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“Se eu vi mais longe, foi por estar sobre ombros de gigantes. ”

Isaac Newton



RESUMO
No presente estudo foram realizadas analises térmicas, microestruturais e mecénicas com a liga
Al-3%Cu-0,5%Nb solidificada horizontalmente, bem como foi aplicado o tratamento térmico
T6 em algumas amostras do lingote solidificado. Curvas de resfriamento experimentais para
condicdes de resfriamento fora do equilibrio e muito proximas ao equilibrio, esta ultima
realizada por calorimetria de varredura diferencial (DSC), foram obtidas para caracterizar
termicamente a temperatura liquidus (T.), no qual obteve-se o valor de 653°C, e assim aplicar
0 superaquecimento no metal liquido, o que viabilizou o experimento de solidificacdo
horizontal. O experimento de solidificacdo horizontal foi executado usando um dispositivo de
solidificacdo direcional refrigerado a dgua. Expressdes de poténcia que descreve a velocidade
de solidificagdo V1 =2,17(P) 3 e a expressdo Tr=82,8(P)*’ para taxa de resfriamento foram
obtidas. Analises microestruturais por microscépios éptico (OM) foram realizadas, onde se
observou microestrutura dendritica e refinada (equiaxiais) ao longo de todo lingote. Foi
realizada analises com eletronica de varredura (MEV/ EDS), no qual observou-se que o
elemento Nb esta completamente dissolvido na matriz rica em Al, ndo formando a reacéo
peritética prevista no diagrama de equilibrio de fases do sistema Al-Nb. A microestrutura tipica
de solidifica¢do consistiu em uma rede dendritica como uma fase primaria rica em Al (Ala)
mais fases secundarias composta de Fe e 6-AlCu dentro das regides interdendritica. A fase
priméria foi quantificada por meio dos bragcos dendriticos secundarios (A2), e uma associa¢ao
matematica com Ve Tr foi proposta 1.-23V " -R?=0,8 e 1,-54(Tr)™® -R?=0,9. As anélises
mecanicas por meio dos resultados do ensaio de microdureza Vickers (HV), mostraram que HV
ndo variou ao longo do comprimento do lingote solidificado, assumindo um valor médio igual
a 55 HV. Verificou-se maiores valores de HV sobre as fases interdendriticas quando
comparados com as medidas sobre a fase Ala (matriz). Observou-se que 0 tratamento térmico
T6 aplicado nas amostradas solidificadas, ndo afetou significativamente os espacamentos
dendriticos secundarios. Ap6s o tratamento térmico T6, obteve-se um aumento de 17% dos
valores de dureza HV e foi observado uma sequéncia de precipitacdo da fase 6-Al.Cu com o
decorrer do envelhecimento, sob as condi¢des assumidas. Finalmente, uma analise teorico-
experimental foi realizada sobre modelos de crescimento de A, e 0s resultados permitiram
admitir que embora a rede dendritica cresca como dendritas equiaxiais, 0 modelo matematico

de Bouchard-Kirhaldy, apesar de ser desenvolvido para ligas binarias, representaram muito bem



os dados experimentais deste trabalho e, assim, deduziu-se que o referido modelo pode ser

usado para ligas ternérias quando o terceiro elemento for bem diluido na matriz.

Palavras chaves: Ligas Al-Cu-Nb; Microestrutura; Solidificacdo horizontal; Tratamento
Térmico T6; Microdureza.



ABSTRACT

In this sense, thermal, microstructural and mechanical analyzes were carried out in the present
work with the horizontally solidified Al-3wt.%Cu-0.5wt.%Nb alloy, as well as the T6 heat-
treatment was applied to some samples of the solidified ingot. Experimental cooling curves for
cooling conditions outside thermodynamic equilibrium and very close to this equilibrium, the
latter performed by differential scanning calorimetry (DSC), were obtained to thermally
characterize the liquidus temperature (T.) of the investigated alloy and thus apply the superheat
in liquid metal. Then, horizontal solidification experiment was performed using a water-cooled
directional solidification device. A temperature mapping was performed during solidification
and the thermal data obtained were used to determine the solidification thermal parameters,
such as growth and cooling rates, Gr=2,17(P)*3and Cr=82,8(P)®’ respectively. The solidified
ingot was characterized for microstructural analysis by optical (OM) and scanning electronic
(SEM/EDS) microscopes. The DSC analysis have allowed to admit that the value found at
653°C for Tv is in accordance with the ranges of values indicated in the phase equilibrium
diagram for the binary Al-Nb system, allowing to run the horizontal solidification experiment.
The typical solidification microstructure consisted of a dendritic network as an Al-rich primary
phase (Ala) plus secondary phases composed of Fe and 6-Al>Cu intermetallic compounds
within the interdendritic regions. For the assumed solidification conditions, the Nb was
observed in the investigated alloy completely dissolved in the Al-rich matrix (Ala), not forming
the peritectic reaction predicted in the phase equilibrium diagram of the Al-Nb system. The
primary phase was quantified using secondary dendritic spacings (A2), and a mathematical
association between Gg- A2, and Cr - A2 was proposed, A2=23Gr?? -R?=0,8 and A2-54(Cr)™? -
R2=0,9. Mechanical analysis through the results of the Vickers microhardness test (HV) showed
that HV did not vary along the length of the solidified ingot, assuming an average value equal
to 55 HV. As expected, higher HV values were noted on the hard interdendritic phases (6-
AlCut Fe intermetallic compounds) when compared to measurements on the Alo phase
(matrix). It was observed that the T6 heat-treatment applied to the solidified samples, under the
assumed conditions in both processes, did not significantly affect the secondary dendritic
spacings. It was verified the precipitation hardening after the heat treatment, and an increase in
the HV values was observed with the precipitation sequence of the 6-Al.Cu phase with the
aging course, under the assumed conditions. Finally, a theoretical-experimental analysis was

carried out in this work on A growth models, and the results allowed to admit that although the



dendritic network grows as equiaxed dendrites, and the mathematical model, despite being
developed for binary alloys, represented very well the experimental data from this work and,
thus, it was deduced that the referred model can be used for ternary alloys when the third
element is well diluted in the matrix.

Keywords: Al-Cu-Nb alloys; Microstructure; Horizontal solidification; T6 heat-treatment;
Microhardness.
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CAPITULO 1- INTRODUCAO

1.1. ConsideracGes iniciais

Nos altimos anos, estudos acerca das propriedades do aluminio e suas ligas, bem como
seus processos de fabricacdo industrial, em especial o processo de fundicdo, vem se tornando
cada vez mais difundidas no meio académico devido suas diversidades, propriedades e
aplicacdes industriais. O aluminio tem baixa resisténcia mecénica, especialmente em altas
temperaturas, tem cerca de a metade do ponto de fusdo do aco. Ele funde a 660°C enquanto o
aco em torno de 1538°C e baixa resisténcia a tracdo de 90 MPa, podendo alcancar 180 MPa.
Sendo, portanto, necessario aprimorar algumas de suas propriedades para que se tenha um
melhor desempenho na industria. Por outro lado, devido sua baixa densidade, suas ligas
apresentam uma relacao entre propriedades/peso superiores, tais como condutividade elétrica e
térmica e resisténcias mecanica, desgaste e corrosao, do que em relacdo ao aco e suas ligas.
Além disso, a excelente combinagdo de uma ampla gama de diferentes propriedades de ligas de
aluminio, torna-o o segundo metal mais amplamente utilizado depois do ago e ferro fundido.
(NASCIMENTO; MELNYK, 2017; SOUSA et al., 2013).

Decerto, a combinacdo de varias propriedades depende, principalmente, da adi¢cdo de
elementos de liga e do seu processamento tais como solidificagcdo, conformagdo mecanica e
tratamento térmico. Dentre esses elementos de liga, 0os mais comuns sdo cobre, silicio,
magnésio, manganés e zinco. Ligas de fundigdo Al-Cu e Al-Si, como exemplos, tém sido a
melhor escolha como materiais para as industrias automobilistica e aeroespacial. No caso das
ligas Al-Cu, as de maior interesse industrial sao as tratadas termicamente nas quais os teores de
Cu estdo na faixa de 2 a 5%. Essas ligas sdo universalmente conhecidas como dura-aluminios
e pertencem as séries 2XXX (trabalhadas) e 2XX.X (fundidas) na classificacdo da Aluminum
Association e estdo entre as ligas a base de aluminio mais antigas (BARROS, 2018; TIAN et
al., 2017), sendo amplamente empregadas na fabricacdo de componentes das industrias
aeronautica e automotiva, tais como bordos de ataque de aeronaves, pegas estruturais, cilindros,
pistdes e blocos para motores.

No que tange as liga Al-Cu da classe duraluminios, apesar dos trabalhos citados na
literatura serem unanimes em dizer que essas ligas apresentam excelentes propriedades
mecanicas, por outro lado, todos reportam gque 0S mMesmos possuem resisténcia corrosiva
inferior as outras ligas de aluminio (BARROS et al., 2015, 2016; KAKITANI et al., 2019;
REIS, 2009; SOUZA et al., 2019; COSTA et al., 2015; SOUZA, 2019; VASCONCELOS et

al., 2016). Logo, mudancas de ambito tecnoldgico tém sido propostas com o intuito de exigir
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que essas ligas suportem condicGes em aplicacbes mais criticas, principalmente no que diz
respeito em apresentar caracteristicas estruturais que permitam protegé-las contra a acdo
corrosiva, sem perdas significativas de suas caracteristicas mecanicas (OSORIO et al., 2004,
2011; SOARES et al.; 2017), e especialmente em altas temperaturas. Nesse sentido, estudos
recentes vém sendo elaborados com ligas multicomponentes da série duraluminio, tais Al-Cu
com adicdo de Silicio, Magnésio, Titanio e Ni (COSTA, 2020; BARBOSA, 2019; MAGNO,
2018; AZEVEDO, 2019). Dentre outros os quais proporcionam ao aluminio excelente
resisténcia mecanica em altas temperaturas, principalmente as tratadas termicamente. Como
novidade, o Nidbio, por exemplo, tem sido investigado como elemento de liga adicionado em
ligas binarias Al-xNb e ternérias Al-Cu-Nb (SOUSA, 2019; NOVAKOVIC, 2010; RIOS, 2000;
ZHU et al, 2007; COUTINHO et al, 2019; COUTINHO, 2018; JESUS, 2018; SILVA et al
2019; SILVA, 2017; NANDI, 2003; MUNITZ et al, 2000).

Vale ressaltar que o Nidbio (Nb) é um elemento metalico, macio, ductil de elevado ponto
de fusdo, com nimero atémico 41, massa especifica de 8,57g/cm? e ponto de fusdo de 2.468°C,
portanto, um material refratario. A temperatura ambiente resiste bem a acdo de acidos
cloridricos (até 35%), Sulfarico (até 95%) nitrico concentrado, fosforico, crémico, acético,
férmico e citrico. Possui resisténcia a corrosao devido a formacdo de uma pelicula superficial
de 6xido que realiza a passivacdo (MATTOS, 2020; SILVA, 2016). O Brasil detém cerca de
98% da reserva mundial e € responsavel por cerca de 87% das importacGes americanas deste
minério que é usado até mesmo em projetos espaciais e para fabricacdo de acos estruturais
micro ligados ao nidbio (QUADRO et al., 2016; SO et al., 2018; LIMA, 2018; ALVES, 2015).

Estudos sobre a correlacdo entre os parametros térmicos e microestruturais de
solidificacdo em ligas Al-Nb séo escassos na literatura (SOUSA, 2019; NOVAKOVIC, 2010;
RIOS, 2000; ZHU et al, 2008; COUTINHO et al, 2019; COUTINHO et al, 2019;
WITUSIEWICZ et al, 2008). Sdo mais escassos ainda estudos com ligas Al-Cu-Nb
solidificadas direcionalmente sobe condi¢des de extracédo transiente, exceto o trabalho de Sousa
(2019) para solidificagdo direcional ascendente. Além disso, pouco ainda se conhece sobre 0
papel do Nb em ligas Al-xCu tratadas termicamente e seus efeitos na evolugcdo microestrutural
e propriedades em ligas Al-3Cu-xNb, especialmente solidificadas horizontalmente, sedo
necessarios maiores investigacdes. Ha também controvérsias na literatura acerca da temperatura
de formacéo e do tipo de reacdo invariante na transformacdo de fases para a formacdo da fase

intermetalica AlsNb.
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Nesse sentido, o presente trabalho experimental tem como objetivo principal estudar a
inter-relagéo entre os processos de solidificagéo e endurecimento por precipitagdo em uma liga
Al-3%Cu-xNb (x=0.5%) solidificada horizontalmente, e seus efeitos na microestrutura e
resisténcia mecanica em amostras solidificadas e tratadas termicamente por T6, bem como
contribuir com a literatura com dados experimentais que possam esclarecer as incertezas

termodinamicas que ainda conservam lacunas no diagrama de fases do sistema Al-Nb.

