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RESUMO

Atualmente o processamento de ligas de aluminio com altos teores de Mg
por fundicdo continua é um desafio da industria. Este trabalho tem como objetivo
caracterizar ligas de Al da série 5xxx, tendo como base a liga comercial 5052
com variagcbes em teores de Mg (2,4%, 2,6% e 3,2% em massa, este Ultimo
extrapolado propositalmente da norma) por meio da solidificacdo direcional
transitéria, e assim compreender os efeitos do teor de Mg com relacdo a
evolucdo de parametros térmicos (taxa de resfriamento e velocidade de
solidificacdo), microestruturais (espacamento dendritico primario - A1 e
secundario — Az2), e propriedade mecéanica (dureza Brinell). As analises
microestruturais foram feitas através de microscopia de luz polarizada e
microscopia eletronica de varredura (MEV), de amostras retiradas de posicoes
do lingote distando entre 3mm e 110mm da base refrigerada. Os experimentos
atingiram taxas de resfriamento entre 7 e 30°C/s no termopar mais proximo da
base. Leis de crescimento experimentais para evolu¢gao microestrutural de A1

para as diferentes composicdes quimicas foram derivadas, resultando em: A; =

Y 1 para a liga com 3,2%Mg,

6407, "'* para a liga com 2,4%Mg e A, = 3007,
cujo expoente experimental -1/4 esta de acordo com a expressao proposta por
Jackson e Hunt modificada pelo modelo analitico de Garcia e Clyne. Foram
levantadas também as leis de crescimento dendritico secundarias com relacao
a velocidade de solidificac&o, VL, resultando nas expressdes A, = 27 V,~"! para
a liga 5052-2,4%Mg e A, =15V, "' para as ligas 5052-2,6%Mg e 5052-
3,2%Mg*. Ou seja, maiores teores de Mg na liga 5052 proporcionam uma
expressiva reducdo no valor de A2 para uma determinada V.. A evolugao da
dureza mostrou-se diretamente relacionada ao tamanho e a distribuicdo dos
intermetalicos presentes, sendo A2 o fator predominante no controle de dureza

para as ligas examinadas.

Palavras-chave: Liga AA5052, Solidificagao Direcional, Microestrutura
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CORRELATION BETWEEN SOLIDIFICATION THERMAL PARAMETERS,
MICROSTRUCTURE AND MECHANICAL PROPERTIES OF
DIRECTIONALLY SOLIDIFIED A-5XXX ALLOYS

ABSTRACT

Processing high-Mg content Aluminum Alloys by continuous casting
technics is considered an industry challenge. The present research aims to
characterize 5xxx alloy series, considering composition based on the commercial
alloy 5052 with different Mg contents (2.4wt.%, 2.6wt.% and 3.2wt.%, the latter
intentionally extrapolated from the maximum limit) through transient directional
solidification experiment. The results allowed to comprehend the effect of Mg
content with respect to thermal parameters (cooling rate and V.- tip growth rate),
microstructural parameters (primary and secondary dendritic spacing - A1 and A2)
and mechanical properties (Brinell hardness) of different alloys. Microstructural
analyzes were performed using polarized light microscopy and scanning electron
microscopy (SEM) of samples taken from different ingot positions (between 3mm
and 110mm from the water-cooled face). The experiments reached cooling rates
between 7 and 30°C/s (considering the closest thermocouple to the bottom). The

experimental growth law for microstructural evolution of A1 were obtained,

* to the alloy with 2.4wt.%Mg and A, = 3007, /*

resulting in: A, = 640 T, to
the sample with 3.2wt.%Mg, in which experimental the exponent -1/4 is in
agreement with the expression proposed by Jackson and Hunt modified by the
analytical model of Garcia and Clyne. Secondary dendritic growth laws were also
obtained concerning their variation with the growth rates, resulting in the following
expressions: A, = 27 V,~ ! for the 5052-2.4wt.%Mg and A, = 15.0 V,~** for the
5052-2.6wt.%Mg and 5052-3.2wt.%Mg* alloys. Thus, 5052 alloys containing
higher Mg content may allow a significant decrease on Az value for a certain VL.
The hardness values were directly related to the size and distribution of the
intermetallic particles and showed Az as the main variable to affect mechanical

properties for the tested alloys.

