 apresenta um esquema ilustrativo no qual é extraido um elemento de
referéncia representativo que exemplifica os principais modos de extracdo de calor que

podem ocorrer ao longo da solidificacdo unidirecional.

Figura 2.1 a) Elemento de referéncia representativo do sistema metal/molde; b) Modos de

transferéncia de calor atuantes no sistema metal/molde.

Metal liquido
Elemento de referéncia
Metal solido
Molde
Transferéncia
Newtoniana
' ' ; Metal liquido
Molde : Zona Pastosa  :

Radhagio

Convecgio

Convecgiio

: / ' '
A s P b)
Interface meio
ambiente molde

Interface
Saolido liquido

Fonte: Brito, 2016 — Adaptado de Garcia, 2007.
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As estruturas formadas e suas morfologias resultantes do processo de transformacéo
liquido/sélido determinam as propriedades do produto final. Caracteristicas quimicas e
mecanicas do material dependem das condic¢des do processo de solidificacdo. O tamanho
do grdo, os espacamentos interdendriticos, espacamentos lamelares ou fibrosos, as
heteregeneidades de composi¢do quimica, tamanho, forma e distribuicdo das inclusdes,
porosidade entre outros fatores sdo decisivos na formagdo da macroestrutura e da
microestrutura e, consequentemente influenciando as propriedades dos materiais
solidificados. Para as industrias, o conhecimento das influéncias que as variaveis térmicas
tém sobre a formacdo das estruturas solidificadas, permite estabelecer pardmetros de
controle nas rotinas dos processos de fundicdo ou no planejamento prévio da producéo,
uma vez que essas estruturas determinam a qualidade dos produtos acabados e podem
reduzir os custos de producdo (Gomes, 2012).

A andlise da solidificacdo em condicGes transitorias de fluxo de calor é de
primordial importancia, uma vez que esta classe de fluxo de calor inclui a maioria dos
processos industriais que envolvem solidificacdo (Rocha, 2003). Nesta condicdo, tanto o
gradiente de temperatura (GL) quanto a velocidade de avanco da isoterma liquidus (VL)
variam livremente com o tempo e com a posi¢do dentro do metal. Em contrapartida, na
solidificacdo em condigcOes estacionarias de fluxo de calor, o gradiente térmico e a
velocidade de avango da isoterma liquidus sdo controlados independentemente e mantidos
constantes ao longo do experimento. Tendo em vista que a solidificacdo transitoria de
fluxo de calor representa o que ocorre na grande maioria dos processos industriais, torna-se
extremamente importante a avaliacdo tedrico-experimental da influéncia das variaveis
térmicas (velocidades de avanco da isoterma de transformacdo liquidus (VL), gradientes de
temperatura (GL) e taxas de resfriamento (T)) em condic@es de solidificacio unidirecional
em regime transitorio, sobre pardmetros da macroestrutura e da microestrutura para
diversos sistemas metélicos. Para isso, devem ser utilizados diferentes aparatos
experimentais, de maneira que permitam mapear termicamente a solidificacdo com o
objetivo de correlacionar variaveis caracteristicas da evolucéo do processo com parametros

da estrutura formada (Spinelli, 2005).
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2.2 Parametros térmicos de solidificacao

2.2.1 Velocidade de Deslocamento da Isoterma Liquidus (VL)

Na determinacdo dos parametros térmicos de solidificagdo, segundo Garcia (Garcia,
2007) imaginando uma liga cuja fase primaria se apresenta com morfologia dendritica, se
igualarmos a temperatura da ponta da dendrita (interface sélido/liquido) a temperatura
liquidus, é possivel determinar a velocidade de avanco da isoterma liquidus Vi, ou seja, a
velocidade da ponta da dendrita serd igual a V.. A Figura 2.2 mostra as evolugdes tedricas
das velocidades de deslocamento das isotermas liquidus e solidus, aléem de um esquema

representativo ilustrando a base e a ponta da dendrita.

Figura 2.2. Desenho esquematico mostrando um grafico da velocidade em fungéo da
posicao e os deslocamentos das isotermas solidus e liquidus ao longo de um elemento de

volume L: T — isoterma liquidus; Ts — isoterma solidus.

VelocidadeP
V. V,
A

VL €

: S S
V Lo
>S5 S ol

Posicao

Fonte: Brito, 2016 — Adaptado de Berterlli, 2012).

2.2.2 Gradiente de Temperatura (GL)

Sabe-se que durante o processo de solidificacdo a energia na forma de calor move-
se espontaneamente da regido com maior temperatura (liquido) para uma regido de menor
temperatura (sé6lido) e, de acordo com Fredriksson (Fredriksson, 2012), o gradiente de

temperatura (GL) € um vetor na direcdo de aumento da temperatura, sendo este vetor
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normal a cada superficie isotérmica. A Figura 2.3 ilustra a direcdo do gradiente de

temperatura em uma dimensao.

Figura 2.3. Diregéo do gradiente de temperatura em uma dimensé&o.

Direcdo do gradiente 4
de temperatura

T+AT

T grad T=dT/dy

Fonte: Fredriksson, 2012.

A temperatura € uma quantidade escalar e G. € um vetor. Como o calor flui de uma
temperatura superior para uma inferior, o gradiente térmico tem sentido oposto ao fluxo de

calor. O gradiente térmico no liquido junto a isoterma liquidus pode ser determinado por:
= (2T
GL= (2 )szL 2.1)

Onde S. é a posicdo da isoterma liquidus. Em condi¢cbes onde ndo ha
superaguecimento no liquido, o gradiente controlador do crescimento da camada
solidificada é aquele junto a isoterma liquidus, do lado da zona pastosa, esse gradiente é

determinado por (Garcia, 2007):
_ (9TsL
Go = (S )szL 2.2)

A Figura 2.4 apresenta um desenho esquematico do gradiente de temperatura a

frente da isoterma liquidus em fungéo da posicéo.
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Figura 2.4. Desenho esquematico do gradiente de temperatura a frente da isoterma liquidus
em funcéo da posicao.

Gradiente de
temperatura

G,

posicao
Fonte: Bertelli, 2012
2.2.3 Taxa de Resfriamento (T)

A taxa de resfriamento (T) junto & isoterma liquidus pode ser definida como a
derivada em relacdo ao tempo da curva de resfriamento no momento da passagem pela

temperatura liquidus, ou ainda a partir dos valores de G e V.:

=3 =5 _. &), (23)
dx E

T d
Como (—L) ( x) = GL x VL, logo pode-se escrever:
x=SL x=SL

T =GLx VL (2.4)
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2.2.4 Tempo Local de Solidificagdo (tsL)

O tempo local de solidificagdo (tsL) € definido como a diferenga entre o tempo de
passagem da isoterma solidus (ts) e o tempo de passagem da isoterma liquidus (t.) por um

determinado ponto da peca em solidificacdo:
tsL=1ts- 1L (2.5)
Figura 2.5 - Desenho esquematico mostrando um gréfico dos deslocamentos das isotermas

solidus e liquidus ao longo de um elemento de volume de comprimento L: T.- isoterma

liquidus; Ts - isoterma solidus.

posigflo’
Fonte: Bertelli, 2012,
Ainda, de forma aproximada pode-se calcular o tempo local de solidificagdo como:

ATgg,

tsL = —% (2.6)

Em que AT, =T, - Tg € o intervalo de solidificagdo para condicdes transientes de

extracdo de calor e T é a taxa de resfriamento.

2.3 Técnicas da Solidificagdo Unidirecional em Condicdes Transitdrias

O fendbmeno da solidificacdo pode ser investigado experimentalmente em funcéo da
direcdo na qual o fluxo de calor é extraido e do sentido de avango da frente de
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solidificacdo. A literatura apresenta varios trabalhos que foram desenvolvidos a fim de
analisar experimentalmente a solidificacdo, utilizando-se dispositivos com configuragdes
que provocam a unidirecionalidade de extracdo de calor. (Siqueira, 2002; Rocha, 2003
Peres, 2005; Spinelli, 2005; Boeira, 2006; Rosa, 2007; Cante, 2009; Goulart, 2010; Silva,
2011; Meza, 2012; Moutinho, 2012; Gomes, 2012; Freitas, 2013; Brito, 2016).

A técnica da solidificagdo unidirecional transitéria pode ser conduzida
experimentalmente em diferentes configuracdes: vertical ascendente, vertical descendente

e horizontal.

2.3.1 Solidificag@o Unidirecional Vertical Ascendente

A solidificacdo unidirecional vertical ascendente tem como fundamento receber o
metal liquido e possibilitar a solidificacdo de forma que a extracdo de calor necessaria para
a transformacdo do liquido em sélido ocorra de forma vertical e de baixo para cima.
Quando a temperatura do metal liquido atinge um determinado valor, a solidificacdo se
inicia através do acionamento da &gua de refrigeracdo na parte inferior do molde. Uma
série de termopares inseridos dentro do metal em diferentes posi¢cdes a partir da base
permite o registro da evolucéo térmica durante todo o processo. Estes dados armazenados
na memora de um computador sdo utilizados posteriormente para o levantamento das
varidveis térmicas da solidificacdo. Neste dispositivo, a solidificacdo evolui em sentido
contréario ao da acao da gravidade e, consequentemente, o peso proprio do lingote atua no
sentido de favorecer o contato térmico com a base refrigerada. Um aspecto tipico desse
dispositivo experimental é que, durante o processo de solidificacdo, o soluto/solvente é
rejeitado na frente de solidificacdo com o vetor gravidade atuando em sentido contrario ao
da solidificacdo. Dependendo do par soluto/solvente, pode ocorrer a formacdo de um
liquido a frente da interface de solidificacdo mais denso que o restante do volume global de
metal liquido, fazendo com que a solidificacdo se processe de forma completamente
estavel sob ponto de vista da rejei¢do de soluto/solvente no liquido.. Ou seja, como o perfil
de temperaturas no liquido é crescente em dire¢do ao topo do lingote, e o liquido mais
denso localiza-se junto a fronteira de transformacéo solido/liquido, ndo ocorrem correntes
convectivas nem por diferencas de temperatura nem por diferencas de densidade (massa
especifica). Isto permite uma andlise experimental e calculos tedricos isentos desde

complicador, ja que a transferéncia de calor dentro do lingote é realizada essencialmente
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por conducdo térmica unidimensional. O dispositivo permite ainda que sejam programados
experimentos para analisar a influéncia do superaquecimento no metal liquido e para
investigar o papel da resisténcia térmica de contato metal/molde na estrutura de
solidificacdo (Siqueira, 2002; Osério, 2003; Rocha, 2003A, 2003B, 2003C, Ferreira; 2003,
Garcia, 2005). A Figura 2.6 apresenta um esquema do dispositivo de solidificacdo vertical
ascendente.

Figura 2.6. Dispositivo de solidificacdo vertical ascendente: 1) rotdmetro; 2) chapa molde;
3) termopares; 4) computador; 5) registrador de temperaturas; 6) lingote; 7) lingoteira; 8)

controle de temperatura; 9) resisténcias elétricas; 10) paredes de isolamento
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Fonte: Garcia, 2005.

2.3.2 Solidificacdo Unidirecional Vertical Descendente

A solidificacdo unidirecional vertical descendente é bastante similar a solidificagdo
ascendente quanto a sua estruturacdo; entretanto, a cAmara refrigerada a dgua é localizada
no topo do lingote. Nestas condicdes, a solidificagdo ocorre no mesmo sentido da acdo da
forca gravitacional, com a forca peso atuando no sentido de deslocar o lingote do contato

com a base refrigerada, Isto proporciona mais precocemente no processo uma situacao de



33

maior resisténcia térmica a passagem de calor do lingote em direcdo ao fluido de
refrigeragéo, quando comparada com a solidificagdo ascendente. Outra diferenga essencial
consiste sempre na presenca de algum movimento convectivo, ja que o perfil de
temperatura do liquido é crescente em direcdo a base do lingote que é isolada
termicamente, o que significa que ocorrera pelo menos convecgdo por diferencas de
temperatura no liquido. Se o soluto rejeitado provocar um liquido interdendritico de maior
densidade do que o liquido nominal, ocorrerd também movimento convectivo por
diferencas de massa especifica. A solidificacdo vertical descendente é importante para
fazer andlises comparativas com a solidificacdo ascendente, permitindo a verificagdo da
influéncia de correntes convectivas sobre o arranjo da estrutura de solidificagcdo, mostrando
as diferencas quando se solidificam ligas de mesma composi¢do (Rosa, 2004; Spinelli,
2005; Garcia, 2005 e Silva, 2011). A Figura 2.7 apresenta um esquema do dispositivo de
solidificacdo vertical descendente.

Figura 2.7. Dispositivo de Solidificacdo Unidirecional Descendente: (1) Aquisicéo de
dados via computador e software de aquisicao de dados; (2) Material refratario isolante
(camada ceramica); (3) Resisténcias elétricas (sistema de aquecimento); (4) Lingoteira
bipartida; (5) Termosensores (termopares); (6) Registrador de dados térmicos; (7) Base
extratora de calor (cAmara de refrigeracdo); (8) Rotametro; (9) Metal liquido (10)

Controlador de poténcia do forno.