1.2. Objetivo geral

O presente trabalho tem como objetivo principal investigar a relacdo entre os parametros
térmicos dos processos de solidificacdo e tratamento térmicos T6 na microestrutura e
microdureza da liga Al-3%Cu-0,5%Nb solidificada horizontalmente, sob regime transitorio de

extracao de calor, além dos seguintes objetivos especificos:

1. Propor o caminho de solidificacdo com a evolucdo microestrutural para a ligas Al-
3%Cu-0.5%NDb;

2. Estabelecer, para a liga investigada, expressdes matematicas capazes de correlacionar
os espacamentos dendriticos secundarios (A2) com o0s parametros térmicos de
solidificacdo, tais como a velocidade de deslocamento da isoterma liquidus e taxa de
resfriamento (VL e Tr, respectivamente);

3. Investigar parametros de microdureza em amostras brutas de solidificacdo e em
amostras tratadas termicamente;

4. Conduzir um estudo comparativo com outros trabalhos experimentais da literatura,
bem como realizar uma abordagem tedrica-experimental sobre crescimento dendritico

secundario.



CAPITULO 2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Considerac0es iniciais

Este capitulo apresenta uma revisdo bibliografica que considera artigos cientificos, livros,
teses e dissertacdes relacionados ao estudo abordado neste trabalho. Inicialmente, é apresentada
uma breve descricdo dos sistemas de ligas Al-Cu e Al-Cu-Nb. Em seguida, sdo realizados
importantes consideracGes acerca do método de solidificacdo horizontal, varidveis térmicas de
solidificacdo, a micro e macroestrutura de ligas solidificadas direcionalmente e dos espacamentos
dendriticos como caracteristicas de fundamental importancia para as propriedades do material. Sdo
abordados também consideracfes gerais a respeito tanto do tratamento térmico T6 para ligas a base
de AICu, é abordado também aspectos da inter-relacdo entre estruturas de solidificacdo e
microdureza Vickers, destacando ligas de sistema AICuNb. Finalmente, é apresentado 0 modelo
matematico que prediz o crescimento dendritico secundario para regime transitorio de extracdo de

calor.

2.2. Sistemas de liga Al-Cu

As ligas compostas por aluminio-cobre (Al-Cu) sdo um importante sistema de ligas, no
qual é amplamente utilizado na indUstria automobilistica e aeronautica, e dentre outros diversos
ramos da manufatura de produtos tecnoldgicos, denotando, portanto, variadas aplicacdes. Estas
ligas quando adicionados elementos ligantes, tais como, magnésio, silicio, niquel e nidbio,
destacam-se por apresentarem melhorias em suas propriedades mecanicas, conducdo elétrica,
térmicas, usinabilidade, resisténcia a corrosao e abraséo, principalmente em aplicaces em altas
temperaturas. Tal sistema de liga, também conhecidas como duraluminios, ganham destaque
por serem tratadas termicamente (série 2XXX) e conformadas pelo processo de fundicéo (serie
2XX.X) (SOUSA, 2019; BARROS, 2018; MOUTINHO, 2012; OSORIO, 2011). Nessas ligas,
0 cobre apresenta importantes propriedades microestruturais tipicas de solidificacdo, que
elavam significativamente a resisténcia mecéanica especifica (por unidade de peso), além de que
tornam essas ligas tratadas termicamente

Sabe-se que nos processos de fundicdo o fenbmeno de solidificacdo esta presente, e
suas varaveis precisam ser projetadas de forma que controlem as estruturas as estruturas tipicas
de solidificacdo para conferir aos produtos fundidos as propriedades desejadas. No caso de ligas
Al-Cu, durante a solidificagdo deste sistema de liga, dependendo de sua composigéo, podem
surgir diferentes fases intermetalicas nos contornos de grdos ou em regides interdendriticas,

como as constituidas pelo diagrama de fase, tais como Al.Cu (0), AICu (n2), AlsCus ({2) e
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AlsCug (v1), estas fases se caracterizam por apresentarem durezas elevada e por dificultarem a
movimentacdo das discordancias, portanto, tém importante funcéo nas propriedades mecanicas
nas ligas duraluminio. Para ligas hipoeutéticas, ou seja, ligas com composicdo menores do que
33,3 Cu% em peso, conforme estudada nesse trabalho e destacado a composicéo de 3% de cobre
na Figura 2.2, a fase mais comum a se formar é o Al.Cu (0), conforme pode ser observado na
Figura 2.1. tais ligas podem iniciar a solidificacdo a traves da formac&o de redes dendriticas e em
seguida pela formagdo do constituinte eutético de composicdo quimica igual a 33,3%Cu a
temperatura de 548 °C: L — a (Al) + 0 (Al2Cu). O composto intermetalico Al2Cu (0) se caracteriza
por ser um composto intermetalico tetragonal com parametros de reticulado a = 6,067 A e ¢ = 4,888
A (TIAN et al., 2017) este composto tem sido exaustivamente estudado por diversos autores e
apontado como um dos principais 0 responsaveis por aumentar a resisténcia mecanica deste

importante sistema de liga (MARLO, 2020; COSTA et al, 2016; BARROS et al, 2016; ARAUJO,
2015).

Figura 2.1: Diagrama de fases parcial do sistema Al-Cu destacando a composic¢ao analisada
neste estudo.
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2.3. Sistema Al-Nb

O niobio é o0 mais leve metal refratario e pertence ao grupo dos metais com alto ponto
de fusdo, aproximadamente (2.468°C), é resistente a corrosdo, possui boa ductilidade a
temperatura ambiente, é cinza e adquire cor azul quando exposto ao ar por um longo periodo.
Gracas ao seu elevado ponto de fusdo, as ligas de nidbio se apresentam como solugdes
estruturais para aplicacOes a altas temperaturas (DNPM, 2017). O nidbio por possuir as
referidas propriedades, se torna altamente valioso na producao de uma classe de aco especial
de alta qualidade, intituladas de ligas de alta resisténcia. Ao contrario do aluminio, o niébio tem
alta aceitacdo como componente minoritario de liga, aperfeicoando a matriz, possibilitando
baixas temperaturas de fusdo me ligas Al-Nb COUTINHO, 2018; ROCHA, 2018; SILVA,
2017; SOUSA, 2019).

E reconhecido o0 uso do nidbio em pequenas quantidades nas ligas de aco,
proporcionando aumento na resisténcia das mesmas sem prejudicar suas particularidades de
ductilidade importantes para a inddstria automotiva, dentre outras aplicacdes, as superligas
compostas por nidbio também sdo empregadas na fabricacdo de motores de aeronaves e turbinas
terrestres de geracdo de energia elétrica (ALVES, 2015; COUTINHO, 2018; CBMM, 2017,
JESUS, 2018).

As ligas binarias Al-Nb caracteriza-se por apresentar a formacdo de trés fases
intermetalicas (AlsNb, AINbz, AINbz) por meio de transformag6es congruentes no seu diagrama
de equilibrio e fases, como mostrado na Figura 2.2, ou seja, ocorre eu uma Unica faixa de
composicdo, as caracteristicas de composi¢do para cada intermetalico e estrutura cristalina pode
ser observada na Tabela 2.1. O intermetalico AlsNb é formado a uma temperatura de 661°C, 0
Al3Nb a 1800°C, enquanto o AINbs se forma em aproximadamente 1960 °C. os intermetalicos
Al>:Nb e AlsNb formam ainda um constituinte eutético a 1550°C com uma composicao de em
torno de 70 Nb%. (SILVA et al, 2019; COUTINHO, 2018; ELLIOTT; SHUNK, 1981). As
linhas pontilhadas no diagrama de fases da Figura 2.2. representam as incertezas
termodindmicas, e destaca-se a regido de interesse do presente estudo, isto €, as transformacdes
gue ocorrem para as ligas Al-Nb ricas em Al, especialmente no que se refere a possivel

transformacéo peritética com a formacéo da fase primaria AlsNb.



Figura 2.2: Diagrama de fases binario da liga Al-Nb
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Tabela 2.1: Pontos de interesse no sistema Nb-Al.

y Composicdo % at. De Al Temperat. | _, "
Reacao [Pc?ntci de Reacdo) {E[':} Tipo de Reagdo

(Nb)+L< NbsAl ~21,5 | ~28,0 ~232,5 2060110 Peritética
MbzAl+Le=NbaAl 25,0 ~36,0 32,0 1940410 Peritética
L<=Nb2Al+AlzNb ~55,0 42,0 ~75,0 159045 Eutetica
L+AlzNbes (Al) (99,96) | ~75,0 | (99,94) | 661,4+0,5 | Peritética
Le—AlzNb ~75,0 168045 Congruente
L—=Nb 0,0 2469 Fusdo
LAl 100,0 660,452 Fusdo

Fonte: Rios, 2000.

O composto intermetalico AlsNb, fase priméria que segundo o diagrama de fases se
forma durante a solidificacdo, para ligas Al-Nb ricas em Al, caracteriza-se por ser uma estrutura
tetragonal e apresenta uma faixa de homogeneidade menor que 1,0%, tem boa resisténcia
mecanica e resisténcia a oxidacdo, assim como, 6tima estabilidade e baixa densidade, se destaca
por ser a mais dura dentre as fases intermetalicas do sistema, no entanto, & também a mais fragil.
Ela também apresenta uma resisténcia a compressdo de 520MPa e resisténcia a fratura de 275

a 326 MPa, elevado modulo de elasticidade (E=120GPa), mas por ser muito fragil apresenta
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baixa tenacidade a fratura, e elevada dureza (Hv=750 + 20kg/mm? com cargas de 100gf), na
temperatura ambiente este intermetalico tem alta fragilidade (RIOS, 2000).

Figura 2.3: Diagrama de fases binario da liga Al-Nb
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Fonte Coutinho, 2018 e Rios, 2000.

Em trabalhos recentes (COUTINHO, 2018, 2019) a liga Al-0,4%Nb foi solidificada
direcionalmente para cima, sob condi¢fes transitorias de extracdo de calor, a microestrutura
caracterizada foi a dendritica em todo comprimento do lingo. A microdureza diminui com o
aumento dos espagamentos dendriticos primarios A1 para maiores taxas de resfriamento,
conforme pode ser observado na Figuras 2.4 e 2.5. A Temperatura liquidus da liga foi
caracterizada por meio das curvas de resfriamento e indicaram uma temperatura liquidus (Tv)
de 651,7°C, como mostrado na Figura 2.5a. Jesus (2018) realizou analise por DSC durante o

aquecimento (0 a 1100°C) e observou T = 662 a 665°C para pés da liga Al-1,2%Nb.



Figura 2.4: Evolucéo dos valores da microdureza em funcdo do espacamento dendritico 1.
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Figura 2.5: (a) curva de resfriamento liga Al4%Nb; (b) Variagao de A2x posi¢do(P) nas duas
condigOes de moldes diferentes (CM1 e CM2).
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Em ligas ternarias de AI-Nb-B ocorre um fendmeno conhecido como segregacéo
inversa, no qual o liquido rico em soluto é solidificado em direg&o a interface livre da base do
braco dendritico. Isso gera altas concentracGes de soluto nas regides mais externas. O niobio é
um dos elementos com a restri¢do de maior fator de crescimento, que desempenha um papel de
refinador de aluminio por meio de nucleacdo heterogénea (NASCIMENTO, 2016; NOWAK,
2015).
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2.4. Sistema de liga Al-Cu-Nb

Devido as peculiares caracteristicas do elemento nidbio, este elemento tem ganhado
destaque para adi¢cdo do terceiro elemento quando se fala de ligas duraluminio. Mesmo em
pequenas quantidades e em combinacdo com o cobre, este elemento é capaz de trazer grandes
alteracdes nas propriedades de ligas Al, tal como, aumento da microdureza do material e
aumento do refinamento dos bragos dendriticos primeiros e secundarios (SOUSA, 2019). No
entanto, sdo escassos estudos com teores de Cu na faixa de duraluminios (3 a 4,5%) tratadas
termicamente.

A Figura 2.6 mostra um diagrama de equilibrio de fases ternario para a liga Al-Cu-Nb
para isoterma de 1000°C em composi¢édo atbmica, onde observa-se que para a composi¢do da
liga estuda neste trabalho, representada pelo circulo sobre a regido de composi¢cdes de Cu e Nb
de estudo neste trabalho, a liga encontra-se totalmente liquida, deduzindo-se, portanto, que
teoricamente a liga investigada (AI-3%Cu-0,5%Nb) se encontram em estado liquido
(FETIZER, 2015), o que viabiliza o experimento de solidificag&o.

Figura 2.6- Diagrama de fases ternario destacando o ponto de composicao
Al3%Cu0,5%Nb.
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Fonte: Adaptado de Fetizer, 2005.

Em trabalhos publicados recentemente foram estudadas as ligas compostas por Al-
5%Cu-0,4%Nb e Al-8%Cu-0,4%Nb em um sistema de solidificacdo unidirecional ascendente,
e observou-se uma microestrutura predominantemente constituida de redes dendritica

apresentando um maior refinamento nas posi¢des proximas a base refrigerada, ou seja, para
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maiores valores de Vi e Tr, como pode ser observado na Figura 2.7 (SOUSA (2019). Atraves

de microandlises por MEV/EDS identificou-se que o elemento nidbio encontra-se

completamente dissolvido na matriz rica em aluminio ao longo de toda a microestrutura, como
mostrado na Figura 2.8 (SOUSA, 2019).

Figura 2.7 - Espagcamento dendritico secundario e primario variando com a posicao e variaveis de
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Fonte: Sousa, 2019.
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Figura 2.8: Mapa de EDS mostrando a distribuicdo dos elementos para a liga Al-5%Cu-0,4%Nb na
posicao 4,38 mm, aumento 2500X, percentual em massa.
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Fonte: Sousa, 2019.