Keywords: AA5052, Directional Solidification, Microstructure.
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1 INTRODUCAO

Todo processo de fabricacdo das ligas de aluminio inicia-se com o
processo de fundicdo. Para producdo de laminados as técnicas de vazamento
mais utilizadas sao: via Direct Chill (DC), e via Continuous Casting (CC). A
técnica DC consiste em vazamento de aluminio liquido através de moldes
refrigerados, de geometria retangular, originando placas com espessura de até
600 mm. Esta matéria prima passara por etapas de fresamento, tratamento
térmico, laminacdo a quente para desbaste até espessuras de 12 mm, e
finalmente laminacéo a frio para reducédo até a espessura do produto final. Uma
rota alternativa a esta sequéncia produtiva consiste no vazamento via CC, como
por exemplo, Twin Roll Cast (TRC), na qual o metal liquido passa por cilindros
refrigerados produzindo uma chapa bobinada com espessura ideal para
laminacédo a frio (2,5 — 8,0 mm). A Figura 1.1 mostra o esquema do processo

TRC.

Rolos
refrigerados

Metal
Liquido

Chapas
bobinadas
3-12mm

300 °C

Bobinador

Figura 1.1 - Esquema de vazamento de metal liquido no processo Twin Roll Cast
(Jumbo 3C® — 3CM® - Novelis) [1]

A maior vantagem do processo CC sobre o DC consiste na menor
guantidade de etapas e ativos pelo qual o material passa até chegar a espessura
final, tendo como consequéncia, menor custo de fabricacdo. InUmeras ligas
comerciais ja sdo fabricadas através do processo de TRC, no entanto,
tecnicamente, ha maior dificuldade em termos de controle de vazamento uma
vez que a solidificagdo ocorre em geometria bastante restrita. Poucas fabricas
no mundo sdo capazes de realizar vazamentos de ligas da série 5xxx via Twin

Roll Casting, uma vez que ligas com maiores intervalos de solidificagdo ou com



maior fluidez no estado fundido tendem a ser mais desafiadoras, mostrando
maiores dificuldades ou demandando maior tecnologia para evitar problemas
como colagem da chapa no cilindro, sangramentos (breakouts), faixas quentes,
defeitos superficiais como ripples, microestrutura heterogénea, inclusoes,
segregacdes, bolhas, entre outros [2-3].

As duas vias de fundicdo acima mencionadas sao as principais rotas de
fabricacdo de laminados das ligas trabalhaveis da série 5xxx. Estas ligas
caracterizam-se por ter como elemento de liga principal o magnésio (Mg) e séo
ideais para aplicagbes em diversos segmentos como marinhos, de transportes,
aeronautico, embalagens, construcéo civil e bens de consumo [4].

Os teores de Mg para as principais ligas da série 5xxx varia entre 0,5% a
5% em peso. Segue abaixo a tabela (Tabela 1.1) de composi¢do quimica das
ligas mais comuns.

Tabela 1.1 - Composi¢ao Quimica (% em peso) das principais ligas da série
5xxx [5]

Liga | Si (%) | Fe (%) |Cu(%)| Mn(%) | Mg(%) Cr(%) |Zn(%) | Ti(%)
5005 | 0,3 0,7 0,2 0,2 0,5-1,1 0,1 0,25 -
5049 | 0,4 0,5 01 |05-11]1,6-25 0,3 02 | 01
5052 | 0,25 0,4 0,1 0,1 2,2-2,8 | 0,15-0,35 | 0,1 -
5083 | 0,4 0,4 01 |04-10] 4,049 | 0,05-0,25 | 0,25 | 0,15
5086 | 0,4 0,6 0,1 |0,2-0,7 | 3,545 | 0,05-0,25 | 0,25 | 0,15
5182 | 0,2 0,35 | 0,15 | 0,2-0,5 | 4,0-5,0 0,1 0,25 | 0,1
5251 | 0,4 0,5 0,15 | 0,2-05 | 1,7-2,4 0,15 0,15 | 0,15
5454 | 0,25 0,4 01 |05-10| 243 | 0,050,2 | 0,25 | 0,2
5754 | 0,4 0,4 0,1 0,5 2,6-3,6 0,3 0,2 | 0,15

Sabe-se que a variacdo do teor de Mg em ligas de aluminio afeta algumas
caracteristicas da liga, como por exemplo o intervalo de solidificacdo
exemplificado no diagrama de fases parcial Al-Mg apresentado na Figura 1.2, e
propriedades mecanicas através de endurecimento por solugéo solida, conforme

mostra a Figura 1.3.
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Figura 1.2 - Diagrama de fases Al-Mg evidenciando a influéncia do teor de Mg
no intervalo de solidificacéo para 3 composi¢coes distintas.