Fonte: Spinelli, 2005.
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2.3.3 Solidificagdo Unidirecional Horizontal

Esta configuracdo € a mais complexa sob ponto de vista de determinacdo das
variaveis térmicas de solidificacdo. Neste caso, o processo pode ser conduzido de duas
distintas maneiras: pelo vazamento de metal liquido dentro de molde isolado termicamente
nas laterais e com o calor retirado por uma das extremidades mediante um bloco macico
metalico ou uma camara de refrigeracdo, ou por meio de um sistema semelhante, porém
que permita fundir o metal em seu interior até que uma determinada temperatura seja
alcancada, a partir da qual a refrigeragéo se inicia (e consequentemente a solidificacdo). No
primeiro caso, a turbuléncia do vazamento induz correntes de conveccdo forcada que
levam algum tempo para se dissipar e agem com intensidades diferentes ao longo da secéo
do lingote. Nao se pode considerar que neste caso esteja ocorrendo rigorosamente uma
solidificacdo unidirecional mesmo com a fonte fria (molde) determinando o transporte de
calor essencialmente em sua diregdo. Na segunda situacdo garante-se, com a fusdo do
metal dentro da propria lingoteira, uma maior estabilidade em relacdo ao movimento de
metal liquido. Entretanto, é importante ressaltar que ndo se podem garantir as mesmas
variaveis térmicas de solidificacdo ao longo de diferentes secGes horizontais da base ao
topo do lingote, ja que instabilidades térmicas e diferencas de densidade no liquido irdo
induzir correntes convectivas diferentes ao longo dessas se¢des. E importante, neste caso,
gue o mapeamento térmico da evolucdo da solidificacdo seja feito em uma secdo horizontal
0 mais proximo possivel da secdo na qual serdo analisados os aspectos da macroestrutura e
da microestrutura (Quaresma, 2000; Rosa, 2004; Spinelli, 2005; Garcia, 2005). A Figura
2.8 mostra um esquema de um dispositivo de solidificagdo unidirecional horizontal com
vazamento de metal liquido dentro de camara molde.

Por meio dos trés experimentos citados acima, € possivel a obtencdo de uma gama
de microestruturas em fungdo de um perfil decrescente da taxa de resfriamento e de
velocidade de avango da isoterma liquidus a partir da superficie refrigerada do lingote.
Assim, apds tratamentos dos dados de temperatura e caracterizacdo microestrutural, torna-
se possivel estabelecer leis experimentais que regem a evolugdo microestrutural em funcédo

da T, VLe G, em condicdes transitorias de extracéo calor.
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Figura 2.8. Dispositivo de solidificagdo unidirecional horizontal.

Registrador ‘
de Dados ﬂ

b\ Computador

Canal de Vazamento

Coquilha de Ago

Material Isolante

Fonte: Garcia, 2005.

2.4 Estruturas de Solidificagdo

2.4.1 Macroestrutura

Compreender as relacGes existentes entre as variaveis de solidificacdo e as
estruturas resultantes é essencial 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 previsao
das diversas estruturas tais como coquilhadas, colunares e equiaxiais é de grande interesse
na avaliagdo e projeto de materiais fundidos com qualidades mecanicas especificas (Canté,
2009).

A solidificacdo se processa a partir da formacéo, no liquido, de nucleos solidos que
crescem em funcdo das condi¢des locais de resfriamento. Define-se entdo, a macroestrutura
de um metal solidificado pela caracterizagdo da morfologia dos gréos cristalinos, suas
dimensGes e orientacéo cristalografica (Peres, 2005; Cruz, 2008).

Em geral, os materiais policristalinos podem apresentar trés zonas macroestruturais
distintas: coquilhada, colunar e equiaxial central. A Figura 2.9, apresenta uma
representacdo das zonas macroestruturais, as quais estdo relacionadas com a morfologia

dos gréos.
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Figura 2.9. a) Lingote com transi¢do macroestrutural e b) Representacéo esquematica das

zonas macroestruturais.

Zona coquilhada Zona colunar

Zona equiaxial
central

|

a) b)

Fonte: Adaptado de Cruz, 2008.

As trés zonas podem ndo estar presentes em um mesmo caso, portanto, a
macroestrutura pode apresentar-se na forma de grdos completamente colunares ou
totalmente equiaxiais, dependendo da composi¢do quimica da liga e das condigdes de
solidificacdo. Uma forma estrutural mais complexa, composta pelas duas zonas estruturais,
é tipicamente obtida na solidificacdo em moldes de maiores difusividades de calor como
moldes metalicos e refrigerados. Essa forma mista de solidificagdo ocorre quando os graos
equiaxiais encontram condicdes de nuclear e crescer no liquido, a frente da fronteira
colunar de crescimento, provocando a transi¢do colunar/equiaxial (TCE), como pode ser
visto na Figura 2.9 a). (Chahmers, 1964; Davies, 1973; Flemings, 1974; Ohno, 1976; Kurz,
1992)

Os gréaos coquilhados ocorrem junto as paredes do molde, resultado do primeiro
contato do metal liquido com o molde frio durante o vazamento e é constituido por uma
camada de grdos cristalinos de orientacBes aleatdrias. As altas taxas de resfriamento

provocam uma répida diminuicdo local da temperatura, 0 que favorece uma nucleacdo
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intensa de graos. O decréscimo da temperatura ocasiona um super-resfriamento térmico e
com isso 0s primeiros grdos cristalinos comecam a se desenvolver pequenos e quase
sempre uniformes, constituindo uma fina camada junto as paredes do molde. Alguns
autores denominam essa regido de Zona Equiaxial Periférica [Ohno, 1970].

A partir do crescimento dos grédos da zona coquilhada é formada a zona colunar,
sendo esta constituida por gréos cristalinos alongados e alinhados paralelamente a direcdo
do fluxo de calor. Inicia-se a constituicdo da zona colunar pelo crescimento de gréos
formados a partir dos nucleos oriundos do rapido resfriamento do liquido nos instantes
iniciais da solidificacdo (zona coquilhada), e apresentam direcédo cristalografica favoravel
ao crescimento na direcdo da extracdo de calor. Esses nicleos tendem a crescer mais
rapidamente gque os outros, bloqueando o crescimento dos demais grdos coquilhados. Os
grdos assim formados possuem dimensfes maiores que os grdos da zona coquilhada, que
tem grdos mais refinados, apresentando ainda direcBes cristalogréaficas fortemente
orientadas (Duarte, 2016), conforme mostra a Figura 2.10. Teorias para explicar mais
detalhadamente o mecanismo de formacdo da zona colunar sdo apresentadas por varios
autores: Walton e Chalmers (Walton e Chalmers, 1959), Chalmers (Chalmers, 1968),
Biloni e Morando (Biloni e Morando, 1968), Versnyder e Shank (Versnyder e Shank,
1970), Flood e Hunt (Flood e Hunt, 1987A) e Garcia (Garcia, 2007),

Figura 2.10. Representacdo esquematica da zona colunar.

Liquido

P ="

Zona Zona

Cristajs Coquilhada Colunar
aleatérios

Fonte: Garcia, 2007.

Diferente do crescimento da zona colunar, a zona equiaxial central é caracterizada

por gréos que crescem com direcBes cristalograficas aleatorias e possuem dimensdes bem
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maiores que os grdos da zona coquilhada. O processo de formacdo da zona equiaxial é
decisivo para a determinacdo da macroestrutura de solidificagdo. Na auséncia da zona
equiaxial, o metal pode apresentar estrutura totalmente colunar. Graos equiaxiais podem
crescer & frente das dendritas colunares e a transi¢cdo colunar/equiaxial ocorrerd quando
esses gréos forem suficientemente grandes e numerosos, impedindo assim o avanco da
frente colunar. A extensdo da zona equiaxial € o resultado da competicdo ente os grdos
colunares e equaixiais. A formacdo da zona equiaixial exige: a presenca de ndcleos no
metal liquido e condi¢Bes que promovem o crescimento destes nucleos (Siqueira, 2002).
Diversos autores desenvolveram estudos de mecanismos de formacgdo da zona equiaxial:
Chalmers e Winegard (Chalmers e Winegard, 1954), Jackson (Jackson et al., 1966),
Chalmers (Chalmers, 1968), Southin (Southin, 1968), Ohno (Ohno, 1976), Flood (Flood et
al. 1987, A e B), Jung (Jung et al., 2009).

Conforme mencionado anteriormente, pecas fundidas ou lingotes de materiais
metélicos podem apresentar estruturas completamente colunares ou totalmente equiaxiais,
dependendo da composicdo quimica da liga e das condic¢Ges de solidificacdo. Entretanto,
uma estrutura mais complexa e que geralmente ocorre na solidificacdo em moldes
metélicos, apresenta os dois tipos de estruturas. Essa fronteira € chamada de zona de
transicdo colunar-equiaxial. Essa forma estrutural mista s6 acontece se for possivel nuclear
e crescer graos equiaxiais a frente da interface colunar de crescimento, provocando uma
transicdo entre os modos de crescimento. Os grdos equiaxiais exercem um crescimento
competitivo com a frente colunar de tal forma que, se os cristais equiaxias forem pequenos,
eles séo absorvidos pela frente e passam a crescer de forma colunar dendritica. Entretanto,
se a zona super-resfriada a frente da interface colunar for relativamente grande e com alta
densidade de cristais, esses grdos equiaxiais podem formar uma fracdo volumétrica
suficientemente alta a aponto de bloguear o crescimento colunar. (Siqueira, 2002; Gomes,
2012).

A previsdo da transigdo macroestrutural colunar/equiaxial é de grande interesse na
programacédo das propriedades mecénicas de produtos solidificados. Pecas com estrutura
completamente equiaxiais sdo0 mais apropriadas para inUmeras aplica¢cdes, uma vez que
apresentam isotropia de propriedades fisicas e mecanicas. Por outro lado, a anisotropia das
propriedades das estruturas colunares permite aplicacfes tecnoldgicas importantes, como
por exemplo, no crescimento de palhetas de turbinas de motores a jato, onde o crescimento

colunar deve coincidir com a direcdo de maxima solicitacdo mecénica durante o



39

funcionamento das turbinas. Além disso, com a eliminacéo gradativa de contornos de gréos
da estrutura colunar a equiaxial, o comportamento de deformacéo por escorregamento de
contornos de grdo vai perdendo sua influéncia. Em conseqiiéncia, palhetas com estrutura
colunar garante um aumento significativo na resisténcia a fluéncia (Garcia, 2000).

A partir da literatura, pode-se encontrar uma série de trabalhos teoricos e
experimentais, tais como Hunt, 1984, Fredriksson e Olsson, 1986, Mahaprata e Weinberg,
1987, Flood, 1987A, Ziv e Weinberg, 1989, Suri, El-Kaddah e Berry, 1991, Ares e
Schvezov, 2000, Siqueira et al. 2003, Goulart, 2010, que revelam alguns dos principais

fatores que influenciam na transic¢éo colunar/equiaxial.

2.4.2 Microestrutura de ligas eutéticas

As microestruturas, que resultam do processo de solidificacdo, estdo relacionadas
com a forma da interface entre o so6lido e o liquido (S/L). Em condi¢fes ideais essa
interface deveria permanecer plana, porém alteracGes nos parametros constitucionais e
térmicos do sistema metal/molde que ocorrem durante a solidificacdo provocam a
instabilidade dessa interface, dando origem as microestruturas (Canté, 2009).

Os materiais, em modo geral, conttm em sua composi¢cdo quimica elementos
solutos ou impurezas que, ao longo da solidificacdo séo redistribuidos internamente a partir
da superficie de resfriamento.

A instabilidade da frente de solidificacdo resulta da termodindmica do processo que
impde segregacdo de soluto ou solvente a frente da interface sélido-liquido, o que provoca
uma redistribuicdo ndo uniforme no liquido a frente dessa interface. A rejeicdo do soluto
ou do solvente ocorrido a frente da fronteira solido/liquido da origem ao Super-
Resfriamento Constitucional (SRC) pela formacdo de um gradiente térmico a frente dessa
interface menor que o gradiente térmico do perfil de temperatura liquidus. Dependendo do
valor do SRC a instabilidade d& origem a diferentes morfologias e que, por ordem
crescente desse valor, sdo denominadas por, planar, celular e dendritica. (Spinelli, 2005;
Brito, 2016).

Apesar da forte influéncia do soluto, ele ndo é o Unico responsavel pelas
modifica¢Oes que ocorrem na interface soélido/liquido, a velocidade de avango da isoterma
liquidus, gradientes de temperaturas e taxas de resfriamento assumem também um papel de

elevada importancia nesse fenémeno. A Figura 2.11 apresenta, de forma esquematica, a
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influéncia dos fatores: grau de super — resfriamento (SRC) concentracdo de soluto (Co),
velocidade de avango da isoterma liquidus (VL), e o gradiente térmico (Gr), para a

instabilidade da interface S/L e, consequentemente, para a formacdo das microestruturas.

Figura 2.11. Representac¢@es esquematicas da atuacao dos fatores de influéncia na

formacao das estruturas de solidificagdo.
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Fonte: Garcia, 2007.

Interface Dendritica

Como mencionado, as transi¢cdes de interface sélido/liquido (S/L) planar para
celular e dendritica sdo usualmente explicadas em funcdo do critério do superresfriamento
constitucional (SRC) no crescimento de ligas binarias. Nesse critério o aumento do teor de
soluto da liga (Co), 0 aumento da velocidade de solidificacdo e a diminuic¢éo dos gradientes
térmicos sdo instabilizadores da interface S/L. No entanto, ainda ndo existe na literatura
um critério semelhante que inclua ligas multicomponentes (Brito, 2016).