2.5. Curva de analise DSC

Analises através da técnica Differential Scanning Calorimetry (DSC) sdo comumente
utilizadas quando necessita-se investigar com mais precisao as caracteristicas de temperatura
liquidus de uma determinada liga. E uma técnica que mede as alteracdes de energia ao se
solidificar a liga em condicdes controladas ao longo da variagdo de temperatura e tempo. A
curva € baseada em fenbmenos endotérmicos e exotérmico e alteragdes fisico-quimicos que
ocorre no processo de aquecimento comparados a um material de referéncia. (WANG et al,
2013).

A Figura 2.9 apresenta resultados de analise DSC realizada para investigar a temperatura
de fuséo de uma liga Al1,2%NDb, no qual, segundo trabalho desenvolvido por Jesus (2018) a
temperatura de fusdo para a composicao estuda chegou em torno de 662°C, apresentando por

tanto baixa temperatura de fusdo.
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Figura 2.9 - Perfil de DSC da liga Al1,2%Nb apresentando o pico de transformacéo
de fases.
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Fonte: Jesus, 2018.

Em analises realizadas através de Differential Scanning Calorimetry (DSC) investigado
por Sousa (2019) para a liga de composigdo Al-5%Cu-0,4%Nb, evidenciou-se a ocorréncia de
picos de transformacao para a formacéo da fase solida de em torno de 645°C e de transformacao
eutética em aproximadamente 540 °C, que segundo o autor é relacionado a formacéao da mistura
eutética (o+0), conforme mostrado na Figura 2.1.

Figura 2.10 - Perfil de DSC da liga Al-5%Cu-0,4%Nb apresentando a diferenca dos picos
de transformacdo eutética e picos de fusdo.
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2.6. Solidificacdo direcional

A solidificagdo pode ser definida como o processo de transformacéo de fase liquida para
solida, durante a transformacéo de fase ocorre o fenémeno de liberacao de calor latente, no qual
a temperatura de transformacdo permanece constante. O processo de transformacdo de fase
liquida para solida, se inicia quando os primeiros embrides comegcam a se formar. Devido
condicGes termodindmicas favoraveis de nucleagdo, ou seja, quando o raio do embrido € maior
que o raio critico, se comeca o processo de solidificacdo (GARCIA, 2007, MARLO 2020).

Os efeitos dos parametros térmicos de solidificacdo podem ser investigados
experimentalmente em funcéo da direcdo na qual o fluxo de calor é extraido e do sentido de
avanco da frente de solidificagdo. Trabalhos avaliam a influéncia de fatores, como a conveccao
natural devidos fatores térmicos e composicionais, e fatores como velocidades e taxas de
resfriamento na formacdo e nos parametros quantificadores das estruturas de solidificacao,
Essas investigacOes tém permitido a obtencdo de muitas informagdes relevantes sobre a
evolucdo da cinética do processo de solidificacdo e sobre a redistribuicdo de soluto (macros
segregacdo e microssegregacdo) de ligas multicomponentes (MOUTINHO, 2012, AZEVEDO;
COSTA, 2020).

A técnica da solidificacdo direcional tem sido bastante aplicada no estudo experimental
dos fendmenos envolvidos na transformacéo liquido/solido objetivando a caracterizacdo de
aspectos relacionados a macroestrutura, & microestrutura e a analise da segregacdo de soluto
nos materiais obtidos, uma vez que ¢é possivel de controlar e obter variaveis de solidificacéo
mais precisas, e desta forma realizar analises de caracterizacdo do material em funcdo destas
variacOes da cinética de solidificacdo. Durante o processo de solidificacdo ocorre diversas
formas de transferéncia de calor, tais como condugdo térmica no metal e no molde, transferéncia
newtoniana na interface metal/molde, convec¢do no metal liquido e na interface molde/ambiente e
radiacdo térmica do molde para 0 meio ambiente, Figura 2.11 (MARLO, 2020; BARROS, 2018).

Dependendo da direcdo assumida (vertical ascendente, vertical descendente ou
horizontal), o vetor gravidade influenciara de diferentes formas a dire¢do de crescimento do
solido formado, pois os efeitos impostos, por exemplo, pela segregacdo de soluto, conveccao
térmica, convecgdo solutal e coeficiente de transferéncia de calor na interface metal/molde
serdo muito diferentes ao longo da solidificagdo, ou seja, 0 mecanismo do crescimento de
dendritas colunares, 0s seus respectivos espacamentos dendriticos (primarios, secundarios e

terciarios) bem como o processo do surgimento de dendritas equiaxiais serdo, certamente,
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bastante diferentes para uma mesma liga solidificada em cada um dos casos em fungdo das

diferentes condic¢des assumidas (BARROS, 2018).

Figura 2.11: Representacdo dos modos de transferéncia de calor atuantes no sistema
metal/molde durante a solidificacéo.

L

Legenda: 4= Condugio; & Comvecgio; "\ Radiagio; f’l‘ramferim:in Newtoniana.

Fonte: Barros, 2018.
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2.7. Dispositivo de solidificacdo horizontal

Em dispositivos de solidificacdo horizontais um dos principais fatores que influenciam o
comportamento da solidificacdo direcional € a acdo da gravidade. O fendmeno gravitacional
ocorre no sentido perpendicular a extracao de calor, e o efeito convectivo que costuma causar
uma inclinacdo na morfologia da estrutura, sendo importantes caracteristicas dessa
configuracéo o gradiente de concentracgdo de soluto e a densidade na direcéo vertical, isto ocorre
porque o liquido enriquecido de soluto geralmente decanta a medida que os cristais livres de
solvente emergem devido a forca de flutuabilidade. E importante ressaltar, que é impossivel
garantir as mesmas variaveis térmicas de solidificacdo ao longo de diferentes se¢des horizontais
da base ao topo do lingote, j& que instabilidades térmicas e diferencas de densidade no liquido
irdo induzir correntes convectivas que serdo diferentes ao longo dessas seccdes (BARBOSA,
2019; AZEVEDO, 2019).

A extracdo de calor através do dispositivo de solidificacdo horizontal e realizada a partir de
interface de transferéncia de calor chamada chapa molde, em uma das paredes da lingoteira, sendo
as outras paredes isoladas termicamente, acarretando uma extracdo direcional horizontal através de
uma camara refrigerada a dgua. Existem duas maneiras de se conduzir este dispositivo: no primeiro
modo ha o vazamento do metal liquido na lingoteira provocando turbuléncia, gerando correntes de
conveccao forcada com intensidades diferentes ao longo do lingote e que levam algum tempo para
se dissipar; no segundo modo a liga metalica é fundida no interior da lingoteira, sendo esta aquecida
até determinada temperatura, 0 que permite a total fusdo do metal dentro do molde, proporcionando
maior estabilidade quanto ao movimento convectivo do metal liquido. Na Figura 2.12 esta
apresentada a forma esquematica deste dispositivo, onde é acoplado os termopares, responsaveis
por captar as variagOes de temperatura ao longo do resfriamento da liga, o controlador de
temperatura e o mecanismo de extracdo de calor (BARBOSA, 2019; MOUTINHO, 2012;
GUNDUZ; CADIRLI, 2002; BARROS, 2018).
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Figura 2.12: Dispositivo de extracdo de calor horizontal refrigerado a 4gua.
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Fonte: Barbosa, 2019
2.8. Variaveis térmicas de solidificacdo

Por ter influéncia significativa na microestrutura bruta de solidificacédo, ou seja, tamanho
de grdo, espacamentos dendriticos ou celulares, espacamentos lamelares ou fibrosos,
composicdo gquimica, da porosidade, e da forma e distribuicdo de inclusdes, o processo de
solidificacéo, determina as propriedades mecénicas do produto. A temperatura de vazamento e
as correntes convectivas surgem como as primeiras varidveis de influéncia durante o
preenchimento do molde. No processo de extracdo de calor, o0 molde é o principal meio de
garantia da transformacao liquido/sélido bem como, de sua capacidade de absorcéo, pois esta
tem influéncia na velocidade e nas taxas de resfriamento (GARCIA, 2007; LIMA, 2018).

A descricdo do processo de solidificacdo de materiais, que envolve analises de
transferéncias de calor e massa, em conjunto com as técnicas de caracterizacdo de
macroestruturas e microestruturas, permite avaliar a influéncia das variaveis dos processos na
qualidade dos produtos gerados e dessa forma a programacao prévia da producdo. Através do
fluxograma da Figura 2.13 se verifica 0o encadeamento dos fendmenos ocorridos durante a
solidificacdo de um metal. A analise do processo de solidificacdo compreende, basicamente, a
determinacdo da distribuicdo de temperaturas no sistema metal/molde e a determinacdo da
cinética envolvida na transformacéo de estado liquido/solido (GARCIA, 2007, LIMA, 2018).

Os parametros térmicos relacionados com a cinética do processo de solidificacdo tém

fundamental importancia para os resultados das propriedades e caracteristicas de uma liga
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metalica fundida, dentre eles pode-se citar, a temperatura de vazamento da liga, gradiente
térmico (GL), velocidade de evolucdo da isoterma de transformacéo liquidus (VL) e solidus (Vi)
e taxas de resfriamento (TRr), sendo determinantes para a formacgédo da morfologia predominante
apresentadas pelas estruturas brutas de solidificacdo, em escalas macro e microestruturais. As
propriedades mecénicas, quimicas e de superficie, como a dureza da liga, tém forte relagdo com
a composi¢cdo quimica da liga e com os pardmetros de processo, tais como 0s térmicos e
microestrutural do material resultante (BARBOSA, 2019, MOUTINHO, 2012; COSTA et al,
2015).

Figura 2.13: Encadeamento de fatores e eventos durante a solidificacdo de um metal.
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2.9. Estrutura de solidificacdo

E incontestavel a interrelagio que existe entre o processamento, estrutura, propriedades
e desempenho de materiais. No que se refere as estruturas dos materiais elas sdo estudadas em
varias escalas de observacdo que contemplam desde as estruturas atdbmica e cristalina até a
microestrutura e macroestrutura. No caso de ligas metélicas, as mais manipuladas nas industrias
de transformagdo mecanica sdo aquelas observadas em escalas macroestrutural e
microestrutural, isto é, grandezas em micrometros e milimetros (COSTA, 2020).

A macroestrutura de um metal resultante do processo de solidificacdo, por exemplo, é
caracterizada por ser a estrutura que pode ser vista a olho nu, ou seja, sem auxilio de
instrumentos e pode ser quantificada pelos seus gréos cristalinos, cujos parametros tais como
dimensao, orientacdo, forma e distribuicdo, afetam diretamente as suas propriedades mecanicas
e, portanto, precisam ser criteriosamente controlados por meio dos parametros operacionais da
solidificacdo, tais como temperatura de vazamento, coeficiente de transferéncia de calor na
interface metal/molde, composicdo de soluto, velocidade de solidificacdo e taxa de
resfriamento. Em geral, nos materiais policristalinos é possivel identificar trés zonas
macroestruturais distintas, denominadas coquilhada, colunar e equiaxial (COSTA, 2020).

As microestruturas resultantes ap6s o processo de solidificacdo, estdo relacionadas com
a forma da interface entre o sélido e o liquido (S/L). Em condic¢des ideais essa interface deveria
permanecer plana, porém alteragBes nos parametros constitucionais e térmicos do sistema
metal/molde que ocorrem durante a solidificacdo provocam a instabilidade dessa interface,
dando origem as microestruturas. A instabilidade da frente de solidificacdo resultante dos
fendmenos termodindmicos do processo causa rejeicdo de soluto ou solvente a frente da
interface sélido-liquido (MOUTINHO, 2012; BARBOSA, 2019). Dessa maneira, 0 soluto ou o
solvente rejeitado provoca uma distribuicdo ndo uniforme da concentracdo do metal liquido
segregado nessa interface, o que provoca uma distribuicdo ndo uniforme da concentracdo do
liquido a frente da interface, provocando sua instabilidade. A rejeicdo do soluto ou do solvente
ocorrido a frente da fronteira sélido/liquido da origem a um fenbmeno que favorece a
nucleacdo, conhecido na literatura como super-resfriamento constitucional (SRC). O tipo de
instabilidade que ocorre na frente de solidificacdo depende do valor do SRC, essas
instabilidades, por ordem crescente do SRC, sdo denominadas: planar, celular e dendritica.

A Figura 2.14 apresenta, de forma esquematica, a influéncia dos fatores: concentragdo
de soluto (CO0), velocidade de deslocamento da isoterma liquidus (VL), e o gradiente térmico

(GL), para a instabilidade da interface S/L e, consequentemente, para a formacdo das
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microestruturas. A continuidade do aumento do grau de super-resfriamento constitucional induz
instabilidades de maior ordem com surgimento de bracos secundarios que caracterizam as redes
dendriticas. As distancias entre centros de células e de ramificagdes ou bracos dendriticos séo
definidas como espacamentos intercelulares e interdendriticos, que sdo muito utilizados para
caracterizar quantitativamente a microestrutura formada (MOUTINHO, 2012; COSTA, 2020;
LIMA, 2018, GARCIA, 2007).