Note na figura anterior que o teor de Mg x3 > x2 > x1 distancia cada vez
mais a temperatura liquidus (T.) da temperatura solidus (Ts) de tal maneira que

o intervalo de solidificagao ATz > AT2 > AT
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de escoamento as

[MFE:I an
25
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Figura 1.3 - Influéncia dos elementos de liga na tensdo de escoamento das ligas

de aluminio [6]

A Figura 1.3 acima ilustra o0 aumento no limite de escoamento em fungé&o
da adicéo de diferentes elementos de liga em ligas de aluminio. O Mg figura

como o principal elemento entre os apresentados para melhoria em propriedades



mecéanicas. Ha grande motivagéo para estudo destas ligas e principalmente no
entendimento de como a variacdo em composi¢ao quimica (teor de Mg) afeta o
comportamento do material em seu estado fundido (para entendimento de
controles de processo), bem como o resultado em microestrutura e propriedades
finais ap6s o vazamento. Existe escassez de trabalhos na literatura envolvendo
analise microestrutural de ligas a base de Al-Mg na condicdo como fundida, e
que estabelecam correlacbes entre parametros microestruturais (como
espacamentos dendriticos primario e secundario) com parametros térmicos de
solidificacdo, quais sejam taxa de resfriamento (T) e velocidade de solidificacéo
(V).

A presente proposta de Mestrado envolve analise dos aspectos de
solidificacdo de ligas da série 5xxx, largamente utilizada em diversos
seguimentos de mercado. Uma liga base AA5052 sera utilizada para obtencgéo
de trés ligas com teores de Mg distintos. Tais ligas serdo submetidas aos
experimentos de solidificacdo unidirecional, e permitirdo o estudo da influéncia
da variacdo da composicdo quimica nas leis de crescimento dendriticos
primarios e secundarios segundo um parametro térmico estabelecido
(velocidade de avanco da frente de solidificacdo e taxa de resfriamento), e na
resisténcia mecanica expressa pela dureza.

Sera possivel, portanto, ndo somente preencher uma lacuna ainda nao
determinada da literatura, como também promover melhor entendimento no que
diz respeito ao comportamento da liga extrapolando para condi¢des industriais

de processamento.



2 OBJETIVOS

Explicitada a importancia e desafio a respeito do vazamento de ligas de
aluminio da série 5xxx em processos de fundicdo continua, e a escassez de
trabalhos na literatura envolvendo analise de correlacdo entre microestrutura e
parametros térmicos de ligas a base de Al-Mg, o presente trabalho tem como
objetivo principal compreender os efeitos da variagdo de Mg na evolugédo de
parametros térmicos (taxa de resfriamento e velocidade de solidificacdo),
microestruturais (espacamento dendritico primario - A1 e secundario — A2), e
variacdo de dureza Brinell, através de ensaio de solidificacdo unidirecional da
liga 5052 com teores 2,4, 2,6 e 3,2%Mg, identificados por 5052-2,4%Mg, 5052-
2,6%Mg e 5052-3,2%Mg*. Tem-se também como objetivos secundérios, a
comparacao qualitativa entre as microestruturas encontradas (formacédo de
intermetalicos) e verificacdo da funcionalidade de leis experimentais de
crescimento do tipo Ai=a(T) %55 e A\2=b(V)??3 (tipicamente empregadas para ligas
binarias de Al) para as ligas comerciais estudadas.

*Composicao quimica extrapolada propositalmente para verificar o efeito do Mg

no processo de solidificacéo.