Brito (Brito, 2016) estudou as ligas Al-3%Mg e Al-3%Mg-1%Si, no caso da liga
Al-3%Mg a morfologia apresenteou-se totalmente dendritica, enquanto que a adi¢do de 1%

de Si a essa liga permitiu alcancar a transi¢do dendrita/célula. A Figura 2.12 apresenta um
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esquema evidenciando a transicdo completa ocorrida para a liga Al-3%Mg-1%Si. Brito
(2016) ainda sintetizou as regides microestruturais em termos de taxa de resfriamento da
seguinte forma: regido celular - T > 2 K/s; Transicdo — 0,80 K/s < T < 2 K/s; e Regido
dendritica - T < 0,80 K/s. Canté (Canté et al., 2013; Canté, 2008) estudou as ligas Al-1%Ni
e Al-1%Ni-1%Fe e foi observado por ele que a liga binaria Al-1%Ni apresentava
microestrutura dendritica, porém ao adicionar 1%Fe a liga (liga Al-1%Ni-1%Fe) a
morfologia passava a celular (na categoria de células de baixa velocidade). Esse fato
mostra a necessidade de mais estudos de transicdo morfologica em ligas
multicomponentes, pois, baseados nos fatores instabilizadores do critério de SRC de ligas
binarias, um aumento de Co seria instabilizador. Isso ndo ocorreu com a liga Al-1%Ni-

1%Fe que apresentou morfologia celular enquanto a liga Al-1%Ni, morfologia dendritica.

Figura 2.12. Evolucdo esquematica da transicao celular/dendritica/celular em funcéo
da velocidade de crescimento e da taxa de resfriamento; e microestruturas longitudinais
tipicas da liga Al-3%Mg-1%Si solidificadas direcionalmente em regimes permanentes e

transiente.
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As distancias entre centros de células e de ramifica¢des ou bragos dendriticos sao
definidas como espagamentos intercelulares e interdendriticos, que sdo muito utilizados
para determinar os efeitos das condi¢des de solidificacdo sobre a microestrutura formada.
A Figura 2.13 apresenta um esquema representativo dos espacamentos celulares (Ac),

espagamentos dendriticos primarios (A1), secundarios (A2) e terciarios (A3).

Figura 2.13 Representagdo esquematica dos espagamentos celulares (Ac), espacamentos

dendriticos primarios (A1), secundarios (A2) e terciarios (A3).

Fonte: Bertelli, 2012.

2.4.3 Ligas Al-Cu

O cobre (Cu) possui elevada solubilidade em ligas de aluminio (Al), sua principal
funcdo é possibilitar a modificacdo controlada de propriedades como dureza, resisténcia
mecanica e ductlidade através de tratamento térmicos de precipitacdo e envelhecimento,
com a formagdo da fase 6, comumente relatada como Al>Cu, na matriz rica em Al (Faria,
2015; Oliveira, 2017). A Figura 2.14 apresenta o diagrama de fases em equilibrio do
sistema Al-Cu.

Como pode ser visto no diagrama de fases Al-Cu (Figura 2.14), o ponto eutético
desse sistema (L > Al + CuAl,) é atingido a temperatura de 820 K na composicdo de 33,2
% Cu.
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Figura 2.14. Diagrama parcial de fases em equilibrio do sistema Al-Cu.
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Fonte: Mondolfo, 1976.

Nas ligas do sistema binario Al-Cu além da existéncia da fase a de aluminio ha
apenas a presenca de uma outra fase no estado solido, a fase 6, como ja mencionado que é
frequentemente relatada como Al:Cu, a qual solidifica diretamente do fundido a
concentragdo de 53,3 % de Cu a 864 K e tem uma faixa estreita de existéncia de 52,5 a 53
% de cobre (Oliveira, 2017).

As ligas de aluminio que melhor respondem aos tratamentos térmicos sdo as que
contém de 2 a 5% de Cu (Spinelli et al., 2004).

2.4.3 Microestrutura de ligas monotéticas

Por apresentar exclusivas e interessantes propriedades fisicas e quimicas, as ligas
monotéticas tém atraido bastante atengdo nos ultimos anos. Essas ligas vém sendo
utilizadas em materiais auto lubrificantes, materiais resistentes ao desgaste, materiais
supercondutores e magnéticos, entre outras aplicagdes, como as ligas de aluminio dispersas
com chumbo, bismuto e indio (Yasuda et al. 2006; Ran et al., 2006; He et al., 2006;
Gouthama et al., 2007; Shi et al., 2011; Zhao et al., 2017; Man et al., 2018).
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Denomina-se sistema monotético todo aquele em que os elementos de liga que
compdem esse sistema possuem solubilidade limitada mesmo no estado liquido, o que
promove uma separacao de fases liquidas, desencadeando, por vezes, a completa separacao
fisica, por meio da diferenca de massas especificas dos elementos constituintes da liga
metalica (Costa, 2016 A).

Em ligas que possuem essa peculiaridade, a reacdo monotética acontece quando um
liquido de concentracdo M ¢é resfriado atraves do patamar monotético Tm e o liquido de
composicao L1 se decompde em uma fase solida a. e uma fase liquida de composicao L2, ou

seja:

L1 > a+ Lo 2.7)

Conforme pode ser observado no esquema de um sistema monotético simples da
Figura 2.15 (Garcia, 2007), os sistemas monotéticos assemelham-se aos eutéticos, onde um
liquido se decompde em duas fases solidas (Derby e Favier, 1983; Stocker e Ratke, 1999),

com a diferenca que no sistema monotético uma das fases é liquida.

Figura 2.15. Representacdo esquematica de equilibrio de fases com transformacéo
monotética.
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Fonte: Garcia, 2007.
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O liquido homogéneo L3, ao atingir a composi¢cdo monotética, transforma-se em
uma fase solida rica em A e liquido L2 rico em B, o qual ao solidificar formara também um
solido enriquecido de B. As ligas monotéticas possuem caracteristicas proprias, com 0s
elementos A e B sendo praticamente insoltveis um no outro no estado solido, e os liquidos
L1 e Lo com massas especificas bastante diferentes. Ha também a ocorréncia de um amplo
gap de miscibilidade no estado liquido no diagrama, nas ligas hipermonotéticas. Dessa
maneira, € dificil obter uma fundicdo homogénea de ligas desse sistema, com composi¢oes
dentro do intervalo liquido imiscivel de solidificagdo, acompanhada de densa segregacao
gravitacional antes do comeco da solidificacdo monotética (Suh e Lee, 1995; Yang e Liu,
2001; He et al., 2008).

Para ligas monotéticas multicomponentes a analise da reacdo invariante torna-se
mais complexa, uma vez que as interacdes existentes entre os elementos de liga alteram os
pares de solubilidade. Em comparacéao aos sistemas binarios, cujos diagramas de equilibrio
sdo conhecidos e facilmente encontrados na literatura cientifica, os diagramas dos sistemas
multicomponentes sdo escassos em funcdo da sua complexidade termodindmica de
transformacdo de fases (Grobner e Schmid-Fetzer, 2005; CHEN et al., 2015). As ligas
binérias apresentam no maximo trés fases em equilibrio coexistindo, enquanto que nos
sistemas multicomponentes até quatro fases estaveis podem interagir, tornando a analise

mais complexa (Grébner e Schmid-Fetzer, 2005).

L1+L2+ S6lido L1+L2+S06lido1+50lido?2

Sistema binério Sistema multicomponente

Apesar do desafio de analisar as transformacdes de fase nesses sistemas, a
complexidade do caminho a ser percorrido durante o processo de solidificagdo de ligas
monotéticas multicomponentes resulta no desenvolvimento de morfologias e arranjos
microestruturais diversificados, 0s quais geram materiais metalicos com propriedades
particulares, provocando grande interesse de estudo em funcdo da necessidade de
desenvolvimento de novos materiais mais eficientes e tecnoldgicos (Kaban e Hoyer, 2008).

De acordo com Grobner e Schmid-Fetzer (2005), a particularidade da

microestrutura das ligas monoteticas se da pela formacdo de solidos completamente
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distintos um do outro, oriundos de liquidos de igual forma diferentes, o que gera
propriedades muito caracteristicas.

Segundo Ratke (2005), a morfologia microestrutural de ligas de composicdo
monotética, fundamentalmente ¢ regida pelas condig¢des fisicas de “aprisionamento” da
fase liquida Lo, isto é, depende da forma em que a matriz sélida ira englobar o liquido
precipitado do L1, podendo ocorrer na forma de glébulos, corddes de pérolas e fibras, a
medida em que a velocidade de solidificacdo é reduzida.

De acordo com Yasuda et al (2010), o regime de crescimento fibroso é limitado
para baixas velocidades e altos gradientes de temperatura a frente da interface
solido/liquido, condicBes estas inversas a formacdo globular. Contudo, fibras da fase
minoritéria L2 podem aparecer na forma de corddes de pérolas. Dependendo de fatores, tais
como: forma da binodal (curva que separa a regido de duas fases da regido homogénea) e,
dos parametros térmicos de solidificacdo, podem ser observados diversos regimes de
crescimento: crescimento fibroso composto, cord6es de pérolas ou globular, como pode ser

visto na Figura 2.16.

Figura 2.16. Transicdo da morfologia microestrutural de ligas que apresentam gap de
imiscibilidade no estado liquido.
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Fonte: Costa, 2016 A.
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Grugel e Hellawell (1981), em estudos sobre a reacdo monotética, descobriram que
a maioria dos monotéticos obedece a relacdo entre os espacamentos interfasicos (1) e a

velocidade de crescimento (v), quando solidificados direcionalmente. A relacao

A2v = C (C = constante) (2.8)

¢ a mesma obedecida por eutéticos regulares e prevista pela solucdo de Hunt e Jackson

(1967) do modelo de crescimento eutético.

2.5 Espagamentos microestruturais

Como mencionado anteriormente, as distancias entre centros de células e de
ramificacbes ou bragos dendriticos sdo definidas como espagamentos intercelulares e
interdendriticos, e que sdo muito utilizados para determinar os efeitos das condi¢des de
solidificacdo sobre a microestrutura formada.

Na literatura, é fato comprovado que a morfologia exerce elevada influéncia nas
propriedades quimicas e mecénicas de produtos fundidos, como por exemplo,
espacamentos menores permitem que a microestrutura seja caracterizada por uma
distribuicdo mais uniforme da segregacdo microscépica que existe entre as ramificagdes
celulares ou dendriticas, o que favorece o comportamento mecanico, esses menores
espacamentos sdo conseguidos com maiores velocidades de solidificacdo e taxas de
resfriamento. Dessa forma, muitos trabalhos foram e vém sendo desenvolvidos por varios
pesquisadores com o objetivo de prever a microestrutura através de modelos matematicos.

Dentre os modelos matematicos desenvolvidos para avaliar a influéncia dos
parametros térmicos de solidificacdo sobre os espacamentos celulares e dendriticos
primarios e secundarios, somente os modelos de Hunt e Lu (Hunt-Lu, 1996) e de
Bouchard-Kirkaldy (Bouchard-Kirkaldy, 1997) séo elaborados para condicdes de
solidificagdo em regime transitério de extragdo de calor. Esses modelos foram
desenvolvidos para ligas binarias, ndo se aplicando para ligas ternarias, como as estudadas
neste trabalho. Existe um unico modelo para sistemas multicomponentes, proposto por

Rappaz e Boettinger (Rappaz e Boettinger, 1999), mas que aborda somente o crescimento
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de ramificagbes dendriticas secundarias e que ainda necessita de uma validacdo
experimental consistente.

Levando em consideracdo que sdo escassos 0s trabalhos na literatura que abordem a
evolucdo microestrutural para ligas multicomponentes, tornam-se necessarios estudos
visando correlacionar as microestruturas com variéveis térmicas de solidificag&o.

RelacOes entre pardmetros microestruturais e varidveis térmicas de solidificacéo de

ligas binarias na forma generalizada € dado por:

(A, A, A2)=C(GL VL, T) @ (2.8)

Onde, C ¢ uma constante que depende da composi¢do quimica da liga, Ac, A1 e A2, S840
respectivamente, os espacamentos celulares e dendriticos primarios e secundarios, G é o
gradiente de temperatura a frente da isoterma liquidus, V. é a velocidade de avan¢o da
isoterma liquidus, T a taxa de resfriamento e “a” ¢ um expoente que tem sido determinado
experimentalmente na literatura para diversas ligas e para solidificagdo tanto em regime
permanente quanto transitério (Horwath e Mondolfo, 1962; Coulthard e Elliot, 1967;
Spittle e Lloyd, 1979; Mccartney e Hunt, 1981; Billia et.al, 1981; Tunca e Smith, 1988;
Kirkaldy, Liu e Kroupa, 1995; Ding et.al, 1996; Bouchard e Kirkaldy, 1997; Rios e Caram,
1997; Lapin et.al, 1997; Lee et al., 1998; Chen e Kattamis, 1998; Li et al., 1998; Li e
Beckermann, 1999; O’Dell, Ding e Tewari, 1999; Li, Mori e Iwasaki, 1999; Feng et al.,
1999; Lima e Goldenstein, 2000; Yang et al., 2000; Rocha et al., 2000/2002/2003; Cardili
e Gunduz, 2000; Drevet et al., 2000; Quaresma et al., 2000; Osorio e Garcia, 2002).

O maior detalhamento dos modelos tedricos para crescimento celular e dendritico
em regimes estacionarios e transitorios de fluxo de calor podem ser encontrados nos
trabalhos de Rosa, (Rosa, 2004) Peres, (Peres, 2005), Spinelli (Spinelli, 2005), Canté
(Canté, 2009), Moutinho (Moutinho, 2012) e Brito (Brito, 2016).