Figura 2.14: Encadeamento de fatores e eventos durante a solidificacdo de um metal.
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2.10. Espacamentos dendriticos

A morfologia dendritica é o tipo de microestrutura mais encontrada em produtos fundidos
obtidos na maioria das condi¢fes em que o processo de solidificagdo ocorre. No caso de pegas que
apresentam estruturas dendriticas, um modo conveniente e muito utilizado para caracterizar
quantitativamente a microestrutura formada consiste na medida de um parametro conhecido como
espacamento interdendritico, ou seja, os espagamentos entre os bragos dendriticos primarios (A1),
secundarios (A2) e terciarios (A3), como mostrados na Figura 2.15 (GARCIA, 2007). A medida
desses espacamentos € muito utilizada para correlacionar os efeitos das condic6es de solidificacao,
ou seja, as variaveis térmicas de solidificag&o, sobre a microestrutura formada, como visto na Figura
2.16, que mostra o desenvolvimento dos bragos dendriticos secundarios ao longo de um lingote

bruto de solidificacao, solidificado horizontalmente. Para melhor entendimento das medic¢des dos
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espacamentos interdendriticos, na Figura 2.15 sdo indicadas esquematicamente possiveis de

medicdes de A1, A2 e A3 realizados em estruturas com morfologia dendritica, bem como duas

micrografias com representacdes de técnicas para obtencdo das medidas destes parametros
microestruturais (GARCIA 2007; BARROS, 2019; AZEVEDO, 2019).

Espagamento dendritico secundario, %, [um]

2.11.

Figura 2.15: Representacdo esquematica dos bracos
dendriticos.

Fonte: Barros, 2018.

Figura 2.16: Variacdo do espacamento dendritico secundario em funcéo da posicao.
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Tratamento térmico em ligas de Aluminio

Tratamento térmico é o processo que tem como objetivo de modificar algumas das

propriedades fisicas, mecanicas, microestruturais (metalUrgicas) e tensdo residual de ligas em

geral,

através de aquecimento e resfriamento do metal sob condi¢Bes controladas de

temperatura, tempo e atmosfera. Em ligas de aluminio esta operacgdo visa aumentar a resisténcia
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mecénica e a dureza do material (BARROS, 2019; BARBOSA, 2019; MAGNO, 2018;
SOUZA, 2019).

A Aluminum Association designa a nomenclatura para os diferentes tipos de tratamento
térmico através de letras e nimeros, podendo ser de 1 a 10. A letra T aplica-se aos produtos que
sofreram algum tipo de tratamento térmico e o numeral representa as operacGes de tratamento
térmico (e possivelmente mecanico). Os numeros de 1 a 10 indicam sequéncias de tratamentos
especificas, como segue (BARROS, 2018):

T1: resfriado de uma temperatura elevada em um processo de conformacao e envelhecido
naturalmente.

T2: resfriado de uma temperatura elevada em um processo de conformacéo, trabalhado a frio e
envelhecido naturalmente.

T3: solubilizado, trabalhado a frio, e entdo envelhecido naturalmente.

T4: solubilizado e envelhecido naturalmente.

T5: resfriado de uma temperatura elevada em um processo de conformacdo e envelhecido
naturalmente.

T6: solubilizado e envelhecido artificialmente.

T7: solubilizado e estabilizado.

T8: solubilizado, trabalhado a frio, e entdo envelhecido artificialmente.

T9: solubilizado, envelhecido artificialmente e trabalhado a frio.

T10: resfriado de uma temperatura elevada em um processo de conformacao, trabalhado a frio

e entdo envelhecido artificialmente.

Dentre os tratamentos térmicos aplicados em ligas de aluminio, destaca-se o tratamento
térmico T6 também conhecido como endurecimento por precipitacdo, o qual consiste em trés
etapas: tratamento térmico de solubilizacdo; témpera com resfriamento rapido, geralmente até
a temperatura ambiente; e endurecimento por envelhecimento, podendo ser envelhecimento
natural ou artificial. Para que uma liga possar ser endurecida através do mecanismo de
solubilizacdo, um ou mais dos elementos constituintes da liga dever apresentar diminuicdo da
solubilidade no solido com a diminuigéo da temperatura (BARBOSA, 2019; MAGNO, 2018).

O processo de solubilizagdo é o primeiro passo do tratamento térmico T6, ele tem a
finalidade de aumentar o teor de soluto dentro na matriz rica em aluminio até o limite maximo

de solubilizagdo. Esse processo e realizado através do aquecimento da liga até a temperatura de
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difusdo do eutético na matriz, homogeneizando, portanto, o composto intermetélico por toda a
matriz rica em aluminio.

Assim, a solubilizacdo é um tratamento térmico preliminar, que visa solubilizar totalmente
as fases microscdpicas, simples ou intermediarias presentes numa liga, pelo aquecimento no campo
monofasico inerente, seguido de um resfriamento rapido, mantendo-se, assim, o estado monofasico
a temperatura ambiente, tornando a liga mais resistente como mostra o esquema da Figura 2.17
(MAGNO, 2018; BARBOSA, 2019; BARROS, 2019; COSTA et al, 2016)

O processo sequencial a solubilizacdo € a tempera que consiste no rapido resfriamento da
amostra com o objetivo de manter a solucdo sélida formada durante o processo de solubilizagéo,
ndo permitindo assim a ocorréncia de qualquer transformacdo de modo a reter a solucdo sélida
supersaturada a temperatura ambiente. No tratamento térmico T6 a 4gua € o meio mais utilizado
para realizacdo da témpera, normalmente a 60°C (BARROS, 2019; BARBOSA, 2019; MAGNO,
2018; SOUZA, 2019; COSTA et al, 2016).

A etapa final deste tratamento térmico consiste em realizar o envelhecimento artificial que
consiste na precipitacdo controlada do soluto para formar precipitados finamente dispersos na
matriz de a-Al. Uma série de precipitacfes sdo observadas neste processo, iniciando com a
formacéo de agregados de atomos de cobre, designados de zonas de precipitacdo ou zonas Guinier-
Preston (GP), que devido a sua instabilidade se decompdem rapidamente em fases metastaveis (0",
0') e terminando com a formagdo da fase estavel 6-Al2Cu (MAGNO, 2018; (BARROS, 2019;
BARBOSA, 2019; SOUZA, 2019, COSTA et al, 2016).

Figura 2.17: Processo tratamento térmico T6 em uma liga Al-Cu.
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2.12. Microdureza Vickers

O ensaio de microdureza é uma técnica amplamente utilizada para caracterizagdo mecanica
dos materiais. A dureza de um material € uma propriedade mecanica que tem um significado amplo.
Dependendo da experiéncia de quem a interpreta, ela indica uma resisténcia a deformacdo, sendo
que para os metais € uma medida da resisténcia a deformacéo plastica (ou deformacgéo permanente).
Na engenharia, quando se trata de ensaios mecanicos de materiais a dureza significa a resisténcia a
penetragdo de um material duro (o penetrador) em outro (o material que se deseja medir a dureza),
quando se trata de projeto ela representa uma quantidade especifica facilmente mensuravel que
fornece alguma informacéo sobre resisténcia mecanica de um metal para uma dada condicéo
metallrgica (recozido, normalizado etc.). A definicdo da ASTM E6 - 02 (“Standard Terminology
Relating to Methods of Mechanical Testing”) define dureza como a resisténcia de um material a
deformacéo (principalmente permanente), impresséo ou risco (FERREIRA et al, 2003, MAGNO,
2018).

O método de microdureza Vickers baseia-se na resisténcia que o material oferece a
penetracdo de uma piramide de diamante de base quadrada e angulo entre faces de 136°, sob uma
determinada carga na faixa de 1 a 1000 gf (ASTM E 384) durante um intervalo de tempo
previamente definido que normalmente varia entre 10 e 15 segundos. Na Figura 2.18 é
esquematicamente representado o penetrador (ou indentador) bem como a &rea superficial de
endentacdo de uma amostra indicando as diagonais de medicdo (MAGNO, 2018

Esse método de caracterizacdo de ligas metélicas € muito utilizado para correlacionar
0s espacamentos dendriticos com a microdureza, muitas vezes medidas entre os bracos
dendriticos, ou seja, na regido interdendritica, e medidos na matriz solidificado, ou seja, em
cima dos bracos dendriticos, antes e ap0s tratamento térmico. A relacdo de dependéncia entre a
microdureza vickers e os espagamentos dendriticos pode ser apresentada através da equacdo de
Hall-Petch. Desta forma a Figura 2.18 mostra os valores obtidos da microdureza em funcéo do
espacamento dendritico priméario para as ligas Al-5%Cu-0,4%Nb e AI8%Cu-0,4%Nb, onde
observa-se um decréscimo na dureza de ambas as ligas conforme os espagamentos aumentam, com
varacao superior a 20% que pode ser associada a0 mecanismo de segregacao inversa existente, o
mesmo comportamento foi observado para ligas Al-Nb, e conferem com os dados encontrados na
literatura para outros sistemas a base de Al (COUTINHO, 2018; COUTINHO 2019).



Figura 2.18: Correlagéo da variagdo de A1 x microdureza (HV) para ligas AICuND.
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2.13. Modelo tedrico de crescimento dendritico secundario para regime transitorio de
extracdo de calor (12)

Os modelos matematicos tedricos em regime transiente estimam o crescimento dos
espacamentos dendritos secundarios (A2), correlacionando-os com a velocidade de
solidificacdo, e tempo local de solidificacdo na medida que essas variaveis se alteram ao longo
da solidificacdo a partir da base refrigerada, esses espacamentos diminuem com o aumento da
taxa de resfriamento (Tr) e velocidade de solidificacdo (V) e aumentam com o tempo local de
solidificagdo (tsu). Especificamente o modelo proposto Bouchard e Kirkaldy (BK) (1997)
estimam valores de (A2) para ligas binarias em funcdo de uma Unica variavel, a velocidade de
crescimento da ponta da dendrita (VL), isto é, A2 = f(VL), ele ndo considera o fenébmeno do
engrossamento do brago secundario assim como independe do gradiente térmico (BOUCHARD
e KIRKALDY,1997). A expressdo abaixo sugere, por meio deste trabalho, uma aplicagéo
particular do modelo de BK.

1

AT/T,, 3
/ ]Zl (VL)_2/3

co[(1 — ko) /Dy

Ay = Zazﬂl eq.2.1
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onde az € o fator de calibracdo, e Tm € a temperatura de fusdo do solvente, mas assumido neste
trabalho como T, da liga investigada, assim como 7 é o coeficiente de Gibbs Thomson, e foram

incorporados a esta equagdo através da expressdo conceitual (% Tm) e VL é a taxa de
f

crescimento. o, a tensdo superficial sélido-liquido e Lgé o calor latente de fusdo. Vale
ressaltar que o fator a2 corrige as incertezas das hipoteses simplificadoras, pois, como reportado,
este modelo ndo leva em consideragdo o fendmeno de engrossamento das ramificagOes

secundarias, e a difusdo no sélido é considerada nula.
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CAPITULO 3 - MATERIAIS E METODOS

3.1. CONSIDERAC}C)ES INICIAIS

Este capitulo apresenta os principais métodos utilizados para a elaboracdo da liga Al-
3%Cu-0,5%Nb estudada neste trabalho, bem como, as principais ferramentas utilizadas para
preparar as matérias primas utilizadas na confeccéo desta liga metélica. Mostra-se também os
principais equipamentos usados nos experimentos e ensaios, que tornaram possiveis a obtencéo
dos dados necessarios para se chegar aos resultados e conclusdes deste estudo.

Os procedimentos experimentais deste trabalho seguiram a ordem metodoldgica
proposta e descrita abaixo, e o fluxograma apresentado na Figura 3.1, ilustra as etapas realizadas
e as correspondentes atividades executadas

(1) Elaboracao da liga Al-3%Cu-0,5%Nb.

(2) Solidificacdo horizontal da liga investigada;

(3) Determinacéo das variaveis térmicas de solidificagdo (VL e Tr)

(4) Caracterizagéo do lingote resultante, em escalas macroestrutural e microestrutural;

(5) Quantificacdo dos espacamentos dendriticos em amostras selecionadas a partir da
interface metal/molde, e correlacionar com Vi, Tg;

(6) Realizacdo do tratamento térmico T6, conforme metodologia proposta na literatura e
normas técnicas especificas.

(7) Levantamento os perfis de microdureza (HV) para ambas as amostras bruta de

solidificacdo e tratadas termicamente.



Figura 3.1: Fluxograma das atividades realizadas.
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Fonte: Autoria propria.
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3.2. Materiais
Ao longo dos procedimentos experimentais realizados nos laboratorios do Instituto
Federal do Para, foram necessarias a utilizacdo de diversas ferramentas e equipamentos para a

realizacdo da solidificacdo direcional e posteriormente se analisar a liga originada desta.

3.3. Metais utilizados para producdo da liga e liga estudada

A liga Al-3%Cu-0.5%Nb foi elaborada a partir do uso dos metais puros, tais como
aluminio e cobre, e uma liga diluida Al4%Nb. Quantidades em massa necessaria, de cada
elemento, foram determinadas através de um célculo estequiométrico, tendo como base a
composigdo final desejada e os volumes do molde retangular do dispositivo de solidificagdo
horizontal. Um volume adicional foi preparado para realizacédo da analise quimica. Em seguida,
cada um dos elementos fora seccionado, usando uma serra de fita, e os pesos foram checados
em uma balanca eletrénica analitica com precisdo de 0,01g. Uma vez conferidos os pesos, 0s
metais foram conduzidos ao forno para fusdo e obtencdo da liga. A Tabela 3.1 mostra a
composicado quimica dos metais utilizados para realizar o balago estequiométrico bem como a
da liga estudada.