3 REVISAO BIBLIGRAFICA
3.1 Fundamentos Da Solidificacao
3.1.1 Aspectos Gerais Do Processo De Solidificacao

Com excecdo ao processo de metalurgia do po, todo processo de
manufatura de materiais metalicos passa em algum momento por processo de
solidificacdo. No processo de fundicdo, o metal liquido flui pela cavidade do
molde que d& a forma semiacabada do produto final. Em processos de
lingotamento continuo, o metal liquido passa por moldes de geometrias simples,
como retangulares e circulares, que dao origem a placas e tarugos que serao
posteriormente submetidos aos diversos processos de transformacéo plastica de
laminacdo, extrusdo e forjamento por exemplo. A solidificacdo ainda pode
ocorrer em etapas posteriores de acabamento, como unido de partes individuais
em processos de soldagem, recobrimentos, e tratamentos superficiais.

O estudo dos processos de solidificacdo e os parametros que influenciam
em sua dindmica sdo extremamente importantes uma vez que a estrutura
formada apés a solidificacdo determina as propriedades do produto final.

Depois de ajustada a composicdo quimica dentro dos fornos a liga esta
pronta para o vazamento. A temperatura de vazamento do metal liquido e as
condicBes do molde sdo as primeiras variaveis de processo que influenciam
diretamente no preenchimento do molde. O molde, por sua vez, além de
determinar a forma do produto, atua como extrator de calor que garante a
passagem de estado liquido para solido. Moldes refrigerados impdem taxas de
resfriamento maiores, enquanto moldes retificados, pintados ou recobertos por
desmoldantes reduzem estes valores. A termodinadmica do processo impde uma
rejeicdo de soluto ou solvente (transferéncia de massa) e determinara a
morfologia de crescimento e consequentemente 0 arranjo microestrutural,

conforme detalhado na Figura 3.1.
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Figura 3.1 - Influéncia da taxa de resfriamento (°C/s) sobre a microestrutura de

solidificacéo [7].

O tamanho de gréo, espacamentos dendriticos primarios e secundarios,
forma e distribuicdo das inclusdes e porosidades sdo aspectos microestruturais
resultantes da solidificacdo que influenciardo diretamente nas propriedades
finais do produto. Muito embora alguns defeitos macroscopicos do fundido
desaparecam ao longo do processo de deformacédo ao qual sdo submetidos
durante a transformacéao plastica, a maioria deles € levada até as etapas finais
do produto acabado impactando negativamente em seu desempenho durante
sua aplicagao.

Os valores convencionais de taxa de resfriamento associados com 0s

principais processos de fundicdo continua sdo apresentados pela Figura 3.2 [3].



Processos de fundi¢do continua

Folhas e tiras finas Chapas Placas Barras
- Melt spinning i \L -JI;laze\ett .twli)n—lbelt -Properzi wheel-belt
- Single Roll Melt Drag Twin-roll Twin-belt - \ can twin-be Ll ) - Clecim wheel-belt
- t in-
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- Lauener JetCaster
- Pechiney Jumbo
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Taxa: Taxa: Taxa: Taxa:
10%-10° K/s 102- 103 K/s 2-300 K/s 2-17 K/s

Figura 3.2 - Tipos de processos de fundicdo continua, caracteristicas e taxas
de resfriamento decorrentes [3].

Os principais dispositivos utilizados para estudo e compreensédo de
solidificagdo unidirecional em fluxo estacionario de calor (independente do
tempo) sao os fornos Bridgman, na qual o metal liquido dentro de um cadinho é
movimentado dentro de um forno com regifes em temperaturas diferentes, isto
€, movimentado sob um gradiente de temperatura, sendo assim possivel
controlar o crescimento dos gréos e do arranjo dendritico [8-9].

Para reproducao de situagdes reais, dispositivos de extracao de calor em
regime transitério sdo mais utilizados, sendo capazes de oferecer taxas de
resfriamento entre 0,1 e 150°C/s dependendo da liga e condicdes do molde

(material e acabamento superficial) [10-11].

3.1.2 Transferéncia De Calor Na Solidificagéo

A transformacédo de fase liquida para sélida ocorre gragcas a um processo de
transferéncia de calor e para processos metallrgicos ocorre a partir do

vazamento do metal liquido e a sua interacdo com o molde. Para que o metal



10

fundido tenha tempo para se acomodar a sua geometria, a temperatura de
vazamento (Tv) €& geralmente superior a temperatura de transformacao
liguido/sélido (TT), e a diferenga entre estas temperaturas € conhecida como
superaquecimento (ATv = Ty - T1).