Estudos recentes para diversos sistemas metalicos salientam o efeito do tamanho de
grédo e da escala de parametros microestruturais, tais como 0s espacamentos celulares,
dendriticos e interfasicos, sobre a resisténcia mecanica, resisténcia a corrosdo e ao desgaste
(Osorio et al., 2008; Cruz et al., 2010; Abdi et al., 2012; Li et al., 2012)



49

2.6 Ligas Al-Bi e ligas ternérias do sistema Al-Bi

Como ja& mencionado, o interesse por ligas monotéticas tem atraido bastante
atencdo por apresentar caracteristicas peculiares. As ligas de aluminio dispersas com
chumbo, bismuto e estanho s&o as mais estudadas nos ultimos anos. Estudos envolvendo o
sistema binario Al-Bi contribuiram para uma melhor compreensdo dos mecanismos de
formacéo e distribuicdo de fases presentes durante o processo de solidificagcdo, bem como
suas propriedades mecanicas e tribologicas. Dentre as aplicacbes em que as ligas Al-Bi se
adéquam a serem utilizadas, 0s mancais automotivos sdo 0s mais citados, uma vez que as
ligas Al-Bi apresentarem compatibilidade com as propriedades requeridas para tal
aplicacdo. O material dos mancais é composto de uma matriz dura e tenaz, que sustenta a
alta pressdo da combustdo, e de leves particulas uniformemente distribuidas que devem,
principalmente, embutir particulas de sujeira e poeira decorrentes do uso dentro do motor.
As ligas utilizadas hoje nos motores de carros sdao formadas de bronze com chumbo
distribuido irregularmente. Mas, com a proibicdo do uso do chumbo em varios paises, a
producdo industrial tem encontrado alternativas para a substituicdo desse metal, nesse
contexto, 0 uso do bismuto tem sido avaliado como potencial substituto do chumbo, visto
que o bismuto é considerado um metal ndo téxico, enquanto que o chumbo é considerado
como tdxico. Os carros futuros requerem um material do mancal com um baixo coeficiente
de atrito e também algo que possa sustentar altas pressdes dinamicas comparadas com as
propriedades oferecidas pelas ligas bronze-chumbo (Ratke et al., 1995).

As ligas do sistema Al-Bi, cujo diagrama é apresentado na Figura 2.17, que contém
uma reacao monotética seguida de um dominio da imiscibilidade no liquido, o que as
enquadra como um material potencial para a fabricacdo tanto de mancais automotivos
quanto para a fabricacdo de supercondutores, como ja mencionado (YANG et al., 2001).
Seu diagrama de fases é simples, envolvendo uma estrutura eutética, monotética e um gap
de miscibilidade no liquido. Quando uma liga monotética Al-Bi é resfriada da fase L até a
temperatura monotética (Tm), 0 liquido se decompde em equilibrio simultaneamente em
uma fase solida (o), composta de aluminio quase puro e em um liquido L. Sabe-se, através
de informac0es anteriores que para sistemas monotéticos existe um amplo intervalo de

temperaturas entre a linha monotética horizontal e a reagdo eutética terminal (em torno de

400 °C para a liga Al-Bi). Como consequéncia, o produto da reagdo monotética resulta no



50

campo o + L para tempos relativamente longos durante resfriamentos subsequentes, sendo
susceptivel a perturbagdes e esferoidizacdo (GRUGEL et al., 1984).

A imiscibilidade no liquido € observada para temperaturas abaixo de 1037 °C. As
solubilidades soélidas nas solucbes solidas terminais, CFC (Al) e romboédrica (Bi) sédo
extremamente limitadas, menos de 0,4% de Bi se dissolve no Al a temperatura monotética.
A partir de estudos eletroquimicos e calorimétricos, observou-se que o término do liquido
da reacdo monotética se localiza a aproximadamente 97,6% em peso de Bi (ASM
INTERNATIONAL, 2001).

Figura 2.17. Diagrama de fases a) parcial e b) completo do sistema Al-Bi.
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Fonte: Thermo-Calc-Sundman et al., 1995.

Silva (Silva et al. 2009 A e B; 2010) estudaram as ligas Al-2%Bi, Al-3,2%Cu, Al-
5%Bi e Al-7%Bi solidificadas no processo de solidificagdo unidirecional em regime
transiente de extracdo de calor. De acordo com a avaliagdo da microestrutura, foi
observado uma morfologia microestrutural celular para a liga hipomonotética ao longo de
todo o lingote, enquanto que para as ligas monotética e hipomonotética estabeleceu-se a
presenca de globulos dispersos na matriz rica em aluminio. Os autores ainda avaliaram a
influéncia da taxa de resfriamento sobre a microestrutura e, concluiram que maiores taxas

de resfriamento geraram estruturas mais refinadas, tanto para a liga hipomonotetica que
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apresenta microestrutura celular, quanto para as ligas monotética e hipermonotética que
apresenta glébulos dispersos na matriz, e também apresentando particulas de menor
diametro situadas proxima a area de extracao de calor.

Freitas (Freitas et al., 2014) correlacionou os efeitos do parametro microestrutural
da liga Al-3,2%Bi sobre a resisténcia ao desgaste. Foi constatado que estruturas menores e
mais proximas umas das outras, apresentando melhor dispersdo ao longo da matriz de
aluminio, conferiu um melhor comportamento triboldgico a liga, comprovado pelo menor
volume desgastado.

No que diz respeita a influéncia de terceiros elementos ao sistema Al-Bi, poucos
estudos podem ser encontrados na literatura. Dentre eles, Kaban e Hoyer (Kaban e Hoyer,
2008) estudaram a avaliacdo da imiscibilidade de ligas dos sistemas monotéticos Al-Bi-Cu,
Al-Bi-Si e Al-Bi-Sn. A partir dos resultados obtidos, foi verificado que a tensdo interfacial
entre as fases liquica rica em Al e liquida rica em Bi € extremamente dependente do
elemento de liga adicionado. Com a adi¢do do Sn a tensdo interfacial é reduzida, enquanto
que com a adicdo do Cu e do Si € aumentada. Ainda segundo os autores citados, em fungéo
do sistema Bi-Sn corresponder a um eutético simples com solubilidade ilimitada no estado
liquido, ao adicionar Sn no binario Al-Bi, praticamente todo o Sn permanecerd na fase
liquida rica em Bi (L), o que ir& reduzir a tenséo interfacial entre L (liquido rico em Al) e
L, diminuindo o tamanho do gap de miscibilidade existente no sistema Al-Bi.

Costa (Costa et al. 2015 A e B; 2016 B) estudaram as ligas Al-2%Bi-1%Sn, Al-
3,2%Bi-1%Sn, Al-7%Bi-1%Sn e Al-7%Bi-3,5%Sn solidificadas no processo de
solidificacdo unidirecional em regime transiente de extracdo de calor. Foi verificado que a
microestrutura de todas as ligas caracteriza-se por ser constituida por particulas (glébulos)
de uma mistura eutética autolubrificante de Bi e Sn aprisionados pela matriz de Al. Os
autores também avaliaram a influéncia dos parametros microestruturais sob o efeito dos
parametros térmicos, e observaram que o didametro médio das particulas e o espacamento
interfasico aumentou com a reducdo da taxa de resfriamento e da velocidade de
solidificacdo. Quando comparado com os resultados de evolugdo microestrutural existentes
na literatura para a liga monotética binaria Al-3,2%Bi, a adicdo de Sn reduziu o
espacamento interfasico, quando a liga ternaria e a binaria sdo submetidas a uma mesma
condicéo de solidificagdo e ainda que, a adicdo de 1%Sn aumenta a resisténcia ao desgaste
da liga binéria Al-3,2%Bi, permitindo uma aplicacdo mais ampla para a fabricacdo de

componentes que serdo submetidos & condigdes de desgaste.
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Pathak (Pathak et al., 1993) mostram que a resisténcia mecanica de ligas Al-Pb
pode ser aumentada por 2-2,5 vezes por adigdo de 4,5% Cu. Kim (Kim et al., 2000),
examinaram os efeitos das alteracbes microestruturais e propriedades mecanicas,
especialmente quanto ao comportamento ao desgaste de ligas Al-Pb como uma funcéo da
composicdo na faixa de 10-20% Pb. Avaliaram também os efeitos das adi¢Bes do ternario
(Cu) e quaternarios (Cu e Mg). Com a adicdo de Cu e Cu-Mg a liga Al-16%Pb, a
resisténcia ao desgaste melhorou ainda mais, devido ao efeito de endurecimento da matriz

pelos precipitados.



53

CAPITULO 3

3. MATERIAIS E METODOS

Figura 3.1. Fluxograma dos procedimentos experimentais.

Fonte: Moura, 2020.
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Para a realizacéo do presente estudo, foi necessaria a obtencdo de ligas por meio do
processo de solidificacdo unidirecional vertical descendente, com posterior caracterizagio
das ligas resultantes. Para alcancar os objetivos propostos, foi realizada uma série de
trabalhos experimentais, abrangendo quatro topicos essenciais praticados: (1) solidificacéo
unidirecional descendente das ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu; (2) registro da
evolucdo de temperaturas durante os experimentos e determinacéo dos parametros térmicos
de solidificacdo ao longo do comprimento dos lingotes unidirecionais; (3) caracterizacao
macroestrutural e microestrutural das ligas obtidas e; (4) correlacdo dos parametros
térmicos e microestruturais das ligas do sistema Al-Bi-Cu acima mencionados. O fluxo do

procedimento experimental é apresentado na Figura 3.1.

3.1 Equipamentos e acessorios utilizados para obtencéo das ligas

Para os cortes dos metais puros e corte dos lingotes apds solidificados foi utilizada
uma serra manual.

Balanca digital, da marca SHIMADZU, modelo UX6200H, com capacidade
méaxima de 6,2 kg, utilizada para a pesagem dos metais puros para a fabricacdo das ligas,
conforme a Figura 3.2 a).

Forno tipo Mufla, com resisténcia de saida 6 KW, fabricado pela Fornos JUNG,
utilizado para a fusdo das ligas, Figura 3.2 b).

Cadinho de carbeto de silicio, revestido internamente por uma camada protetora de
uma suspensao a base de alumina, para evitar a contaminacdo do banho de metal liquido e
aumentar a durabilidade do cadinho. Foram utilizados para a fusdo dos materiais puros e
para 0 vazamento correspondente na lingoteira do forno vertical refrigerado a agua, Figura
3.2¢0).

Haste em aco inoxidavel, revestida com suspensdo a base de alumina para
homogeneizacdo do banho por agitacéo.

Espatula em aco, revestida com suspensdo a base de alumina para retirada, antes do
vazamento, da camada de 6xido formada na superficie livre do banho.

Garra metalica, utilizada para introduzir e/ou retirar os cadinhos de dentro do forno

durante as operacgdes de fusdo e vazamento do metal.
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Figura 3.2. a) Balanga digital, b) Forno tipo Mufla, ¢) Cadinho de carbeto de silicio.

Fonte: Moura, 2020.

Lingoteira bipartida, fabricada em aco inoxidavel, com didmetro interno de 57
mm, altura de 155 mm e espessura de parede de 12 mm, e base também fabricada em aco
inoxidavel. A lingoteira possui na sua lateral oito furos de 1,5 mm de diametro utilizados
para a passagem dos termopares que registram a evolucdo das temperaturas do metal a ser
solidificado Figura 3.3. A extracdo de calor do metal liquido é realizada pelo topo da
lingoteira através de uma camara de refrigeracdo refrigerada a 4gua, na qual, possui uma
entrada de agua e duas saidas, para proporcionar a efetiva circulagcdo de agua e extracdo de

calor, como pode ser visto na Figura 3.4.

Figura 3.3. Lingoteira e base utilizadas nos experimentos de solidificagéo vertical

descendente.
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Fonte: Moura, 2020.
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Figura 3.4. Camara de refrigeracdo utilizada nos experimentos de solidificagdo vertical

descendente.

3.2 Descricdes do dispositivo de solidificacdo descendente

O dispositivo de solidificagdo vertical descendente possui uma camara refrigerada a
agua localizada no topo do lingote. Nessas condigdes, a solidificacdo ocorre no mesmo
sentido da acdo da forca da gravidade, com a forca peso atuando no sentido de deslocar o
lingote do contato com a base refrigerada. Isto proporciona, mais precocemente no
processo, uma situacdo de maior resisténcia térmica a passagem de calor do lingote em
direcdo ao fluido de refrigeracdo, quando comparada com a solidificacdo ascendente, na
qual a extracdo de calor do metal liquido é realizada pela base da lingoteira. Esse tipo de
dispositivo experimental € importante exatamente para analises comparativas com a
solidificagdo ascendente, permitindo a verificagdo da influéncia de correntes convectivas
na estrutura de solidificacdo, e mostrando as diferencas entre ambas as configuracdes
quando se solidificam ligas de mesma composi¢édo (GOULART, 2010).

A Figura 3.5 apresenta um diagrama esquematico de um dispositivo de

solidificagdo unidirecional vertical descendente.
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Figura 3.5. Dispositivo de solidificagdo unidirecional vertical descendente.

e
BTN

Fonte: Spinelli, 2005.

O dispositivo conta de: (1) Aquisicdo de dados via computador e software de
aquisicdo de dados; (2) Material refratario isolante (camada ceramica); (3) Resisténcias
elétricas (sistema de aquecimento); (4) Lingoteira bipartida; (5) Termosensores
(termopares); (6) Registrador de dados térmicos; (7) Base extratora de calor (camara de
refrigeracdo); (8) Rotametro; (9) Metal liquido (10) Controlador de poténcia do forno.

O forno € constituido de resisténcias elétricas laterais com poténcia controlada, que
permitem obter diferentes niveis de superaguecimento no metal liquido. Esse dispositivo
apresenta um bom isolamento térmico evitando perdas de calor pelas laterais da lingoteira,
que impede a possibilidade de nucleagdo de cristais nas paredes e a frente da interface de
crescimento.

As temperaturas no metal fundido foram monitoradas durante a solidificacdo
através de um conjunto de termopares localizados no metal liquido em diversas posi¢des
em relacdo a interface metal/camara refrigerada. Todos os termopares foram conectados
por um cabo coaxial em um registrador de dados interligado a um computador. Os dados
de temperaturas foram adquiridos automaticamente. Os termopares foram posicionados
perpendicularmente ao fluxo de calor. Este posicionamento foi adotado devido ao fato
dessa configuracdo minimizar os erros de distor¢do da temperatura real. Portanto, quando
instalados os termopares paralelos as isotermas no metal, os erros tornam-se menos

agravados do que na situacdo de posicionamento na direcdo preferencial do fluxo de calor.
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Um exemplo de esquema de posicionamento dos termopares localizados no metal

liquido, em relacdo a interface metal/camara refrigerada é apresentado na Figura 3.6.