Tabela 3.1: Composicdo quimica dos elementos puros e da liga investigada.

Metal Al Fe Ni Cu Si Mg Pb Cr Nb Ca Ti
Al Balang 0.175 0.014 0.0242 0.10 0.001 i i i i i
0 8 3 1
Cu - - - Balango 0.09 - - 0.27 - - <0.0074
Al-Npx  Balane g - - 01 - - - 41 - -

0
Liga Balang
estudada 0

0.15 - 3.83 - - - 0.42 - -

*Composicao fornecida pela empresa fornecedora.

Fonte: Autoria propria.



30

Figura 3.2: (a) Balanca de precisao; (b) conjunto cadinho de carbeto de silicio, tenaz e
haste de aco; (c) serra tipo fita.

(b)

Fonte: Autoria propria.

3.4. Equipamentos, instrumentos, materiais e descri¢do dos principias aparatos usados na etapa

de elaboracdo da liga.

e Balanca de precisdo: MARTE BL3200H de capacidade méaxima de 3200g e minima de
0,59 e precisdo de 0,01g. Utilizada para medicdo das massas de metais e calculos
estequiométricos (Figura 3.3a);

e Cadinho de carbeto de silicio: utilizados para armazenar os metais a serem derretidos
no forno tipo mufla (figura 3.3b);

e Tenaz: utilizada para transportar o cadinho com metal liquido para o forno de
solidificacdo horizontal (figura 3,3b);

e Haste de aco: utilizada para homogeneizacéo do metal liquido dentro do cadinho
(figura 3.3b).

e Serra fita: para corte dos lingotes pré e pos solidificacdo horizontal (figura 3.3c);
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Figura 3.3: (a) Balanca de precisdo; (b) conjunto cadinho de carbeto de silicio, tenaz e
haste de aco; (c) serra tipo fita.

(b)

Fonte: Autoria propria.

e Termopares tipo K: utilizados para aquisi¢ao das temperaturas de transformacéo, este
tipo de termopar resiste a oxidagcdo em uma ampla faixa de temperatura, que é entre -
200°C e 1260°C;

e Arco de serra: para cortes mais precisos das amostras oriundas do lingote resultante;

e Alumina em suspensdo: utilizada para revestir a haste de aco, cadinho e a lingoteira

internamente para evitar contaminaces e facilitar no desmolde;
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e Forno tipo mufla: forno da marca BRASIMET, utilizado para fundir os metais
contidos dentro do cadinho de carbeto de silicio;

e Lingoteira: de dimensdes 160x60x60mm utilizada para moldar e receber o metal
liquido;

e Chapa molde: chapa em aco inoxidavel utilizada como superficie de troca de calor
entre o fluxo de &gua que faz os resfriamentos forcado, e permite a solidificagcdo
unidirecional do metal liquido;

e Modulo de aquisi¢do de dados: FieldLogger utilizado para aquisicdo dos dados no
momento da solidificacdo horizontal e para aquisi¢cdo da curva de resfriamento. Possui
8 entradas analdgicas configuraveis por software para sinais de tensdo, corrente,
termopares, Pt100 e Pt1000. Dispde ainda de 2 saidas a relé e 8 portas digitais

individualmente configurdveis como entrada ou saida.

Figura 3.4: (a) forno mufla; (b) conjunto lingoteira e chapa molde; (c) FieldLogger.

Fonte: Autoria propria.
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3.5. Equipamento de solidificacdo direcional

Com o objetivo de correlacionar os espacamentos dendritos secundarios (A2) com as
condicdes de solidificacdo, tempo local de solidificacdo e taxa de crescimento (Ve Tr), foram
realizados experimentos de solidificacdo horizontal, no qual, foi utilizado um dispositivo de
resfriamento refrigerado a agua.

O dispositivo de solidificagdo horizontal, mostrado na Figura 3.5, possui uma estrutura
que acopla até 8 termopares, conectados a um dispositivo, registrador de temperatura
FieldLogger, responsavel pela aquisicdo dos dados térmicos, conectado em um computador
para armazenamento dos dados de solidificacdo. Os termopares, tipo K, sdo inseridos na
lingoteira horizontal, em posic¢des a partir da base refrigerada, para medigéo das temperaturas
ao longo da solidificacéo.

Figura 3.5: Representacdo esquematica do equipamento de solidificacdo horizontal.
F=v) 5o

(1) Metal liquido.

(2) Placas ceramicas refratanas.

(3) Chapa molde e lingoteira.

(4) Termopares.

(5) Paredes externas do dispositivo.

(6) Entrada de agua.

(7) Controlador de temperatura.

(8) Registrador de temperatura Fieldlogger.
(9) Dispositivo de solidificacido direcional.
(10) Rotametro.

(11) Compartimento da bomba de agua.

Fonte: Autoria propria.
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3.6. Equipamentos, instrumentos e materiais para analise da liga investigada e procedimentos

metalograficos.

Microscopio Optico: Equipamento de modelo Motic BA310Met, aumento de 500X,
ocular de 10x e lentes objetivas de correc¢do infinita, CCIS LM plano acromatico, DIN
95mm; 5X /0,13 (WD 20,3 mm), 10X /0,25 (WD 17,5 mm), 20X/0,4 (WD 8,1 mm),
50X /0,55 (WD 8,4 mm). Acoplado a camera Moticam 5Mp e seu software
ShiftCapture (figura 3.6).

Microscopio Eletronico de varredura (MEV): Equipamento de modelo VEGA 3 LMU
da TESCAN e acoplado ao sistema de espectrometro de energia dispersiva-EDS de
modelo AZTec Energy X-Act, resolugdo 129eV e de marca Oxford (figura 3.7).
Microdurémetro: Equipamento de modelos SHIMADZU HMV-2, resolucédo de
0,01mm e objetiva de 40x, com penetrador piramidal.

Microscopio Estereo: Equipamento de marca Zeiss modelo Stemi Dv4 com cabeca
binocular.

Fluorescéncia de Raio X: Utilizado para verificar a composicao da liga investigada.
Lixas d'agua para metais de granulometrias diversas: utilizadas para preparas as
amostras a serem analisadas no microscopio éptico.

Politriz rotativa universal: modelo PLFDV da Fortel, utilizada para polir os corpos de
prova.

Alumina em suspensdo: utilizada para polir 0s corpos de prova.

Figura 3.6: Microscopio Optico modelo Motic BA310Met.

Fonte: (Registro fotogréafico do laboratdrio de metalografia do IFPA/Campus Belém).



Figura 3.7: (a) Conjunto microscopio eletrénico de varredura acoplado ao EDS; (b) Espectrometro de
energia dispersiva de Raio-x.

(b)

Fonte: (Registro fotografico do laboratério de metalografia do IFPA/Campus Belém).

Figura 3.8: Microdurémetro modelo SHIMADZU HMV-2.

Fonte: (Registro fotografico do laboratdrio do Laboratorio GETSolda/UFPA).
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Figura 3.9: Microscopio Estereo Zeiss modelo Stemi Dv4.

Fonte: (Registro fotogréafico do laboratdrio de metalografia do IFPA/Campus Belém).

3.7. Softwares utilizados

e Thermo-Calc: utilizados para estabelecer os diagramas de fases pseudobinarios teéricos
da liga AI3%Cu0,5%Nb bem como as propriedades termofisicas e caminhos de
solidificacdo da liga estudada.

e Origin 8: Utilizado para plotar os gréaficos dos parametros térmicos de solidificag&o,
bem como as curvas de espacamentos dendriticos em fungcdo com os parametros
térmicos de resfriamento, bem como os perfis de microdureza. Utilizada também para
se realizar a primeira derivada das curvas de resfriamento.

e ImageJ: Utilizado para fazer as medigdes dos espacamentos dendriticos secundarios.

e FieldLogger software: Utilizado para captacdo dos dados de resfriamento obtidos pelos

termopares.
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3.8. Métodos

3.9. Preparativos iniciais

Para se iniciar os experimentos algumas preparacdes iniciais sdo de fundamental
importancia para que o estudo ocorra corretamente. Dentre as etapas para a elaboracao da liga
destacam-se:

A Figura 3.10 mostra os principais instrumentos usados na preparacdo da liga
investigada neste trabalho. Primeiramente o cadinho, Figura 3.10a, utilizado foi internamente
lixado para retirar as possiveis sobras de metais e retirar também o excesso de alumina refrataria
utilizada em experimentos anteriores. ApOs a preparacdo do cadinho, ele foi pintado
internamente com alumina em suspensdo, usando um material refratario a base de alumina, para
evitar contaminacfGes por outros metais de experimentos anteriores. Da mesma forma, a
lingoteira também foi revestida internamente com alumina refrataria com o objetivo de evitar
contaminagfes com metais de experimentos anteriores e facilitar o desmolde ap6s 0 processo
de solidificacdo. Vale ressaltar, que ap6s adicionar a alumina na lingoteira, ela foi colocada em
um forno a 100°C para que qualquer quantidade de agua ali presente, fosse evaporada, evitando
entdo acidentes no momento do vazamento. A chapa molde também foi preparada
cuidadosamente para 0 experimento. Ela foi lixada até a lixa 1200 e posteriormente polida com
alumina em suspensdo de granulometria de 5um e protegida para evitar oxidacdo (Figura
3.10Db). Isso se faz necessario para melhorar a transferéncia de calor entre o metal fundido e a
base refrigerada.

Antes do experimento de solidificacdo, todos os 8 termopares utilizados, foram
devidamente posicionados nas posi¢des 5, 10, 15, 20, 30, 50 e 90 mm distantes da base
refrigerada (Figura 3.10c), checados pelo software FieldLogger, (Figura 3.10d). Procedimento
similares foram realizados na literatura (PERES et al., 2004; ROCHA, 2003; ROCHA et al.,
2003, 2018; BRITO, 2016; GUNDUZ; CADIRLI, 2002; SA, 2004; ROSA, 2006; CADIRLI,
2013; DIAS, 2015).
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Figura 3.10: Preparativos iniciais.

© ' (d)

Fonte: Autoria propria.

3.10. Elaboracdo da liga Al3%Cu0,5%Nb e composi¢do nominal

Como reportado, para elaboracéo da liga Al3%Cu0,5%Nb, foram utilizados lingotes de
aluminio puro e um lingote constituido de uma liga Al-4%Nb fornecido por uma industria de
mineragdo, como mostrado na Figura 3.11a, e cobre puro em pd, como apresentados na Tabela
3.1. Utilizando uma serra fita os lingotes foram seccionados em pequenas quantidades, entdo
junto com po6 de cobre foram rigorosamente pesados utilizando uma balanca eletrénica de
precisdo até se alcangar o balango estequiométrico anteriormente calculado para esta liga

J& com a matéria prima nas proporcdes desejadas foi colocado manualmente em um
cadinho de carbeto de silicio revestido internamente com alumina. Foi entdo inserido em um
forno tipo mufla representado pela Figura 3.11b para sua completa fusdo, primeiramente foram
colocados os pedacos maiores de aluminio puro e depois a liga de Al-4%Nb e entdo foi aquecido
até em torno de 900° com os metais ja em estado liquido foi misturado o p6 de cobre puro a
homogeneizacdo da liga foi feita por uma haste de aco revestida por alumina (BRITO, 2016;
SA, 2004; ROSA, 2006; BARBOSA, 2019; AZEVEDO, 2019).
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Figura 3.11: (a) Balanca eletrénica com pedacos da liga Al-4%NDb; (b) Forno tipo mufla; (c)
Homogeneizacdo da liga Al-3%Cu-0,5%Nb.

(b)

Fonte: Autoria propria.

A verificagdo da composi¢do quimica nominal da liga e afericdo dos célculos
estequiométricos realizados anteriormente foi avaliada preliminarmente por meio de andlise
comparativa da temperatura liquidus (T.) entre a curva de resfriamento natural experimental
(Figura 3.11) e o caminho de solidificagdo teodrica gerada com a ferramenta Thermo-Calc.

A metodologia utilizada consiste em fundir os metais em suas proporcgdes
estequiométricas desejadas e em seguida deixar a liga solidificar naturalmente a temperatura
ambiente com um termopar obtendo todas as variages de temperatura com o tempo. Por sua
vez, a composicao final da liga foi confirmada através de uma analise quimica e quantitativa,
usando Fluorescéncia de Raios X (FR-X).
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Figura 3.12: Representacdo esquematica da aferi¢do experimental de composicéo da liga

e curva de resfriamento.

Conector de termopar
tipo K

Notebook para

. aquisi¢do de dados
Termopar tipo K

\ - ..L A
Material refranno =

! - .}'-J T PO 304 W e Mor

' FieldLogger

Cadinho

Fonte: Adaptado de Acervo GPMET/IFPA e GPSOL/UFPA.

3.11. Solidificacdo horizontal da liga investigada

Ap0s a obtencdo da curva de resfriamento o cadinho e os materiais contidos nele, foram

novamente colocados no forno mufla a uma temperatura de 900°C de forma a garantir a

completa fusdo dos metais. As etapas de vazamento da liga e solidificacdo direcional sdo

descritas a seguir:

Com o auxilio de um tenaz o cadinho foi retirado do forno tipo mufla a uma temperatura de
aproximadamente 900°C entdo vazadas sobre a lingoteira ja com os 8 termopares tipo K ja
devidamente posicionados a 5, 10, 15, 20, 30,50 e 90mm de distancia em relagéo a base
refrigerada. Apds a obtencdo do lingote j& solidificado as distancias foram novamente
verificadas. E importante enfatizar que ap6s a solidificacdo, o lingote foi desmoldado em
as posicdes dos termopares foram checadas e remedidas.