Durante a solidificacao, dois principais aspectos devem ser analisados:

- Distribuicéo de temperaturas no sistema material substrato;

- Cinética de solidificacao.

A figura abaixo mostra todos os tipos de transferéncia de calor possiveis

ao longo da solidificagcéo, quais sejam: conducao, conveccao e radiacao.

Metal Interface Interface Inte_rface Meio
eta Metal  Molde Sélido/Liquido Molde/Metal ambiente/Molde
Sélido .
Liquido /
Liquido Solido Molde

Conduca
““““““““““ ! Elemento de ﬁ

e — -1 referéncia

=> Radiagdo

g Convecgdo

Convecgdo

O

Transferéncia
Newtoniana

Figura 3.3 - Modos de transferéncia de calor atuantes em um elemento de

referéncia representativo do sistema metal/molde.

Conducédo: Considerando uma placa de espessura S [m], com
temperaturas distintas em suas extremidades de T1 e To [K], o fluxo de calor gk
[W/m?] por conducdo térmica em regime permanente na placa é dada pela

expressao:

K ar ~
Q= —75 (T, —Ty) = —K (E) Equacéo 3.1
Onde K [W/mK] é a condutividade térmica do material, e % € o gradiente de

temperatura.

Em regime transitorio a distribuicdo de temperatura na placa nao € linear,
ou seja, o calor disponivel em uma posicao x inicial (da espessura da placa) néo
€ totalmente conduzido para dentro de um volume de certa espessura x+Ax logo

a frente.
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Conveccdo: Esta transferéncia de calor pode ser quantificada
dependendo de parametros como velocidade do fluido refrigerante, das
propriedades termo-fisicas deste fluido e da area de superficie de contato. A

quantificacdo do fluxo convectivo esta explicitada na equacéo abaixo:

qc = he(Tsyp — To) Equacao 3.2
Onde Tsup € a temperatura da superficie do sélido, To € a temperatura uniforme
do fluido a certa distancia da superficie, e hc € o coeficiente de transferéncia de
calor por convecgao.

Radiacao: Diferentemente dos dois tipos de transferéncia de calor ja
citadas, a transferéncia de calor por radiacdo ndo necessita de meio fisico para
ocorrer, uma vez que ocorre em mecanismo de radiacdo eletromagnética
quantificada pela lei de Stefan-Boltzmann. O fluxo de calor por radiacdo é

eguacionado segundo a expressao:

qr = 0€(Tap — T¢) Equacéo 3.3
Onde o é a constante de Stefan-Boltzmann (5,67 x 10®W/m?K#), ¢ é a
emissividade da superficie, Tsup € a temperatura da superficie e To temperatura
do meio.

Transferéncia Newtoniana: A transferéncia newtoniana faz referéncia a

resisténcia térmica de contato entre metal e molde. Esta resisténcia esta
relacionada a fatores como:

- Molhamento do metal no molde ser incompleta uma vez que a afinidade
fisico-quimica entre os dois materiais € imperfeita.

- Rugosidade do molde (usinagem, retifica) gera uma microgeometria que
reduz pontos de contato entre metal e molde;

- Utilizacdo de desmoldantes/lubrificantes;

- Espacamento entre metal e molde (camada de ar) devido a contracéo
volumétrica imediata apoés solidificagao.

Para simplificar estas premissas, Newton propds um modelo mais

simplificado admitindo que as superficies molde e metal fossem planas, lisas e
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paralelas, porém separadas por uma camada de gas de espessura e. Sendo

assim o fluxo de calor entre metal e molde é dada pela equacéao:

qn = S(Tis —Tim) = hi(Tis — Tim) Equacao 3.4
Onde T,;, e T;, sao temperaturas da superficie do material e molde
respectivamente, K é a condutividade térmica, e h; é o0 coeficiente de
transferéncia de calor material/molde.

O valor de h; pode ser obtido experimentalmente através de diversas

metodologias [7].