Figura 3.6. Posicdo dos termopares utilizados para monitoramento da solidificacao.
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Fonte: Adaptado de Silva, 2011.

A Figura 3.7 apresenta a montagem do dispositivo utilizado para o experimento de

solidificacdo unidirecional descendente.

Figura 3.7. Montagem do dispositivo utilizado para o experimento de solidificagdo

unidirecional descendente.
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3.3 Acessarios e equipamentos para aquisi¢do dos dados térmicos

As temperaturas de vazamento, a temperatura da lingoteira e os perfis térmicos
desde o inicio do vazamento até a completa solidificacdo foram obtidas pelo registrador de
temperatura ALMEMO, modelo 2290-8, Figura 3.8 a), acoplado via computador com o
auxilio do programa AMR WinControl. Este equipamento apresenta uma configuracdo que
permite a leitura e aquisicdo direta da temperatura em até oito (08) canais de entrada e dois
(02) canais de saida.

O termopar escolhido foi do tipo K, que é um termopar de baixo custo e com sua
faixa de utilizagdo de — 270 °C a 1200 °C, com diametro de 1,6 mm, Figura 3.8 b).

OriginPro e Microsoft Excel, foram os softwares utilizados para o tratamento dos

dados térmicos coletados durante o experimento.

Figura 3.8. a) Registrador de Temperatura, b) Termopares.

Fonte: Moura, 2020.

3.4 Equipamentos e acessorios para as analises experimentais

Para eliminar as ranhuras decorrentes do corte da peca e permitir a realizagdo do
polimento foram utilizadas lixas d'agua para metais de granulometrias diversas.

Politriz rotativa, utilizada para acoplar as lixas e os panos de polimento.

Pastas de diamante 1um e ¥ um , aplicadas sobre o pano para polimento, a fim de

auxiliar o polimento das pecas.
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Reagentes quimicos, utilizados para a revelagdo das macroestruturas e
microestruturas;

Microscopio Optico (MO), com luz polarizada, marca OLYMPUS BX 51 com
interface com um computador, utilizado para obtencdo das imagens das microestruturas
das ligas e Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV) utilizado para identificacdo das
fases constituintes da microestrutura das ligas analisadas.

3.5 Planejamento experimental

A seguir séo apresentados os procedimentos experimentais executados, fazendo-se

uso dos materiais e equipamentos descritos anteriormente.

1. Caélculo estequiométrico dos componentes (Al, Bi, Cu) para a confeccao das ligas
(Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu);

2. Preparo da lingoteira com os termopares posicionados na lateral e fusdo dos
materiais;

3. Obtencao dos lingotes por solidificacdo transiente unidirecional descendente;

4. Registro dos perfis térmicos durante a evolucdo da solidificacdo a partir dos
termopares posicionados ao longo do comprimento dos lingotes;

5. Determinacdo da evolugdo dos parametros térmicos (Vi, T e GL) ao longo do
comprimento dos lingotes;

6. Seccionamento dos lingotes para obtencdo das macroestruturas e das
microestruturas;

7. Preparacdo metalogréafica para a caracterizagdo microestrutural,

8. Medicdo de espacamento interfasico, diametro das particulas de Bi e espacamento
A2;

9. Correlagdes entre pardmetros térmicos e estruturais.

3.6 Obtencéo das ligas

As ligas foram elaboradas com proporcdes relativas das seguintes composicdes Al-
2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu (% em peso). Utilizaram-se matérias primas consideradas

comercialmente puras.
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Inicialmente foi realizado um calculo estequiométrico em % em massa dos
elementos de liga para a correta determinacdo das massas de Al, Bi e Cu, seguido da
pesagem em balanca digital. Depois de pesado o0 material para a preparacdo de um lingote,
0 aluminio juntamente com o cobre, ambos em estado solido, foram colocados em um
cadinho de carbeto de silicio revestido com alumina para evitar a contaminacdo da liga
fundida, levados ao forno tipo mufla e mantidos a temperatura de 800 °C até total fuséo do
aluminio. Apos a fusdo do aluminio, a liga foi homogeneizada de 30 em 30 minutos para
completa fusdo do cobre e homogeneizacdo do aluminio com o cobre. Depois de
completamente fundidos no interior do cadinho, foi adicionado ao liquido o elemento de
liga Bi, a fim de amenizar a formacdo de Oxidos, sobretudo em virtude da elevada
temperatura em que o Bi é adicionado (em torno de 770°C).

E importante destacar que em funcdo da temperatura em que o Bi é adicionado ao
metal liquido ser muito acima da temperatura de fusdo deste elemento (Ps gi = 271,4 °C), ha
tendéncia de formagdo de O6xidos, ocorrendo, portanto, perdas de massa, conforme
verificado por Silva (Silva, 2011). Dessa forma, fez-se necessario adicionar uma quantia de
Bi além da calculada estequiometricamente para a obtencdo de uma liga com a composi¢éo
quimica desejada. Para a compensacéo de Bi, adicionou-se 30% além do calculado.

A liga totalmente fundida e homogeneizada foi vazada no interior da lingoteira de
aco inoxidavel pré-aquecida, revestida com alumina, até completar o seu volume e mantida
a uma determinada temperatura acima da temperatura liquidus (T.), determinada de
temperatura de vazamento (Tv), efetuou-se a limpeza do 6xido formado na superficie do
metal liqguido com uma pequena espatula de aco inoxidavel. Logo apos, o sistema de
refrigeracdo foi acionado e a camara refrigerada foi posicionada sobre a lingoteira,
promovendo seu contato com o metal liquido, iniciando a solidificacdo e, sendo mantida
sobre a lingoteira até a completa solidificacdo da liga. Por motivos de o reservatorio com
agua ser pequeno, e a dgua aquecer rapidamente com a circulagdo em contato com o metal,
ao decorrer dos experimentos, gelo foi adicionado a agua contida no reservatorio para
diminuicdo da sua temperatura a fim de se ter uma extracdo de calor mais eficiente.

Atraves dos equipamentos utilizados para aquisicdo dos dados térmicos podemos
obter a temperatura liquidus (T.) das ligas analisadas, que foi 640 °C e 635°C
respectivamente para as ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu. Para isto, um termopar
foi posicionado e mantido dentro do cadinho contendo o metal liquido, sendo a

temperatura monitorada durante o resfriamento da liga. Na temperatura liquidus é formado
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um patamar a temperatura constante durante alguns segundos, o que indica a temperatura
liquidus da liga.
A Tabela 3.1 descreve as ligas utilizadas, os parametros e a macroestrutura obtida

nos lingotes solidificados.

Tabela 3.1. Ensaios realizados no dispositivo de solidificagdo descendente.

Ensaio Liga T Tv Gelo Macroestrutura
01 Al-2%Bi-3%Cu 640 °C 704 °C Néo Equiaxial
02 Al-2%Bi-3%Cu 640 °C 768 °C Néo Equiaxial
03 Al-2%Bi-3%Cu 640 °C 704 °C Sim Equiaxial
04 Al-2%Bi-3%Cu 640 °C 768 °C Sim Colunar
05 Al-2%Bi-5%Cu 635 °C 698,5°C Sim Equiaxial
06 Al-2%Bi-5%Cu 635°C 762 °C Sim Equiaxial
07 Al-2%Bi-5%Cu 635 °C 645 °C Sim Equiaxial
08 Al-2%Bi-5%Cu 635 °C 762 °C Sim Colunar

Fonte: Moura, 2020.

Somente os lingotes com estrutura colunar tiveram os perfis térmicos, as macro e
microestruturas examinadas, tendo em vista que estruturas equiaxiais ndo permitem a
caracterizacdo da evolucdo dos espacamentos dendriticos.

Observamos que 0s experimentos que obtiveram uma macroestrutura colunar, em
ambas a ligas, tiveram uma temperatura de vazamento (Tv) 20% acima da temperatura

Liquidus (TL) correspondente, ou seja:

Tv=TL+20%T, Eq (3.1)

Uma vez que, superaquecimentos crescentes, quando ndo impedem completamente a
formacgdo de zona equiaxial, podem retardar a transicdo colunar-equiaxial, aumentando
dessa forma o comprimento relativo da zona colunar (Garcia, 2001). De acordo com as

teorias existentes sobre o0 assunto, lingotes obtidos com baixas temperaturas de vazamento,
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possibilitam a nuclea¢do em todo o volume do liquido, de gréos equixiais, interrompendo
portanto o crescimento dos gréos colunares conforme propdem as Teorias do Showering
(Southin, 1967) e do Big-Bang (Biloni & Chalmers, 1968), como pdde ser observado que
os lingotes obtidos em menores superaguecimentos apresentaram um microestrutura

essencialmente equiaxial.

3.7 Determinacéo experimental das variaveis térmicas de solidificacéo

As variaveis térmicas de solidificacgdo (Vi., T e GL) foram determinadas
experimentalmente através dos dados gerados pelas curvas de resfriamento, a partir do
registro das temperaturas medidas pelos termopares durante a evolucdo do processo de

solidificacdo, de acordo com os seguintes procedimentos:

e Os dados obtidos a partir da curva de resfriamento permitem que sejam tragados
gréficos experimentais da posicdo da isoterma liquidus em funcéo do tempo. As
fungdes P=f(t) sdo obtidas experimentalmente a partir das interseccdes das retas
de cada temperatura liquidus (TL) com as curvas de resfriamento para cada
posicdo dos termopares, ou seja, a partir da T. das ligas analisadas traca-se uma
reta paralela ao eixo dos tempos. Através das interseccGes dessa reta com 0s
perfis térmicos obtém-se o tempo correspondente. Este tempo pode ser definido
como sendo o tempo de passagem da isoterma liquidus em cada posi¢do do

termopar.

e As velocidades experimentais da isoterma liquidus (VL) foram determinadas

através das derivadas das fungdes P=f(t), ou seja:

ap

Vi=
" dt

Eq. (3.2)

e As taxas de resfriamento (T), para cada posicdo dos termopares, foram obtidas
através do resultado da leitura direta do quociente das temperaturas

imediatamente antes e depois da T, e dos tempos correspondes, ou seja:
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ar

=— Eq. (3.3)

e Os gradientes de temperatura ou gradientes térmicos (GL) para cada posic¢éo dos

termopares dependem da taxa de resfriamento (T) e da velocidade da isoterma

liquidus (VL) e séo determinados a partir da equacgéo:

GL- = Eq. (3.4)

A Figura 3.9 representa de forma esquematica os procedimentos aplicados para

determinar Ve T

Figura 3.9. Procedimento experimental para determinacdo das variaveis térmicas.
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65

3.8 Procedimento para caracterizagfes Macro e Microestruturais
3.8.1 Procedimentos metalograficos para obtencdo das macroestruturas

Para a obtencdo das macroestruturas, os lingotes obtidos foram seccionados

longitudinalmente ao meio, conforme Figura 3.10.

Figura 3.10. Representacdo esquematica do lingote seccionado longitudinalmente.
/_\\
\, /

e

Fonte: Adaptado de Lima, 2019.

Apbs o lingote ser seccionado ao meio, realizou-se o processo de lixamento na
maquina Politriz Modelo PLF, refrigerada a 4gua com lixas d’a4gua de granulometrias
variadas em uma sequéncia crescente (80, 100, 220, 400 e 600 mesh), com uma alteracéo
de angulo de 90° de uma lixa para outra. Em seguida, a superficie lixada recebeu ataque
quimico através de uma solucdo aquosa a base de NaOH durante alguns segundos e, logo
apos, limpa em agua corrente para retirada do 6xido formado na superficie. Foi necessaria
a repeticdo do ataque quimico até que a estrutura fosse revelada. O resultado do ataque
quimico é a revelacdo da macroestrutura, utilizada para conferir a direcionalidade da
solidificagdo, a morfologia estrutural e, também, a verificagdo da transicdo

colunar/Equiaxial (TCE) (Gomes, 2012). Por fim, as pecas foram digitalizadas.
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3.8.2 Procedimentos metalogréaficos para obtencdo das microestruturas

Com o término da analise macroscopica, na parte seccionada longitudinalmente,
foram feitos cortes transversais com espessuras de 4 a 5 mm ao longo de todo o lingote
para caracterizagdo microestrutural. Para as andlises da microestrutura, a regiao
determinada para 0s cortes transversais foram as regides centrais do lingote, uma vez que,
€ um local onde a perda de direcionalidade da estrutura € minimizada. Essa perda de
direcionalidade é causada pela fuga de calor pelas paredes laterais da lingoteira, portanto, a
parte central do lingote € a regido menos afetada. A Figura 3.11 apresenta a sequéncia de

cortes.

Figura 3.11. Representacdo esquematica dos cortes transversais.

Fonte: Adaptado de Lima, 2019

ApoGs os cortes, as amostras foram identificadas enumerando-as de acordo com a
posicdo da superficie a ser analisada em relagdo a interface metal/camara refrigerada. A
superficie analisada microscopicamente continua sendo a face longitudinal.