O forno de solidificacdo horizontal foi programado a uma temperatura de superaquecimento
de aproximadamente 10% acima da temperatura liquidus (T.) da liga analisada. Esta
temperatura de superaquecimento é comumente utilizada na industria de fundi¢do induzido
o crescimento longitudinal dos gréos (SILVA, 2015).

A partir do momento em que a temperatura ideal é atingida as resisténcias dos fornos foram

desligadas e a bomba d’agua ¢ ligada, ativando o sistema de arrefecimento da face externa
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da interface metal molde. Desta forma forgando o resfriamento do metal liquido a partir da
mesma.

e A obtencdo da curva de resfriamento foi feita pelo software FieldLogger, este foi
configurado para captar a variacdo de temperatura a cada dois décimos de segundo através
dos 8 termopares que sdo previamente posicionados nas posi¢des estratégicas durante o
processo de solidificacdo direcional

e Apos a obtengdo dos dados das variacOes de temperatura no tempo, esses foram transferidos
para o software Origin 8. Este programa de computador plota os graficos necessarios para
fazer as andlises térmicas, a partir dos perfis de temperatura durante solidificacdo da liga e,
por sua vez, determinar os parametros térmicos de solidificacdo, e correlaciona-los com

espacamento dendritico secundario.

3.12. Determinacdo das varidveis térmicas de solidificacdo (VL e Tr)

A captagéo da variagdo de temperatura realizada durante o processo de solidificagéo
experimental compreendeu no registrador de temperaturas exportar para 0 computador, 0s
dados de temperaturas, adquiridos por cada um dos 7 termopares utilizados. O software
FieldLogger foi configurado para registar variacdes de temperatura em intervalos de 0,2
segundos, ao final do procedimento de solidificacdo, este software converte todas as
informacBes em uma planilha em Excel com os devidos pares ordenados de tempo e
temperatura. Posteriormente, os dados adquiridos foram exportados para o software de
tratamento de dados Origin 8, onde foram plotados os perfis térmicos de solidificacéo.

Utilizando a temperatura da isoterma liquidus do diagrama de fase pseudobinarios da
liga adquiridos através de simulagdes utilizando o software Thermo-Calc, que por sua vez foi
confirmada através da curva de solidificacdo experimental, foi tracada uma reta
perpendicularmente no valor da T no eixo “y”, eixo de temperatura. Com esta reta tracada, foi
possivel encontrar os pontos de intersecdo das curvas de resfriamento (P, t), ou seja, 0 tempo
exato em que a isoterma liquidos passou em cada termopar inserido nas suas respectivas
posi¢des. Como a posicdo de cada termopar € conhecida, foram registrados entdo 7 pares
ordenados (P, t) referente a posi¢do dos termopares, com isso foi possivel plotar um grafico de
posicdo da T em fungéo do tempo, ou seja, P=f(t).

Para determinacgéo da curva de velocidade de solidificagéo, definida como a velocidade
de avanco da ponta da dendritas ao longo do lingote, se aplicou uma curva de ajuste de tipo

poténcia, P(t)= a.t®, no gréfico da posicdo em funcdo do tempo P=f(t), para encontrar uma
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expressdo matematica que melhor representaria os pontos de evolucéo da T, ao longo do tempo
observadas experimentalmente. Desta forma, sabendo que a primeira derivada da posi¢do em
funcdo do tempo € igual a uma equacao de velocidade em funcdo do tempo, derivou-se a funcédo
P=f(t), obtendo entdo, uma equacéo para representar a variagdo da V. ao longo do tempo, ou
seja, VL= f(t). (GARCIA 2007, AZEVEDO, 20109).

Para a obtencdo do gréfico das taxas de resfriamento, se utilizou novamente os perfis
térmicos obtidos durante a solidificacdo direcional. A taxa de esfriamento (Tr) para cada
posicdo dos termopares, em todas as posicOes, foi obtida experimentalmente a partir das
intersecBes das retas da temperatura liquidus (T.) da liga investigada, com os perfis térmicos
em cada posicdo dos termopares, através do resultado da leitura direta do quociente das
temperaturas imediatamente antes e depois da T e dos tempos correspondentes. Apos aplicada
a curva de correcdo e sabendo que a primeira derivada de uma equacdo de temperatura em
funcdo do tempo resulta em uma taxa, isto é, Tr = dT/dt, desta forma, foi obtida o gréafico da
taxa de resfriamento em funcéo do tempo, Tr=f(t), conforme metodologia proposta na literatura
(GARCIA, 2007; ROCHA et al., 2003; BRITO, 2016; ROCHA, 2006; COSTA et al., 2016;
ARAUJO et al., 2017).

Por fim, para se ter uma analise da taxa de resfriamento e velocidade de solidificagéo
variando com a posicao do lingote, foi realizada a conversdo das equacdes até entdo obtidas em
funcdo do tempo, para o dominio da posicdo, ou seja, VL=f(P) e Tr=f(P). Para tanto se utilizou
a expressdo P(t)=a.t®, se isolou a variavel tempo e se obteve a expressdo t=f(P). Com isso,
apenas se substituiu a variavel tempo, pela variavel posicdo nas equacdes experimentais ja
obtidas, e se encontrou os graficos de V. e Tr =f(P).

Em resumo é mostrado abaixo na figura 3.13 a sequéncia dos procedimentos utilizados

para a obtencdo de cada uma destas importantes variaveis a serem analisadas neste trabalho.
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Figura 3.13: Esquema do processo de obtencdo dos graficos de Vi e Tr.
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Apos a obtengdo do lingote resultante da solidificagdo horizontal, o lingote foi cortado

ao meio no sentido longitudinal e revelado sua macroestrutura. Uma amostra longitudinal,

cortada do centro do lingote, foi selecionada para analise microestrutural, como mostrado na

Figura 3.7. Para revelacdo das estruturas tipicas de solidificacdo, utilizou-se de técnicas

metalogréaficas para analise macroestrutural e microestrutural. Para tanto, as amostras foram

lixadas utilizando lixas d’agua de carbeto de silicio com granulometrias crescentes

correspondentes a 60, 120, 180, 320, 400, 600 e 1200. Posteriormente, foi feito o ataque

guimico com um tempo de 30 segundos, utilizando Keller, cuja composicao foi de 15ml HNO3,

10ml de HCI, 5ml de HF e 70mI de H»0 e, assim, revelou-se a macroestrutura.
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Figura 3.14: Representacdo dos cortes longitudinais do lingote.

Fonte: Autoria propria.

Em seguida, seguiu-se os procedimentos de analise microestrutural da liga, para a qual
foram seccionadas 7 amostras longitudinais de 20mm, polidas a com alumina liquida em
suspensdo de 1um, e atacadas com reagente NaOH 5% com tempo até a revelagdo. Por sua vez,
foram feitas capturas de imagens da microestrutura nas posigoes 2, 4, 6, 8, 10, 20, 25, 30, 35,
40, 50, 70, 90, 110, 130mm a partir da interface metal/molde, como visto na Figura 3.12

Figura 3.15: Representacdo das amostras retiradas do corte longitudinal e posi¢Oes de captura
de imagens microestruturais medidos a partir da base refrigerada.

Fonte: Autoria propria.

Para a medigao dos espagamentos dos bragos dendriticos secundario (A2) foi utilizado a
média da distancia entre os ramos laterais na sec¢ao longitudinal de um dendrito priméario em
funcdo da ponta da dendrita. Foi entdo feita a medida longitudinal do brag¢o dendritico priméario

e dividido pela quantidade de bragos secundarios menos 1 (um) (ROCHA et al., 2003). O
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sistema de processamento de imagens MOTIC e o software ImageJ foram usados para medir
0s espacamentos dos bracos dendriticos secundarios. Para cada posicdo selecionada foram

realizadas em medias 20 medidas.

Figura 3.16: (a) Esquema representativo para medida dos espagamentos dendriticos secundarios; (b)
microestrutura dendritica da liga investigada mostrando o comprimento (L) que intercepta 0 maior
numero de bragos secundarios.

(@) (b)

Fonte: Autoria propria.

3.14. Ensaio de microdureza Vickers

Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados pelo micro durémetro citado nos
materiais e métodos que consistiu em realizar indentages com um indentador piramidal de
base quadrada com uma carga de 490,5 mN durante um tempo de 10 segundos sobre as
superficies planas e polidas das mostras correspondentes as posicoes de 2, 4, 6, 10, 15, 30, 50,
60, 80, 110, 130mm de distancia cotados a partir da base refrigerada. Para cada amostra foram
realizadas 20 indentagdes (Figura 3.16), as medicGes foram realizadas para as mostras
longitudinais verificando a microdureza nas regides interdendriticas que sao ricas em soluto e
na matriz o regido rica em aluminio. Foram realizadas medig¢des tanto para amostras brutas de
solidificacdo quanto para as amostras tratadas termicamente, seguindo as distancias minimas

de indentacgdes conforme orienta a norma ASTM E384.



46

Figura 3.17- Representacdo do esquema metodoldgico de ensaio de Microdureza Vickers
(HV).

Direcédo Solidificacao

Esquema sequencial

das microindentacoes

Fonte: Autoria propria.

3.15. Tratamento térmico T6 aplicado a liga Al-3%Cu-0,5%Nb

O tratamento térmico T6 (TT-T6) foi realizado nas amostras brutas de solidifica¢do de
dimensdes 10x10mm e 150mm de comprimento, posteriormente ao tratamento térmico as
amostras foram cortadas em 5 amostras de 20mm totalizando uma distancia de 100mm da base
refrigerada. O comprimento dessas amostras foi determinado em virtude da maior variagao dos
valores e Trter sido observado até esta posi¢ao conforme mostra a Figura 3.17. Tendo em vista
que a microestrutura bruta de solidificagdo é muito sensivel a variacBes das taxas de
resfriamento, portanto, os efeitos maiores provenientes ao tratamento térmico se déo nessa faixa
de variagdo de T, tal como ressalta Barros (2018).
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Figura 3.18: Critério adotado para corte transversal da amostra apds tratamento

térmico.

55 - o | | | ipang 'L“ | .i ] .In 1 1‘|c 1" 1 ,m”: \ll DG NL ‘|l.. .,' iy

50 - i v '

- Posicdo de saturagdo de Ty i

5 (posigdo de corte da aposta)
— i \l
% |
O 35 i
’—ﬂ
g 30- 1
[ = ] -
g 25 =  Experimental
2 204 T T, =828(P)°
[ \ - >
4 15 \ R*=0,98
3 ]
@ 10 - N T;=0,54°Cls
3 =G
b= 5 o T — i =
. . R — e —
0+ L]
| T T
0 20 40 G0 80 100

Posi¢do (mm)
Fonte: Autoria propria

A Tabela 3.2. mostra os parametros do tratamento térmico assumidos neste trabalho,
definidos a partir de outros estudos realizados com ligas ternarias Al-Cu-Si (MAGNO, 2018;
SOUZA et al, 2019; COSTA, 2019; BARROS, 2018. Durante 0s experimentos, as temperaturas
reais das pecas foram monitoradas através de um termopar conectado ao um almemo. A tabela
3.3.1 mostra as temperatura e tempos utilizadas em cada etapa do tratamento térmico. Apds a
realizacdo do tratamento térmico ensaios de microdureza Vickers foram novamente aplicados,

como reportados anteriormente.

Tabela 3.2-Tempos e temperaturas utilizados em cada etapa dos tratamentos térmicos.

Liga Solubilizagdo Témpera Envelhecimento

Al-3%Cu- Em agua morna a Imediato por 1, 2,3,5e8ha
+ 20

0,5%Nb 3 Horas a 495+ 2°C 602C 1550C

Fonte: Thermo-Calc.
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CAPITULO 4 - RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Andlise Térmica

A Figura 4.1 mostra os resultados experimentais dos dados térmicos obtidos para a liga
base Al-4Nb (% em peso) usada na elaboracdo da liga multicomponente investigada (Al-3Cu-
0.5%Nb) e submetida a solidificacdo horizontal no presente trabalho. As curvas mostradas na
Figura 4.1a representam o resfriamento do metal liquido de uma temperatura acima de 1000°C
até aproximadamente 200°C, com uma taxa de resfriamento de ~ 27 °C/min, obtida conforme
procedimento mostrado na Figura 3.12, e a primeira derivada indicando o ponto de inflexao de
transformac&o do inicio da transformacao de liquido para sélido (T~ 662 °C), respectivamente.
Por sua vez, a Figura 4.1b apresenta os termogramas DSC para as condigdes de aquecimento e
resfriamento, com uma taxa de 5°C/min, muito préxima das condicdes de equilibrio. Nota-se,
uma boa concordancia entre as curvas no que diz respeito a indicacdo das temperaturas de
mudanca de fase de liquido para s6lido, isto é, T~ 662°C contra 664°C, respectivamente. Pode-
se supor, portanto, que a Unica fase presente acima de 664°C é a liquida, o que também ¢é
consistente com a indicacao para a regido rica em Al do diagrama de equilibrio de fases do
sistema Al-Nb, mostrado na Figura 2.2. De certo, as caracteristicas das curvas levam a deduzir
a existéncia de uma Unica temperatura de transformacéo de fase liquido em sélido, e que uma
reacdo eutética pode estar ocorrendo, conforme previsto pelos primeiros estudos neste sistema
de liga (ZHU et al, 2008). Estudo recente, Coutinho (2019), reportou temperaturas liquidus
iguais a 645,8 e 665,9 °C para as ligas Al-0,8Nb e Al-1,2Nb (% em peso), respectivamente, em
absoluta concorréncia com as tendéncias dos valores esperados com a inclina¢do da linha
liquidus indicada na Figura 2.2, ou seja, os valores de T aumentam com o0 aumento do teor de
Nb, apesar das incertezas termodinamicas.

Figura 4.1: Analise térmica da liga de base Al-4Nb usada na preparacdo da liga ternaria Al-
3Cu-0,5Nb: (a) curva de resfriamento com ~ 27 °C / min, e (b) termogramas DSC com taxa
de varredura de 5 °C/min.
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Fonte: Autoria propria.
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A partir dos resultados das analises térmicas realizadas para a liga base Al-4Nb, vistas
na Figura 4.1, garantiu-se, portanto, o desenvolvimento dos experimento de solidificagéo
horizontal com a liga multicomponente Al-3Cu-0,5Nb (% em peso), uma vez que o valor de
T esta na faixa de valores comumente observados para ligas a base de Al-Cu, adequadamente
as faixas de temperaturas operacionais do dispositivo de solidificacdo. Visando maior garantia,
realizou-se também uma analise térmica para a liga ternéria investigada, cujos resultados s&o
mostrados na Figura 4.2, confirmando assim uma T no valor esperado para as ligas Al-Cu, ou
seja, ~653°C. Isso permitiu a aplicacdo do superaquecimento desejado (10% acima do T.) no

experimento de solidificagdo horizontal.

Figura 4.2: Analise térmica da liga ternaria Al-3%Cu-0,5%Nb: (a) curva de resfriamento com
~ 27 °C/min, e (b) Termogramas DSC com taxa de varredura de 5 °C/min.
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Fonte: Autoria propria.

4.2. Parametros Térmicos de Solidificacao

A Figura 4.3 mostra os resultados dos dados térmicos obtidos durante a solidificagdo
horizontal transiente da liga Al-3Cu-0.5Nb. As leituras dos termopares, Figura 4.3a, foram
usadas para gerar expressdes algébricas de posicdo no lingote a partir da superficie de
transferéncia de calor em fungdo do tempo, ou seja, P=f(t), correspondendo a passagem
isoterma liquidus pelos termopares, conforme mostrado na Figura 4.3b. Os tempos
experimentais foram obtidos a partir das interse¢cdes da reta representada pela temperatura
liquidus (TL) com as curvas de resfriamento, para cada posi¢ao dos termopares, 0 que gerou um
conjunto de pares ordenados (t,P) e, consequentemente, plotado o0s respectivos pontos
experimentais. Em seguida, uma técnica de ajuste desses pontos experimentais permitiu obter

uma expressdo algébrica da posicdo em funcio do tempo, representada por P=2,22(1)%"". A
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velocidade de deslocamento da isoterma liquidus (VL), em funcdo da posicéo, ajustada na linha
vermelha mostrada na Figura 4b, foi determinada conforme procedimento ilustrativo da figura
3.13, usando a derivada da fungdo P=f(t), ou seja, VL = dP/dt, que por meio de substituicdo
matematica foi obtida a expressdo V(=2,17(P)®3 mostrada no interior da gréfico da Figura
4.3b. Observa-se que o sistema de refrigeracdo do dispositivo de solidificagdo impds maios
valores de V| para posi¢Oes no lingote (P) proximas a interface de transferéncia de calor (base
refrigerada), as quais diminuem gradativamente com o aumento da camada de solidificacéo,
devido os efeitos da resisténcia térmica impostos pelo mecanismo de conducéo de calor. De
forma semelhante se observa no interior do grafico 4.3c, a expressdo matematica V=82,8(P)
07 que representada a variagdo da taxa de resfriamento em funcéo da posigdo relativa a base
refrigerada.

Figura 4.3: Dados térmicos experimentais resultantes da solidificacdo horizontal da
ligainvestigada: (a) perfis de temperatura para cada termopar, (b) parametros térmicos de
solidificacdo: cinética de solidificacdo representada por P = f (t) e VL =f (P) e (c) TrxP.
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A Microestrutura tipica de solidificagdo observada ao longo do comprimento do lingote,
sob as condi¢des assumidas, foi a dendritica, e confirmada para trés posi¢des no lingote a partir
da interface de transferéncia de calor, como pode ser observado na Figura 4.5a. E notério a
presenca de microestruturas mais refinadas proximas a base refrigerada. A fim de avaliar a
influéncia dos parametros térmicos de solidificacdo, os resultados apresentados na Figura 4.3
foram utilizados para estabelecer uma associagdo matematica entre 0s espagamentos
dendriticos secundarios com a posi¢édo no lingote (P), e velocidade de deslocamento da isoterma
liquidus e taxa de resfriamento (VL e Tr), como notado na Figura 4.5b. Observa-se que
expressdes matematicas dadas pelas formulas gerais A,=Cte.(VL)?® e Ao=Cte.(Tr)™"3, cujos
expoentes obtidos nessas equacgdes sdo absolutamente iguais aos propostos por varios estudos
experimentais conduzidos para diferentes direcdes de crescimento para ligas binarias tais como
os estudos de Rocha et al (2003). Araujo et al (2017), Barros et al (2016) e ternarias de Azevedo
et al (2018), Ferreira et al, (2010) e Costa et al (2015), bem como o expoente -2/3 da relagdo
Vi-A2 foi também proposto pelo Gnico modelo matemético de crescimento dendritico
secundario desenvolvido para solidificacdo transiente (BOUCHARD-KIRKALDY, 1997).
Como evidenciado, a agua de resfriamento durante a solidificacdo horizontal impds altos
valores de VL e Tr em posi¢Bes no lingote proximas a superficie de transferéncia de calor,
cumprindo um papel importante na obtencdo de menores valores de A, proXimos a essas

posicdes.

Figura 4.5: Evolucéo da microestrutura durante a solidificacdo horizontal: (a) microestrutura
dendritica tipica de solidificagao e (b) variagdo de A2 em funcdo de
P, VL. eTr.
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Anélises por microscopia eletronica de varredura MEV/EDS foram realizados em vérias
posicdes no lingote solidificado, e as Figuras 4.6 a 4.10 mostram resultados para trés amostras
solidificadas em posicdes a partir da interface de transferéncia de calor (4, 30 e 100mm).
Observou-se que, para os niveis de taxas de resfriamento alcangados durante a solidificacdo
horizontal transitéria, ou seja, 0,6 a 50 °C/s, o elemento Nb adicionado a liga Al3%Cu (0,5%
em peso) foi completamente dissolvido na matriz rica em Al, conforme visto nos mapas de
varreduras das Figuras 4.6 a 4.8, bem como pelas microanalises pontuais MEV/EDS mostradas
nas Figuras 4.9 e 4.10. Observou-se também que fases intermetalicas 0-Al.Cu interdendriticas
sdo predominantes ao longo do comprimento do lingote em morfologias massivas (ou em bloco)
e eutéticas. Altas taxas de resfriamento influenciaram a dissolugéo de Fe na matriz rica em Al,
como observado na Figura 4.6 na posicdo 4mm. Por outro lado, fases intermetalicas de Fe
interdendriticas foram notadas para posi¢cdes mais afastadas da base refrigerada, onde menores

valores de VL e Tr sdo esperadas, como vistas nas Figuras 4.7 e 4.10 para as posi¢des 30 e
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100mm. Portanto, assume-se atraves da analise MEV/EDS que a microestrutura final da liga
ternaria Al-3Cu-0,5Nb ¢ constituida por uma fase dendritica primaria rica em Al (Ala) e por
fases intermetélicas de Fe e Al,Cu segregadas dentro das regides interdendriticas, formando a
seguinte mistura de fases eutéticas: Ala + intermetalicos de Fe e AloCu. Isto foi confirmado
pela microanélise dos elementos EDS, mostrado pelas tabelas de composicéo das Figuras 4.8 a
4.10, tais como os pontos 3 na Figura 4.8 e os pontos 3 e 4 na Figura 4.10.
Figura 4.6: Microestrutura MEV e mapas de elementos por EDS para amostra solidificada na
posicao de 4 mm da interface de transferéncia de calor.

Al Kal

e 1

50pum

Fe Kal

Cu Kal

Fonte: Autoria propria.
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Figura 4.7: Microestrutura MEV e mapas de elementos por EDS para amostra solidificada na
posicdo de 30 mm da interface de transferéncia de calor.
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Figura 4.8: Microanalise pontual de elementos por MEV/ EDS para amostra solidificada na posi¢édo
30 mm da interface de transferéncia de calor.
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Figura 4.9: Microanalise pontual de elementos por MEV/ EDS para amostra na posi¢do de
100 mm da interface de transferéncia de calor.
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Visando confirmar a dissolucdo do nidbio na matriz bruta de solidificag&o, foi utilizado
maiores ampliagdes através do MEV/EDS para microanalise pontual na regido interdendritica,
onde é possivel observar que o elemento niobio ndo se encontra segregado na regido
interdendritica, diferentemente dos demais elementos constituintes da liga, como o
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intermetalico Al.Cu e o intermetélico constituido de Fe. Pode-se concluir que o elemento Nb
esta disperso na matriz rica em aluminio, conforme pode ser observado no ponto 1 da imagem
4.9 e ponto 1 da imagem 4.10 abaixo.

Figura 4.10: Microanalise pontual de elementos por MEV/ EDS para amostra solidificada na
posicdo 100 mm da interface de transferéncia de calor, considerando

um maior aumento.
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A Figura 4.11 apresenta os resultados experimentais das medi¢des de microdureza

Vickers (HV) para amostras solidificadas em vérias posicGes da interface de transferéncia de
calor. Observou-se que ndo houve variacdo da HV ao longo do comprimento do lingote,
assumindo-se um valor médio igual a 55 HV, como mostrado na Figura 11a. A Figura 4.11b
mostra os valores de HV medidos nas fases rica em Al (centro das dendritas) e sobre as fases
interdendriticas. Como esperado, devido a presenca de fases duras que constituem a mistura
eutética interdendritica, foram alcancados maiores valores de HV sobre as fases intermetalicas
Fe e AlxCu.

Uma analise comparativa com resultados da literatura elaborada para ligas binarias de
Al-xNb (x = 0,8 e 1,2% em peso) foi realizada neste estudo, e os resultados também sdo
mostrados na Figura 4.11a (COUTINHO et al, 2019). Claramente, maiores valores de HV
foram alcangados para a liga ternaria Al-3%Cu-0,5%Nb investigada na presente investigacéo.
Isso pode ser devido a presenca da fase intermetélica 6-Al.Cu de alta dureza segregada nas
regides interdendriticas. Por outro lado, Sousa (2019) elaborou estudos sobre a evolugéo da
microestrutura bruta de fusdo de ligas eutéticas Al-xCu-0,4%Nb (x=6 e 8) solidificadas

unidirecionalmente e os valores de HV variaram em média de 80 a 110 HV, superior aos valores
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encontrados no presenta trabalho. E importante entender que as fragdes de fases da mistura
eutética constituidas de alta dureza (Al.Cu) sdo superiores aquelas da liga investigada no
presente trabalho. Isto provavelmente pode estar influenciando nos maiores valore de HV

encontrado por Sousa (2019).

Figura 4.11: Resultados das medidas da microdureza Vickers (HV): (a) comparacdo com a
literatura e (b) medicdo HV nas fases primarias ricas em Al e regido interdendritica.
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4.4. TRATAMENTO TERMICO T6

4.4.1. Caracterizacdo microestrutural

Na Figura 4.12 abaixo evidencia-se a microestrutura resultante de uma amostra da liga
Al3%Cu0,5%Nb ap6s tratamento térmico T6 para trés diferentes posicOes a partir da base de
extracdo de calor. Observou-se, para todas as amostras tratadas termicamente, que o referido
tratamento térmico aplicado nas amostras solidificadas, sob as condi¢des assumidas em ambos
processos, ndo teve influéncia significativa sobre os espacamentos dendriticos secundarios,
uma vez que os valores médios de A2 encontrados nas amostras tratadas por T6 encontram-se
os valores minimos e maximos obtidos para as amostras solidificadas, como pode ser observado
pelas analise comparativa concomitante entre a Figura 4.5 e 4.12 como por exemplo para a
posicdo de 50mm, onde em amostras brutas de solidificacdo foi obtido valores 35,4um e para
tratadas termicamente valores de 30,6pm. Nas condic¢des dos resultados da Figura 4.12, foram
utilizados tempos de solubilizagdo de 3 horas e envelhecimento artificial de 1 horas.
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Figura 4.12: Microestruturas da liga Al3%Cu0,5%Nb apds tratamento térmico T6 com
Solubilizagdo de 3 Horas a 495+ 2°C e envelhecimento artificial de 1h.