Todas as amostras foram lixadas manualmente com uma sequéncia de
granulometria das lixas de 220, 400, 600 e 1200 mesh, Na troca de lixa, o sentido de
lixamento foi rotacionado em 90° com relagédo aos riscos deixados pela lixa anterior, com o
objetivo de obter-se uma superficie lisa e uniforme. Apds o lixamento, todas as amostras
foram polidas com pasta de diamante de ¥ um com o auxilio de uma politriz rotativa. Em
funcdo da presenca de particulas de Bi distribuidas ao longo da matriz de aluminio, a
preparagdo metalografica é dificultada, pelo fato do Bismuto ser um metal muito macio,
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dessa forma, tornou-se necessario o uso de sabdo liquido neutro durante o procedimento de
polimento, com o objetivo de auxiliar a limpeza da superficie polida, evitando a
incrustacdo de particulas nesta superficie, o que inviabilizaria a visualizacdo
microestrutural. Finalizado o polimento, a superficie a ser analisada estd pronta para o
ataque quimico. Para a revelagdo das microestruturas, a superficie ficou imersa durante 40
segundos em uma solucdo aquosa a base de NaOH e, logo apds, limpa em &gua corrente.
No caso da liga Al-2%Bi-3%Cu, para revelar a microestrutura dendritica para medicao dos
espacamentos secundarios, a amostra precisou ficar imersa por alguns minutos. Apés o
ataque quimico as amostras foram imediatamente digitalizadas para posterior quantificacdo
das microestruturas.

As andlises microscopicas foram realizadas utilizando um microscépio Optico
OLYMPUS BX 51 acoplado a um computador que disponibiliza do software AnalySIS
Imager, no qual foi possivel realizar as medicbes dos seguintes pardmetros
microestruturais: espacamento interfasico (), diametro das particulas de bismuto (d) e
espagamento dendritico secundario (A2).

As condicBes de solidificacdo com fluxo de calor transitério conferem um
crescimento irregular das dendritas, principalmente no inicio do processo, como também,
impde uma estrutura formada por particulas de bismuto, dessa forma, as medi¢des dos
espacamentos interfasicos foram realizadas adotando como referéncia o centro de cada
particula de bismuto alinhada horizontalmente, sendo considerada a média da distancia
horizontal entre as particulas. O didametro das particulas de bismuto foi determinado pela
média considerando o comprimento horizontal e vertical de cada particula, uma vez que as
particulas ndo apresentam formato completamente circular e, os espagamentos dendriticos
secundarios foram medidos de acordo com o procedimento proposto por McCartney e
Hunt [McCartney e Hunt, 1981] que se baseia em calcular o valor de A, pela média das
distancias entre os bracos adjacentes, que sdo ramificacGes secundarias de uma ramificacéo
dendritica priméria, sendo n o nimero de bragos secundarios. Para todas as medicGes
citadas, foi obtida uma amostragem de 30 medic¢Oes para cada uma das posic¢des, de modo
a aumentar a representatividade dos resultados obtidos. Os métodos empregados para as

medicdes dos parametros microestruturais encontram-se esquematizados na Figura 3.12.
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Figura 3.12. Esquema representativo dos métodos empregados para medicao dos
parametros microestruturais: (a) espacamento interfasico, (b) diametro das particulas de Bi

e (c) espacamento dendritico secundario.
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Fonte: a) e b) Moura, 2020; c) Adaptado de Rosa, 2004.
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CAPITULO 4

4. RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1 Variaveis Térmicas de Solidificacéo

Para cada liga foram obtidos os mapeamentos de temperaturas considerando-se
termopares posicionados longitudinalmente ao longo do comprimento dos lingotes levando
em consideracdo a distancia em relacdo a camara refrigerada a dgua, conforme posi¢des
especificadas nos gréficos. Através dos dados obtidos das curvas de resfriamento
experimentais podemos determinar: tempo de passagem da isoterma liquidus, as
velocidades de deslocamento da isoterma liquidus (VL), as taxas de resfriamento (T) e os

gradientes térmicos (Gv).

4.1.1 Curvas de resfriamento

As Figuras 4.1 e 4.2 apresentam o histérico térmico monitorado durante o0s
experimentos com as ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu, respectivamente,
solidificadas na forma vertical unidirecional descendente. O histdrico térmico nos permite
gerar curvas de resfriamento em diferentes posicdes a partir da interface metal/camara
refrigerada como uma funcdo do tempo: T = f(t). As linhas horizontais indicadas nos
gréaficos representam a temperatura de vazamanto (Tv) e a temperatura liquidus (TL).

Quando o metal liquido entra em contato com a camara refrigerada, inicia-se o
resfriamento do metal e o processo de solidificacdo, e esse resfriamento é mais rapido para
as posicOes dos termopares mais proximos a cdmara refrigerada, como pode ser observado
pelo declinio acentuado das curvas de resfriamento para 0s termopares mais proximos a
camara refrigerada, e pela passagem da curva através da linha horizontal que representa a
temperatura liquidus (T.), também observamos um declinio gradual da inclinacdo das

curvas para os termopares mais afastados, isso é esperado, uma vez que, a formacdo e
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evolugdo da camada solidificada impde maior resisténcia térmica ao resfriamento do

liguido (Rocha, 2003), fazendo com que o metal leve mais tempo para atingir a

temperatura liquidus.

Figura 4.1. Curvas experimentais de resfriamento correspondentes aos termopares

posicionados no interior da lingoteira, para a liga Al-2%Bi-3%Cu, solidificada na forma

vertical unidirecional descendente.
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Figura 4.2. Curvas experimentais de resfriamento correspondentes aos termopares
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posicionados no interior da lingoteira, para a liga Al-2%Bi-5%Cu, solidificada na forma

vertical unidirecional descendente.
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E notdrio que a liga Al-2%Bi-3%Cu foi monitorada com uma maior quantidade de
termopares em comparagao a liga Al-2%Bi-5%Cu, mas, nas proximas sessdes veremos que
ambas as ligas tiveram comportamento térmico semelhante e o fato da liga Al-2%Bi-5%Cu
ser monitorada com menos termopares ndo impediu que fizéssemos as analises.

Para o experimento com a liga Al-2%Bi-5%Cu, 6 termopares foram posicionados
ao longo da lingoteira, apresentando 1 termopar a mais (na posicdo 59 mm) em
comparacdo ao experimento da liga Al-2%Bi-3%Cu, mas ao decorrer do experimento, 3
termopares apresentaram defeito no monitoramente, dessa forma, foram removidos da

andlise, que sdo equivalentes as posi¢cdes 8 mm, 28 mm e 81 mm.

4.1.2 Determinacdo do tempo de passagem da isoterma liquidus, das

velocidades, taxas de resfriamento e gradiente de temperatura

As leituras dos termopares foram utilizadas para gerar graficos de posicdo no
lingote a partir da interface metal/camara refrigerada em funcéo do tempo correspondente.
Os tempos experimentais sdo obtidos a partir das intersecdes das retas de cada temperatura
liquidus (TL) com as curvas de resfriamento, para cada posicdo dos termopares. Uma
técnica de ajuste por curva nesses pontos experimentais gerou funcdes lineares
relacionando posi¢cdo com o tempo na forma P = a.(t) - b. As Figuras 4.3 e 4.4 apresentam
o resultado experimental da passagem da isoterma liquidus para as ligas analisadas, como
também as curvas ajustadas com suas respectivas funcoes.

Podemos observar que os ajustes representados pelas fungdes P = 0,37 (t) — 23,83 e
P = 0,24 (t) — 2,53 para as ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu, respectivamente,
diferem das fungdes encontradas na literatura em estudos similares, no qual, as funcGes de
ajustes sdo determinadas por funcdes de poténcia, como nos trabalhos de Rosa (Rosa,
2004), Silva (Silva, 2011), Gomes (Gomes, 2012), Freitas (Freitas, 2013), e Costa (Costa,
2016 A). Mas, considerando que sdo quase inexistentes estudos na literatura envolvendo
solidificacdo unidirecional descendente de ligas contendo 3 componentes, optamos por
considerar a funcdo de ajuste determinada pelos pontos experimentais presentes neste

trabalho como sendo uma fungéo linear ao inves de forgar uma funcéo de poténcia.



Figura 4.3. Tempo de passagem da isoterma liquidus em funcéo da posicéo a partir da
interface metal/cAmara refrigerada para a liga Al-2%Bi-3%Cu.
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Figura 4.4. Tempo de passagem da isoterma liquidus em funcéo da posicéo a partir da
interface metal/camara refrigerada para a liga Al-2%Bi-5%Cu.
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Comparando o deslocamento da isoterma liquidus das duas composicOes
analisadas, observamos que a liga Al-2%Bi-5%Cu apresentou um tempo necessario menor
para o deslocamento da isoterma liquidus nos comprimentos iniciais do lingote em
comparacdo a liga Al-2%Bi-3%Cu e, nos comprimentos finais do lingote, ocorreu o
inverso, como pode ser observado na Figura 4.5. Esse comportamento inverso nos
comprimentos finais do lingote talvez esteja associado a densidade do cobre ser superior a
do aluminio, dessa forma, o cobre pode esta se deslocando para a base do lingote e assim
aumentando a concentragdo de soluto nessas regides e “freiando” a passagem da isoterma
liguidus. Mas, para confirmar esta hipotese, um estudo da macrossegregacdo para
determinar o perfil de concentragéo seria indicado.

Figura 4.5. Tempo de passagem da isoterma liquidus em funcéo da posicéo a partir da

interface metal/camara refrigerada para as ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu.
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O perfil de velocidade de deslocamento da isoterma liquidus foi determinado a
partir da derivada das retas fornecidas pelos graficos das Figuras 4.3 e 4.4 em funcédo do
tempo, com V. = dP/dt. Dessa forma, concluimos que V. = 0,37 mm.s* para Al-2%Bi-
3%Cu e V. = 0,24 mm.s! para Al-2%Bi-5%Cu, portanto, em ambas as ligas a velocidade

de deslocamento da isoterma liquidus é constante. Observa-se que o valor de V. é menor
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para a liga Al-2%Bi-5%Cu, o que pode esta relacionado com o maior teor de soluto da
liga, que funciona como uma barreira dificultando a passagem da isoterma liquidus.

As taxas de resfriamento (T), para cada posicdo monitorada pelos termopares,
foram obtidas experimentalmente e determinadas pelo calculo da inclinacdo das curvas de
resfriamento considerando todos os dados térmicos gravados imediatamente apds a
passagem da isoterma liquidus (T.) e dos tempos correspondentes, ou seja, T = dT/dt. O
sistema de aquisi¢do de dados, com leituras de temperaturas coletadas em intervalos de 1
em 1 segundo permitem uma determinacdo das curvas de resfriamento experimentais. Os
perfis de taxa de resfriamento para as composi¢fes analisadas podem ser observados nas
Figuras 4.6 a 4.8.

Figura 4.6. Taxa de resfriamento a frente da isoterma liquidus em funcdo da posicao a

partir da interface metal/cdmara refrigerada para a liga Al-2%Bi-3%Cu.
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Figura 4.7. Taxa de resfriamento a frente da isoterma liquidus em fung&o da posicédo a
partir da interface metal/camara refrigerada para a liga Al-2%Bi-5%Cu.
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Figura 4.8. Taxa de resfriamento a frente da isoterma liquidus em funcdo da posicao a
partir da interface metal/camara refrigerada para as ligas as ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-
5%Cu.
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E possivel observar nas Figuras 4.6 a 4.8, que as taxas de resfriamento apresentam
valores mais altos nos instantes iniciais e uma diminuicdo progressiva desta variavel
térmica para as posicfes mais afastadas da interface metal/camara refrigerada e também
que ha uma tendéncia de estabilizacdo nos valores acima de 45 mm da interface.
Comparando os resultados entre as duas ligas analisadas, notamos que o perfil de taxa de
resfriamento € menor para a liga Al-2%Bi-5%Cu, esse comportamento parece estd
associado ao maior teor de soluto da liga, uma vez que apresenta um teor de Cu 2% maior
que na liga Al-2%Bi-3%Cu.

Notam-se valores baixos para as taxas de resfriamento no presente estudo, quando
comparado a estudos semelhantes presentes na literatura, no qual, fizeram-se 0 uso do
processo de solidificacdo unidirecional ascendente. Esses valores mais baixos das taxas
para 0 caso descendente podem ser explicados devido a contracdo volumétrica de
solidificacdo, juntamente com o proprio peso, promover um deslocamento separando o
metal da camara refrigerada formando uma camada de ar (gap) e, essa separacdo fisica
entre o metal e a cadmara refrigerada cria uma resisténcia térmica a passagem de calor em
direcdo a camara (Ferreira et al, 2006; Silva, 2011).

O gradiente térmico foi calculado a partir dos valores das velocidades e taxas de
resfriamento, a partir da relagdo G. = T / V. (Garcia, 2007; Brito, 2016). As Figuras 4.9 a
4.11 apresentam as curvas do gradiente térmico a frente da isoterma liquidus em funcédo da
posicao a partir da interface metal/camara refrigerada.

Analisando as Figuras 4.9 a 4.11, observamos que o gradiente térmico diminui &
medida que a frente de solidificacdo se afasta da camara refrigerada e a faixa de variagao
foi similar, independentemente da composigéo.

Na solidificagdo transitoria, VL e GL sdo interdependentes, sendo a taxa de
resfriamento o pardmetro determinante do arranjo microestrutural, ja que sintetiza esses
dois parametros: T = VL x GL. Lembrando que nos resultados obtidos para V. em ambas as
ligas analisadas, o valor foi determinado como constante, dessa forma, o arranjo
microestrutural sera determinado por T e Gy.

A fim de estabelecer leis de correlagdo, T e GL serdo relacionados pontualmente

com os correspondentes pardmetros da microestrutura nas se¢des seguintes.
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Figura 4.9. Gradiente térmico a frente da isoterma liquidus em funcéo da posigéo a partir

da interface metal/camara refrigerada para a liga Al-2%Bi-3%Cu.
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Figura 4.10. Gradiente térmico a frente da isoterma liquidus em funcgéo da posi¢do a partir

da interface metal/cdmara refrigerada para a liga Al-2%Bi-5%Cu.
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Figura 4.11. Gradiente térmico a frente da isoterma liquidus em funcgéo da posicéo a partir
da interface metal/camara refrigerada para as ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu.
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Observa-se nas figuras 4.8 e 4.11 uma préxima, porém menor, taxa de resfriamento
e gradiente térmico para a liga Al-2%Bi-5%Cu, esse comportamento € semelhante ao
observado por Canté (Canté, 2009) no qual, estudou a variacdo do teor de Ni em ligas
binarias Al-Ni e foi verificado por ele que, com o aumento do teor de soluto (Ni) ocorre

uma diminui¢do dos parametros térmicos.

4.2 Macroestruturas das ligas

As macroestruturas das ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu obtidas apds
analise metalografica sdo apresentadas na Figura 4.12 a) e b), respectivamente.

Podemos observar o prevalecimento do crescimento colunar ao longo do
comprimento dos lingotes, apresentando crescimento direcionado perpendicular ao de
extracdo de calor, dessa forma, garantido a avaliagdo do crescimento dendritico,
permitindo a medicdo experimental dos espacamentos dendriticos secundarios. Morfologia
semelhante foi obtida por Rosa (Rosa, 2004) para a liga Al-5%Cu, solidificada no

dispositivo vertical descendente.
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Figura 4.12. Macroestruturas de solidificacéo das ligas (a) Al-2%Bi-3%Cu e (b) Al-2%Bi-
5%Cu.
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Também pode ser observada a presenca de estruturas equiaxiais, ocorrendo em um
plano horizontal. O surgimento da Transicdo Colunar/Equiaxial (TCE) ocorreu de forma
abrupta, ou seja, ndo apresentou uma regido gradual de transicdo colular/equiaxial. A TCE
ocorreu em posicdes bastante proximas com relacdo a interface metal/camara refrigerada
em ambos os lingotes, sendo as posi¢Ges da TCE de 137 mm para a liga Al-2%Bi-3%Cu e
140 mm para a liga Al-2%Bi-5%Cu.
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4.3 Microestruturas das ligas

4.3.1 Caracterizagdo da microestrutura de solidificacdo e morfologia das fases.

Microestruturas tipicas observadas ao longo da secdo longitudinal das ligas Al-
2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu séo apresentadas nas Figuras 4.14 e 4.15, respectivamente.
As micrografias foram obtidas a partir de microscopio Optico (MO) e correspondem a
diferentes posicdes ao longo do lingote, a fim de evidenciar a evolugdo microestrutural e
avaliar o efeito da variacdo das variaveis térmicas de solidificacdo. As imagens sdo
mostradas para identificacdo das particulas de Bi e para identificacdo dos espacamentos
dendriticos. Observamos em ambas as ligas a presenca de gotas ricas em bismuto ao longo
de todo o lingote.

A morfologia das particulas de bismuto pode ser explicada pelo diagrama proposto
por Ratke e Muller (Ratke e Muller, 2005), Figura 4.13. Este diagrama leva em
consideracdo dados obtidos a partir da literatura e estabelece um limite de estabilidade
como uma funcdo do gradiente de temperatura e das velocidades de solidificacdo. Os
limites estabelecidos pelo grafico para os gradientes de temperatura variam de 2 °C/mm a
11 °C/mm, enquanto que para as velocidades de solidificacdo variam de 0,3 um/s a 6,0
pm/s. De acordo com os autores, para uma liga Al-3,4%Bi, em baixos gradientes de
temperatura e em baixas velocidades de solidificacdo a morfologia das particulas de
bismuto assumem formato de pérolas.

Ainda que as velocidades de solidificacdo neste presente trabalho tenham sido
constantes, elas apresentaram valores baixos, assim como o0s valores obtidos para 0s
gradientes térmicos também foram baixos, dessa forma, o formato das particulas de
bismuto esperado é de formato esférico, comprovado pelas micrografias apresentadas nas
Figuras 4.14 e 4.15, sendo o bismuto apresentado na forma de “gotas”, tendendo ao

formato esférico.
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Figura 4.13. Diagrama de estabilidade Al-Bi, apresentando através dos simbolos
cheios os resultados obtidos por Ratke e Muller e os simbolos abertos representa dados

extraidos da literatura.
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Fonte: Adaptado de Ratke e Muller, 2005.

De acordo com estudos realizados por Silva (Silva, 2011) e Freitas (Freitas, 2013),
as ligas binarias AIl-Bi ndo apresentam microestrutura dendriticas, mas sim,
microestruturas celulares ou microestruturas ricas em particulas de bismuto. J& as ligas
binarias Al-Cu apresentam microestruturas dendriticas, de acordo com estudo realizado por
Rosa (Rosa, 2004). Neste presente estudo, se tratando de ligas ternarias Al-Bi-Cu,
observamos que a presenga do cobre promove a formagdo da microestrutura dendritica,

como pode ser observado através das Figuras 4.14 e 4.15.
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Figura 4.14. Microestruturas de solidificacdo observadas ao longo da secéo longitudinal da
liga Al-2%Bi-3%Cu em diferentes posi¢des a partir da interface metal/cdmara refrigerada,
evidenciado particulas de bismuto (esquerda) e ramificacdes dendriticas secundarias
(direita).
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Figura 4.15. Microestruturas de solidificacdo observadas ao longo da secéo longitudinal da
liga Al-2%Bi-5%Cu em diferentes posi¢des a partir da interface metal/cdmara refrigerada,
evidenciado particulas de bismuto (esquerda) e ramificacdes dendriticas secundarias
(direita).

P =24 mm

A =35,68 um

A2 =41,18um

d =14,18 um
Tr=0,89 °C/s
GL=3,87 °C/mm

P =76 mm

A =58,59 um

A2 = 62,61um

d =20,58 um
Tr=0,44 °C/s
GL=1,94 °C/mm

P =124 mm

A =67,91 pm

A2 = 66,21um

d =24,93 um
Tr=0,33 °C/s
GL=1,41 °C/mm

Ainda analisando as Figuras 4.14 e 4.15, observamos a presenca de um arranjo
microestrutural mais refinado em posicdes mais proximas a cadmara refrigerada e mais
grosseira em posicGes mais afastadas. Esse comportamento € influenciado pela utilizagédo
da camara refrigerada que impde elevadas taxas de resfriamento proximas da interface
metal/camara refrigerada e cria um perfil que decresce ao longo do comprimento do

lingote, devido ao aumento da resisténcia térmica formada pela evolucdo da camada
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solidificada (Rocha, 2003). Além disso, pode-se citar a maior concentragao de “gotas” de
bismuto na parte do lingote mais proxima da interface metal/cAmara refrigerada.

Nota-se que para a liga Al-2%Bi-5%Cu a posi¢do 10 mm nao foi obtida, decorrente
ao rechupe gerado no lingote ser superior a essa medida.

A Figura 4.16 apresenta as micrografias obtidas ao longo dos lingotes das ligas Al-
2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu capturadas por meio de microscopia eletrbnica de
varredura (MEV) e correspondem as posi¢cdes 5 mm, 25 mm e 75 mm para a liga Al-2%Bi-
3%Cu e as posi¢des 24 mm e 76 mm para a liga Al-2%Bi-5%Cu. Conforme observado, ao
longo do lingote estdo precipitadas particulas enriquecidas de Bi, com tendéncia de
formato esférico, e em maior concentracdo nas posi¢des mais proximas a camara
refrigerada. Também torna-se evidente maiores diametros dessas particulas para a liga Al-
2%Bi-5%Cu. Observa-se ainda os intermetélicos AlCu que estdo presentes no formato de
lamelas. Essas mesmas conclusfes foram feitas por Pinotti et al. (Pinotti et al. 2016) ao
estudar a liga Al-3,2%Bi-3%Cu solidificada no dispositivo unidirecional ascendente.

Figura 4.16. Microestruturas de solidificacdo ao longo da secdo longitudinal das ligas Al-
2%Bi-3%Cu (a, b e c) e Al-2%Bi-5%Cu (d e e) em diferentes posicdes a partir da interface
metal/camara refrigerada, obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV).
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Figura 4.17. EDS das fases constituintes das ligas do sistema Al-Bi-Cu.
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A Figura 4.17 apresenta a analise feita pela técnica de espectroscopia de energia
dispersiva (EDS) em MEV, que permitiu avaliar pontualmente a composic¢do quimica das
fases constituintes das ligas do sistema Al-Bi-Cu. O método também permitiu gerar um
map-scan, Figura 4.18, identificando por diferenca de coloracdo a presenca de cada
elemento quimico na liga. Analisando os resultados das analises, comprova-se que as
particulas com formato esférico sdo fases enriquecidas em bismuto (99,82%) e que as
lamelas presentes sdo fases ricas em Al (50,25%) e Cu (49,75%), fases estas distribuidas

na matriz de Al.

Figura 4.18. Map-scan da liga do sistema Al-Bi-Cu.
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A literatura apresenta poucos trabalhos que contemplam a influéncia dos
parametros térmicos de solidificagdo sobre a microestrutura de solidificacdo de ligas
ternarias de aluminio solidificadas em regime transitorio, ainda mais escasso, é o estudo de
ligas ternarias solidificadas no dispositivo vertical descendente. Dentre os trabalhos
realizados com ligas ternarias de aluminio, podemos citar Gomes (Gomes, 2012),
Moutinho (Moutinho, 2013), Costa (Costa, 2016 A) e Brito (Brito, 2016) que trabalharam
respectivamente com ligas dos sistemas: AI-Si-Cu; Al-Cu-Si, Al-Bi-Sn, Al-Mg-Si.

solidificadas.

4.3.2 Parametros microestruturais: Espacamento interfasico (1), diAmetro (d)

e espacamento dendritico secundario (1.2).

As Figuras 4.19 a 4.27 apresentam a evolugdo do crescimento dos espagamentos
interfasicos, didmetro das particulas de bismuto e dos espacamentos dendriticos
secundarios para as ligas Al-2%Bi-3%Cu, Al-2%Bi-5%Cu. Nas figuras sdo apresentados
os valores médios medidos dos pardmetros para cada posi¢do, com as respectivas variagoes
representadas pelas barras de erro. Os pontos representam os resultados experimentais e as
linhas representam um ajuste a esses pontos (gerando equagfes experimentais).

Figura 4.19. Espacamentos interfasicos em funcao da posicdo para a liga Al-2%Bi-3%Cu.
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Figura 4.20. Espacamentos interfasicos em fungdo da posi¢éo para a liga Al-2%Bi-5%Cu.
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Figura 4.21. Espacamentos interfasicos em funcao da posicao para as ligas Al-2%Bi-3%Cu
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Figura 4.22. Didmetro das particulas de bismuto em funcéo da posicao para a liga Al-
2%Bi-3%Cu.
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Figura 4.23. Diametro das particulas de bismuto em funcéo da posicao para a liga Al-
2%Bi-5%Cu.
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Figura 4.24. Didmetro das particulas de bismuto em funcéo da posicéao para as ligas Al-
2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu.
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Figura 4.25. Espacamentos dendriticos secundarios em funcéo da posicao para a liga Al-
2%Bi-3%Cu.
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Figura 4.26. Espacamentos dendriticos secundarios em funcéo da posicao para a liga Al-

©

2%Bi-5%Cu.

2] ~ o5}
o o o

[6)]
o

w
o

Espagamento Secundario, 1, [um]
N N
(] o

-
(@]

Liga: Al-2%Bi-5%Cu

®  Experimental
0,22
—%y= 22,0 (P)

20 40 60 80 100 120 140
Posicdo, P [mm]

Figura 4.27. Espacamentos dendriticos secundarios em funcdo da posicéo para as ligas Al-
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Analisando as Figuras 4.19 a 4.27, observamos para ambas as ligas, que todos os
parametros analisados aumentaram com a posicdo (P) a partir da interface metal/camara
refrigerada, mantendo sempre a tendéncia de crescimento representada por uma equacao na
forma de poténcia, com expoente positivo.

Da Figura 4.19 a 4.21, referente aos espacamentos interfasicos, notou-se elevada
similaridade nos espacamentos entre as ligas analisadas, sugerindo que os espagcamentos
interfasicos ndo sofreram influéncia por outros parametros. A similaridade pode ser
comprovada pela equagdo experimental gerada pelo ajuste, A = 20 (P)®?*, no qual, foram as
mesmas equacdes para ambas as ligas.

A partir das Figuras 4.22 a 4.27, podemos observar um menor didmetro das
particulas de bismuto e um menor espacamento dendritico secundario para a liga Al-2%Bi-
3%Cu, isto é, diametros de Bi e espacamentos dendriticos menores para taxas de
resfriamento e gradientes térmicos maiores, como pode ser verificado nas Figuras 4.8 e
4.11. Comportamento semelhante envolvendo a taxa de resfriamento foi observado por
Pinotti et al. (Pinotti et al, 2016), que estudou a liga ternaria Al-3,2%Bi-3%Cu solidificada

no dispositivo unidirecional ascedente.

Figura 4.28. Comparacdo entre os espagamentos dendriticos secundarios em funcédo da
posicado das ligas ternarias do sistema Al-Bi-Cu e ligas do sistema binario Al-Cu publicada

na literatura.
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Ainda com o objetivo de comprovar a influéncia da taxa de resfriamento, foi
realizada uma comparacdo dos espagamentos dendriticos secundarios em fungdo da
posicdo com o estudo realizado por Rosa (Rosa, 2004) em ligas do sistema Al-Cu
solidificadas no dispositivo vertical descendente, como pode ser observado na Figura 4.28.