P=2 mm
Solubilizacido = 3 Horas a 495+ 2°C.
Envelhecimentoa 155 °C por 1 hora

2=21,08 pm

P =50 mm
Solubilizacio = 3 Horas a 495+ 2°C.
Envelhecimentoa155 °C por 1 hora

22=30,6 pm

P =100 mm
Solubilizacio = 3 Horas a 495+ 22C.
Envelhecimentoa 155 °C por 1 hora

22=73,3 pm

Fonte: Autoria propria

As Figuras 4.13 e 4.14 mostram duas imagens obtidas através do microscopio eletrdnico

de varredura (MEV/EDS) para duas diferentes posi¢6es da base refrigerada, uma mais proxima,
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ou seja, 50mm (solidificada e tratada termicamente) e outra na posi¢do de 100 mm (tratada por
T6), sendo que as amostras tratadas termicamente foram com solubilizacéo de 3 horas a 495°C
e envelhecimento artificial de 1 hora. Na Figura 4.13, observa-se 0 aumento do teor de Cu de
3.13% para 3,33% quando aplicado o referido tratamento, indicando a dissolucdo de Cu na
matriz de Al da amostra tratada termicamente durante a etapa de solubilizagdo. De uma forma
mais acentuada pode ser observado quando se compara as Figuras 4.9 e 4.14, nas quais foram
realizadas microanalises pontuais por MEV/EDS em amostras solidificadas e tratadas
termicamente, respectivamente, a partir das quais verifica-se um aumento do teor de Cu de
1,1% para 2,64%. Observa-se, portanto, que o constituinte eutético Al.Cu foi solubilizado na
matriz rica em aluminio. Por outro lado, as demais fases presentes nas regides interdendriticas
de ambas as imagens representadas pelas figuras em analise, sdo compostos intermetalicos
binarios e ternarios a base de Fe, uma vez que as analises pontuais de elementos mostram ao
mesmo tempo as presencas Cu, Al e Fe (BARROS, 2018, LIMA, 2018).

Figura 4.13: Microanalise de elementos de area por da liga Al-3%Cu-0,5%Nb para amostras
na posi¢ao 50mm: (a) solidificada e (b) tratadas por T6.
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Fonte: Autoria propria
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Figura 4.14: Analise pontual de EDS e mapas composicionais em micrografias longitudinais
da posicdo de 100mm obtidas por MEV da liga Al-3%Cu-0,5%Nb apos a solubilizacéo.

Cu Kal Fe Kal

f 50pm

Compaosigdo EDS [Peso %]

P= 100 mm
Ponto Al Cu Nb Fe
4 P4 ¢ 1 2,64 0 0
2 f 2 22,54 0,04 9,04
——  Bal. . . .
o ] c ] oo | 3 6517 0 1141
50pm 4 41,384 0 11,14

Fonte: Autoria propria.

4.5. Resultados microdureza apds T6

A Figura 4.15 evidencia a analise comparativa dos valores de microdureza em ambas as
amostras solidificadas e tratadas termicamente nas posi¢Ges de 2, 50 e 100 mm. Nota-se o
endurecimento apds o tratamento térmico nas condi¢des assumidas, sendo que 0s maiores niveis
de endurecimento foram alcancados para tempos mais longos de envelhecimento. Sabe-se que
no processo de solubilizacdo, na temperatura correspondente aos campos monofasicos do
diagrama de equilibrio de fases, as fases 6- Al.Cu interdendriticas tipicas de solidificacdo da
liga Al-3%Cu-0.5%Nb, encontra condicdes termodinamicas favoraveis para migrarem para a
matriz rica em aluminio (Ala) e, assim, solubilizam-Se por mecanismos de difusdo. Nessas
condigdes, a microestrutura resultante dessa etapa € constituida por uma matriz metaestavel
saturada, com o composto AlCu completamente dissolvido Ala. Por sua vez, com o
envelhecimento artificial inicia uma sequéncia de precipitagdo com a fase 6- Al.Cu dispersa

finamente na matriz, a qual com o decorrer do envelhecimento as fases 6 coalescem e crescem,
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distorcem a rede cristalina da matriz, criando campos de tensGes, e endurecendo-a., cComo
observado pelo comportamento de HV com aumento de tenv Na Figura 4.16.

Os resultados mostrados na Figura 4.16 representam os valores médios para ambas as
amostras solidificadas e tratadas termicamente para todos o0s tempos (teny) assumidos,
mostrando a microdureza HV aumentando com o decorrer do tratamento térmico, alcangando

0 endurecimento maximo para o tenv = 3h, ou seja, um aumento de 17% da dureza nas amostras
como fundidas (CF).

Figura 4.15: Anélise comparativa de HV entre amostras solidificadas e tratadas termicamente

por T6.
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Fonte: Autoria propria.
Figura 4.16: Médias dos valores de HV calculadas a partir da Figura 4.15.
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Fonte: Autoria propria.
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4.3. Anélise Teorico-Experimental de Crescimento Dendritico Secundario.

Como observado na Figura 4.4 a macroestrutura da liga investigada foi constituida em
toda extensdo do lingote resultante por gréos equiaxiais e refinados, cujos nucleos dendriticos
crescem de forma isotropica e controlados pelos parametros térmicos, sem uma direcédo
preferencial de crescimento, e todas a microestrutura da fase primaria é composta por dendritas
equiaxiais.

Bouchard e Kirkaldy (BK) [1997] derivaram uma expressao matematica, que é muito
semelhante a formula do comprimento de onda marginal independente do gradiente de
temperatura de Mullins e Sekerka [1964], para aplicacdo em ligas binarias, recomendada de
forma calibrada para futuras previsdes de espagamentos dendriticos secundarios em condicGes
de solidificacao sob regime transitorio de extracao de calor. O referido modelo, como observado
na Equacdo 4.1, associa A2 como uma funcdo da velocidade de deslocamento da isoterma
liquidus (V0).

1

o] v (4.)

A2 = zaﬂ[co[u—ko)/m

onde a é o fator de calibragéo, e Trm é a temperatura de fuséo do solvente, mas assumido neste
trabalho como T da liga investigada, D € o coeficiente de difusdo no liquido, assim como I" é
o coeficiente de Gibbs Thomson, e V. é a velocidade de crescimento da isoterma liquidus. Os
valores dessas propriedades termofisicas, usada, para simular os valores tedricos a partir do
modelo matematico de BK, encontram-se apresentadas na Tabela 4.1.

Tabela 4.1: Propriedades termofisicas da liga investigada usada para simular o modelo de
Bouchard-Kirkaldy.

Propriedades Simbolo Unidade  Valor Autores
Coeficiente de difusdo no DL m2st 9 [BOUCHARD-
liquido 3.5.x10 KIRKALDY, 1997]
Coeficiente de particao de Ko - [BOUCHARD-
soluto 0.14 KIRKALDY, 1997]
Composicéo Eutética Ce Wt.% 33.4*
Coeficiente de Gobbs r K.m ~ [GUNDUZ E. CADIRLLI,
Thomson 2.41x10°7 [2002]

Fonte: Autoria propria.
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Visando validar os resultados experimentais do presente trabalho bem como ajustar 0s
valores simulados pelo modelo de BK, os valores de A, ambos experimentais e tedricos foram
comparados e os resultados mostrados na Figura 4.17. Embora o supramencionado modelo
matematico tenha sido desenvolvido para ligas binarias sob condic@es solidificacéo direcional
de extragdo de calor, no presente trabalho o teor de Nb assumido na composicao final da liga
ternaria Al-3%Cu-5%Nb investigada encontrou-se completamente na matriz formando uma
solucdo solida com o binario Al-Cu e com fases intermetalicas Al.Cu segregadas nas regies
interdendriticas, assumiu-se nesta comparagdo as propriedades termofisicas do sistema binario
Al-Cu, como apresentadas na Tabela 4.1. Observa-se que os valores simulados de A, para a liga
multicomponente deste trabalho, ajustam-se muito bem para um fator de correcdo a,=2.3.

Bouchard-Kirkaldy (1997) propuseram um valor de a,=5 para ligas binarias Al-Cu.

Figura 4.17: Andlise tedrico-experimental de modelos de crescimento de bragos
dendriticos secundarios.

1000 -
] Al3CuxNb

2o = AV 2, = aAgdV )"

m x=0.5- A=23 -R?=0.8 (Este trabalho)
Modelo de BK - Ag=10, a, = 2.3 (BOUCHARD-KIRKALDY, 1997)

100

Ay [um]

14— —
1 1.9

V| [mm/s]
Fonte: Autoria propria.
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CONCLUSOES

Os experimentos de solidificagdo horizontal e o tratamento térmico realizados com a

liga Al-3%Cu-0,5%, sob as condi¢des operacionais assumidas, bem como os resultados

encontrados e analise correspondentes, permitiram extrair as seguintes conclusoes:

1)

(@)

(3)

(4)

()

As andlises de Calorimetria de Varredura Diferencial (DSC) concluiram que os valores
de temperatura liquidus da liga binaria Al-4Nb e ternaria Al-%3Cu-0,5%Nb sédo
respectivamente 664°C e 653°C. Isto permitiu viabilizar os experimentos de

solidificacéo horizontal.

As caracteristicas das curvas de resfriamento e aquecimento obtidas por DSC em
condicGes proximas do equilibrio (5°C/min) e por outra obtida experimentalmente com
taxa de resfriamento igual a 27°/min para a liga base Al-4Nb, mostraram ser tipicas de
uma reacao eutética, uma vez que somente uma temperatura de mudanca de estado

fisico foi notada.

Para os niveis de taxas de resfriamento (0,6 a 50 °C/s) obtidos durante a solidificacdo
horizontal transiente da liga Al-3%Cu-0,5%Nb, observou-se o elemento Nb
completamente dissolvido na matriz, formando uma solucdo solida. Foi possivel,
portanto, deduzir para a liga investigada e sob as condic¢des de solidificacdo assumidas
no presente trabalho, que para teores de Nb <0,5 (% em peso) podem ser encontrados
em solucdo sélida com a matriz de Al.

Como esperado, 0s parametros térmicos Vi e Tr diminuem com o avango da
solidificacdo, devido ao aumento da camada de solidificacdo que atua como resisténcia
térmica por conducdo a extracdo de calor. Foram obtidas expressdes matematicas de
poténcias que relacionam V. =2,17(P)%3 e Tr=82,8(P)°’ de forma inversa com a
posicdo no lingote, cujos expoentes -2/3 e -1/3 e estdo absolutamente concordantes com
a literatura. Logo, a adi¢do de Nb na liga Al-3%Cu ndo influenciou nas leis matematicas
de poténcia que predizem o crescimento dendritico secundario com a variacdo de Vi e
Tr.

A microestrutura final das amostras da liga Al-3%Cu-0,5%Nb, resultante da

solidificacdo horizontal transitoria, foi composta por uma fase primaria constituida de
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uma rede dendritica e por segundas fases intermetélicas formando a seguinte mistura

eutética: Aloeuwticat 6-Al2Cu+ compostos intermetalicos de Fe.

(6) Convencionalmente, as analises mecéanicas por meio dos resultados do ensaio de
microdureza Vickers (HV), mostraram que HV nédo variou ao longo do comprimento
do lingote, assumindo um valor médio igual a 55 kg/mm?. Como esperado, verificou-
se maiores valores de HV sobre as fases duras interdendriticas (6-Al.Cu+ compostos

intermetalicos de Fe) quando comparados com as medidas sobre a fase Ala (matriz).

(7) As anéalises comparativas de HV deste trabalho com resultados da literatura para ligas
binérias Al-Nb solidificadas direcionalmente, indicaram que a fase 6-Al.Cu assume
papel fundamental nos maiores valores de HV encontrados na liga ternaria Al3%Cu-
0,5%Nb.

(8) Observou-se que o tratamento térmico T6 aplicado nas amostradas solidificadas, sob as
condicdes assumidas em ambos 0s processos, ndo afetou significativamente 0s

espacamentos dendriticos secundarios;

(9) Observou-se endurecimento por precipitacdo apds o tratamento térmico T6, e aumento
méaximo de 17% dos valores de HV com a sequéncia de precipitacdo da fase 6-Al.Cu

com o decorrer do envelhecimento, para o tempo de 3h..

(10) Finalmente, a analise tedrico-experimental realizada neste trabalho sobre modelos de
crescimento de espacamentos dendriticos secundarios, permitiram admitir que embora
os valores de A, experimentais, obtidos neste trabalho para as condi¢Ges assumidas,
crescem como dendritas equiaxiais, 0 modelo matemético de Bouchard-Kirkaldy,
apesar de desenvolvidos para ligas binarias, representaram muito bem os dados
experimentais deste trabalho e, assim, deduz-se que o mesmo pode ser usado para ligas

ternarias quando o terceiro elemento for bem diluido na matriz.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

(1) Investigar a evolucdo microestrutural e seus efeitos na microdureza para outras
composicdes de Nb em ligas Al-3%Cu-xMg solidificadas nas mesmas condicdes deste
trabalho;

(2) Estudar os efeitos da adicdo de Nb nas resisténcias ao desgaste e corrosdo eletroquimica
em ligas Al-3%Cu-xNb solidificadas e tratadas termicamente por T6;

(3) Avaliar o papel do Nb na condutividade elétrica de ligas Al-3%Cu-xNb solidificadas e

tratadas termicamente por T6.

(4) Aplicar o tratamento térmico T6 para outras composicdes de Nb em ligas Al-3%Cu-
XNDb solidificadas horizontalmente, nas mesmas e diferentes condi¢6es assumidas neste
trabalho.
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