A partir da Figura 4.28, observamos que 0s espacamentos dendriticos secundarios
obtidos por Rosa (Rosa, 2004) sdo superiores aos obtidos neste trabalho, uma vez que, as
taxas de resfriamentos obtidas por ele variam entre 1,5 °C/s e 0,2 °C/s, enquanto que as
taxas de resfriamento obtidas neste trabalho variam entre 3,4 °C/s e 0,6 °C/s. Dessa forma,

comprovando que maiores taxas de resfriamento, geram menores espagamentos.

4.4. Correlagéo entre parametros térmicos (T e GL) e microestruturais.

A cada amostra analisada esta associada uma taxa de resfriamento e um gradiente
térmico, as mais proximas da interface metal/cAmara refrigerada apresentam maiores
valores de T e G|, enquanto que as mais afastadas da interface apresentam menores valores
de T e GL. Como ja foi visto, isso ocorre porque as amostras mais proximas da interface
foram submetidas a condi¢cGes mais intensas de extracdo de calor, enquanto que as
amostras mais distantes da interface foram submetidas a condi¢cdes menos severas de
extracdo de calor. Dessa forma, os parametros térmicos influenciam de maneira inversa no
crescimento microestrutural, maiores taxas de resfriamento e gradientes térmicos
promovem estruturas com menores espacamentos interfasicos, menores didmetros de
particula e menores espacamentos dendriticos.

As Figuras 4.29 a 4.37 apresentam os valores médios experimentais dos
espacamentos interfasicos, diametro das particulas de bismuto e dos espacamentos
dendriticos secundarios com as respectivas variacoes representadas pelas barras de erro,
em funcdo da taxa de resfriamento (T) e as Figuras 4.38 a 4.46 em funcdo do gradiente
térmico (GL), para as ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu. Os pontos representam 0s
resultados experimentais e as linhas representam um ajuste a esses pontos, com 0s

pardmetros sendo expressos como uma funcéo poténcia da taxa ou do gradiente.
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Figura 4.29. Espacamentos interfasicos em fungdo da taxa de resfriamento para a liga Al-

2%Bi-3%Cu.
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Figura 4.30. Espacamentos interfasicos em func¢éo da taxa de resfriamento para a liga Al-

Espagamento interfasico, A [um]

2%Bi-5%Cu.

150

-

o

o
1

(62
o
1

| ——x1=355(T)

Liga: Al-2%Bi-5%Cu

Experimental
-, -0,58

0,4 0,6

Taxa de Resfriamento [°C/s]

N



95

Figura 4.31. Espacamentos interfasicos em funcdo da taxa de resfriamento para as ligas Al-
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Figura 4.33. Didmetro das particulas de bismuto em funcéo da taxa de resfriamento para a
liga Al-2%Bi-5%Cu.

Liga: Al-2%Bi-5%Cu

-
o
1

m  Experimental

——d=145 ()%

Diametro das particulas de Bi, d [um]

0,4 0,6 0,8 1
Taxa de Resfriamento [°C/s]

Figura 4.34. Diametro das particulas de bismuto em funcédo da taxa de resfriamento para as
ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu.
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Figura 4.35. Espagamento dendritico secundario em funcéo da taxa de resfriamento para a
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Figura 4.37. Espacamento dendritico secundario em funcéo da taxa de resfriamento para as
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Figura 4.39. Espacamentos interfasicos em fungdo do gradiente térmico para a liga Al-
2%Bi-5%Cu.
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Figura 4.40. Espacamentos interfasicos em funcao do gradiente térmico para as ligas Al-
2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu.
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Figura 4.41. Didmetro das particulas de bismuto em funcéo do gradiente térmico para a
liga Al-2%Bi-3%Cu.
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Figura 4.42. Diametro das particulas de bismuto em funcéo do gradiente térmico para a
liga Al-2%Bi-5%Cu.
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Figura 4.43. Didmetro das particulas de bismuto em funcéo do gradiente térmico para as
ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu.
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Figura 4.44. Espacamento dendritico secundario em funcdo do gradiente térmico para a
liga Al-2%Bi-3%Cu.
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Figura 4.45. Espacamento dendritico secundario em funcéo do gradiente térmico para a

Espagamento Secundario, A, [um]
n
QO

15

liga Al-2%Bi-5%Cu.

100

——12,=80,0 (G,

| Liga: Al-2%Bi-5%Cu

Jalil

Experimental
)-0,5

2 3
Gradiente Térmico, G [*C/mm]

Figura 4.46. Espacamento dendritico secundario em funcao do gradiente térmico para as
ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu.
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Analisando as Figuras 4.29 a 4.46, observamos que todos os pardmetros
microestruturais analisados: espacamento interfasico, diametro da particula de bismuto e
espacamento dendritico secundario, diminuem como o aumento da taxa de resfriamento e
do gradiente térmico. De acordo com a literatura, taxas de resfriamento tém influéncia
direta com a microestrutura, altas taxas de resfriamento geram microestruturas com
menores espagamentos e menores didmetros. A influéncia do gradiente térmico é escasso
na literatura, para casos de solidificacdo unidirecional vertical descendente, mas, de acordo
com o presente estudo, sugere-se que o gradiente térmico tem a mesma influéncia sobre a
microestrutura, ou seja, assim como a taxa de resfriamento, altos gradientes térmicos
geram microestruturas com menores espagamentos e menores diametros.

As Figuras 4.31, 4.34, 4.37, 4.40, 4.43 e 4.46 mostram as comparacdes entre 0s
resultados obtidos para as ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu. Considerando as linhas
de tendéncia, nota-se que o aumento do teor de Cobre promove a reducdo dos parametros
analisados: espacamento interfasico e espacamento dendritico secundario com excec¢do do
didametro das particulas de Bi. A exemplo do espacamento interfasico, o0 aumento do teor
de cobre favorece uma distribuicdo mais homogénea das particulas de Bi ao longo da
matriz de aluminio.

No presente estudo, a relacdo entre 0s espagamentos interfasicos (L) e a velocidade
de solidificacdo (v) também denominada como velocidade de avango da isoterma liquidus
(VL) proposta por Grugel e Hellawell ndo pOde ser realizada, visto que, as velocidades de
solidificacdo das ligas analisadas foram constantes.

As leis experimentais de crescimento que melhor representam as médias dos
valores dos parametros analisados em funcdo da taxa de resfriamento e do gradiente
térmico estdo apresentados na Tabela 4.1.

A Figura 4.47 apresenta comparacdes entre leis de crescimento obtidas
experimentalmente para o didmetro das particulas de bismuto em funcdo da taxa de
resfriamento imposta durante a solidificacdo unidirecional descendente das ligas Al-2%Bi-
3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu analisadas no presente estudo com a liga Al-2%Bi-1%Sn

estudada por Costa (Costa, 2016 A) solidificada no dispositivo unidirecional ascendente.
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Tabela 4.1. Leis de crescimento experimental obtidas para espagamento interfasico (1),
didmetro da particula de bismuto (d) e espagamento dendritico secundario (12).

LIGA
Al-2%Bi-3%Cu Al-29%Bi-5%Cu
MT) A=58T 04 ) =355 T 058
MGur) A =90 G, %4 A =835 G, 058
d(T) d=15T-07 d=14,5T 04
d(Gv) d=33G, 077 d =30 G, 055
2a(T) A2=51T 0% Ao =40 T 04
A2(Gu) A2 =86 GL %° A2 =80 G -5

Figura 4.47. Comparacdo entre as leis experimentais das ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-

5%Cu com a liga Al-2%Bi-1%Sn publicada na literatura.

5
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De acordo com Kaban e Hoyer (Kaban e Hoyer, 2008), a adicdo do Sn a liga Al-Bi
promove a reducdo da tensdo interfacial entre as fases liquica rica em Al e liquida rica em
Bi, consequentemente aumentando a solubilidade do Al no Bi, enquanto que a adi¢do do
Cu aumenta esta tensao e diminui a solubilidade do Al no Bi. Portanto, € esperado que na
liga Al-2%Bi-1%Sn o diametro das particulas de Bi sejam menores do que as particulas de
Bi nas ligas Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu e, também que, com o0 aumento do teor de
cobre o diametro das particulas de Bi aumente. Isso estd de acordo com os resultados

experimentais obtidos.
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CAPITULOS

5. CONCLUSOES E SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

5.1 Conclusdes

Mediante os resultados das investidacdes tedricas e experimentais conduzidas ao
longo desse trabalho, associadas as comparacdes realizadas, tendo como referéncia os
demais estudos contidos na literatura no assunto, podem ser extraidas as seguintes

conclusoes:

1. A caracterizagdo macroestrutural das ligas analisadas, solidificadas no sentido
vertical descendente em regime transitério de extracdo de calor, revelou uma morfologia
colunar praticamente ao longo de todo o comprimento do lingote, sendo observado graos
equiaxiais na base do lingote. Essa transi¢do colunar/equiaxial ocorreu de forma abrupta. A
TCE ocorreu em posi¢cdes bastante proximas com relacdo a interface metal/camara
refrigerada em ambos os lingotes, sendo as posi¢cdes da TCE de 137 mm para a liga Al-
2%Bi-3%Cu e 140 mm para a liga Al-2%Bi-5%Cu. Nota-se que a obtencdo da
macroestrutura colunar ocorreu para experimentos em que foram impostos maiores
superagquecimentos (20% acima da T.), uma vez que, superaquecimentos crescentes,
guando ndo impedem completamente a formacdo de zona equiaxial, podem retardar a
transicdo colunar-equiaxial, aumentando dessa forma o comprimento relativo da zona
colunar. De acordo com as teorias existentes sobre o assunto, lingotes obtidos com baixas
temperaturas de vazamento, possibilitam a nucleacdo em todo o volume do liquido, de
gréos equixiais, interrompendo portanto o crescimento dos gréos colunares, como pode ser
observado que o0s lingotes obtidos em menores superaquecimentos apresentaram um

microestrutura essencialmente equiaxial.
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2. Para ambas as ligas ternarias analisadas, Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu, a
morfologia tipica das microestruturas de solidificacdo caracterizou-se por apresentar uma
microestrutura dendritica com particulas de bismuto na forma de globulos dispersas ao

longo da matriz de aluminio.

3. Os parametros microestruturais analisados (A, d e A2) apresentaram o
comportamento esperado sob o efeito dos parametros térmicos de solidificacdo. Para todas
as ligas analisadas, o didmetro médio das particulas, os espacamentos interfasicos e
dendriticos secundarios aumentaram com o distanciamento da interface metal/cdmara
refrigerada, consequetemente, com a reducdo da taxa de resfriamento e do gradiente
térmico. A explicacdo para esse comportamento dos parametros microestruturais esta de
acordo com a cinética de transformacdo de fase, pois, menores taxas de resfriamento

demandam mais tempo para 0s graos crescerem.

4. As leis experimentais que correlacionam os parametros microestruturais com os
parametros térmicos puderam ser representadas por funcdes do tipo poténcia: (A, d, A2) = a
x T Pe( d L) =ax G ™ O expoente que correlaciona a evolucio dos espagamentos
interfasicos com a taxa de resfriamento (T) e com o gradiente térmico (GL) para as ligas
Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%cu foram respectivamente 0,41 e 0,58 para ambas as ligas.
A evolugdo do tamanho das particulas de bismuto com relagdo a taxa de resfriamento (T) e
com o gradiente térmico (GL) foram representadas pelo expoente -0,77 para a liga Al-
2%Bi-3%Cu, enquanto que para a liga Al-2%Bi-5%Cu esses valores foram
respectivamente -0,45 e -0,55. Correlacionando a evolucdo dos espacamentos dendriticos
secundarios com a taxa de resfriamento (T) e com o gradiente térmico (GL) os expoentes

obtidos foram respectivamente -0,45 e -0,5 para ambas as ligas.

5. A adigdo do cobre nas ligas Al-2%Bi induziu uma alteracdo morfoldgica da
microestrutura resultante da liga binaria, transitando de uma estrutura celular ou uma
estrutura de glébulos dispersos na matriz de aluminio para uma estrutura dendritica com
glébulos de bismuto dispersos ao longo da matriz de aluminio. Correlacionando o0s
parametros microestruturais com os parametros térmicos, nota-se que o aumento do teor de

cobre promove a reducdo dos parametros microestruturais analisados: espacamento
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interfasico e espacamento dendritico secundario com excecdo do diametro das particulas
de bismuto, visto que, a incorporacdo do cobre na liga Al-Bi diminui a solubilidade do Al

no Bi, portanto, incidindo a formacéo de particulas de Bi maiores.

6. Verificou-se que com o aumento do teor de cobre os pardmetros térmicos:
velocidade de avango da isoterma liquidus, taxa de resfriamento e gradiente de temperatura
sofreram reducdo, sugerindo que com o aumento do teor de soluto os parametros térmicos

diminuem.

5.2 Sugestoes para trabalhos futuros

1. Determinar o perfil de macrosegregacdo ao longo do comprimento dos lingotes
Al-2%Bi-3%Cu e Al-2%Bi-5%Cu solidificados no dispositivo unidirecional descendente.

2. Baseado em correlagGes entre propriedades e parametros da microestrutura,
desenvolver um estudo de propriedades mecanicas de ligas Al-Bi-Cu, na buscsa de
equacdes experimentais que permitam a pré programacdo de propriedades mecéanicas a

partir do planejamento prévio das condi¢des operacionais durante a solidificacao.

3. Dar continuidade a trabalhos investigativos de acordo com a natureza desse
trabalho, através, por exemplo, da variacdo do teor de Bi nas ligas do sistema Al-Bi-Cu,
para avaliar a influéncia desse elemento sobre as propriedades mecanicas, principalmente
desgaste, visto que é um elemento que apresenta propriedades lubrificantes. Como também
a variacdo do teor de Cu, com a finalidade de avaliar a sua influéncia sobre as particulas de

bismuto.
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