3.1.3 Correlacao Entre Parametros Térmicos E Microestrutura

O estudo da formacdo microestrutural ao longo de um processo de
solidificagéo possibilita estabelecer correlagbes experimentais com as
propriedades desejadas nos produtos acabados em relacdo as variaveis
térmicas do processo, como taxas de resfriamento (T.), velocidades de
deslocamento da isoterma liquidus (v.) ou frente eutética (v) e gradientes de
temperatura (GL).

Como anteriormente citado, dois principais sistemas de solidificacdo sao
utilizados para estudo da solidificacdo. Os fornos Bridgman/Stockbarger tratam
a dinAmica em regime estacionario, uma vez que o gradiente de temperatura do
liguido G e a velocidade da isoterma de transformacao (V ou VL) sdo controlados
independentemente e mantidos constantes ao longo do experimento. Nestas
condicdes, € possivel determinar relacbes quantitativas entre os parametros
microestruturais e as variaveis térmicas de solidificagédo, analisando a influéncia
de cada uma delas de forma independente, alcancando um mapeamento
microestrutural mais amplo da amostra solidificada. A analise em regime
transitorio permite tanto o gradiente de temperatura quanto a velocidade de
crescimento variar livremente com o tempo e com a posi¢cao dentro do metal.
Este cenario apresenta condicbes mais proximas a realidade dos processos
industriais envolvendo fuséo.

Alguns modelos tedricos para crescimento dendritico foram reportados
nas ultimas décadas, sendo os mais conhecidos e de maior aplicabilidade os
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Modelos de Hunt-Lu [12] e de Bouchard e Kirkaldy [13]. Esses estudos foram
capazes de estabelecer relacdes entre parametros estruturais e parametros
térmicos de solidificacdo apresentadas na forma generalizada pela equacéo
abaixo:

(Parametro microestrutural) = ¢ (parametro térmico)™®  Equacéo 3.5

Os parametros microestruturais podem ser espagamentos celulares (Ac),
dendriticos primarios (A1), secundarios (Az2), terciarios (A3), e eutéticos ou
interfasicos (A). JA os parametros térmicos sdo gradiente de temperatura (G),
velocidade de solidificacéio (V) e taxa de resfriamento (T). ‘c’ é uma constante
que depende da composi¢do quimica da liga, e ‘b’ € um expoente determinado
experimentalmente.

Hunt [14] foi o primeiro a desenvolver uma previsdo tedrica de
espacamentos celulares e dendriticos primarios em funcdo da velocidade de
crescimento (V) e taxa de resfriamento (T) da ponta da célula ou dendrita. Varias
simplificacbes de natureza fisica e mateméatica sdo levadas em consideracéo
durante a elaboracao deste modelo.

Lapin e colaboradores [15] e GlUndiuz e Cardili [16] comprovaram que o
espacamento dendritico primario ndo é afetado na mesma propor¢édo por GL e
VL. Posteriormente, Hunt e Lu [12] desenvolveram um modelo numérico também
para predizer os espacamentos celulares e dendriticos primarios sob regime
estacionario e transitorio de extracdo de calor, porém utilizando consideracdes
de naturezas fisicas e matematicas mais proximas da realidade.

Bouchard e Kirkaldy [13] desenvolveram um modelo que denominaram de
semiempirico, correlacionando o espagamento dendritico primario com o0s
parametros térmicos de solidificacdo para condi¢cdes de extracdo de calor em
regime transitorio, incorporando a racionalidade e os parametros constitutivos
dos modelos tedricos desenvolvidos para condicOes estacionarias de fluxo de
calor. Este modelo foi comprovado por Quaresma e co-autores por meio de um

estudo envolvendo a solidificacao de ligas Al-Cu [17].
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Para condic¢des de fluxo de calor transitorio, foram determinadas relacdes
experimentais para o crescimento dendritico primario de uma série de sistemas

metalicos (ligas binarias) do tipo:

M =K(G, V)¢ Equacéo 3.6

Na Tabela 3.1 abaixo, segue uma série de fatores de poténcia da lei de
crescimento dendritico primario para ligas binarias de aluminio, em solidificacdo

em condi¢Bes de fluxo de calor transitorio.

Tabela 3.1 - Fatores exponenciais das leis de crescimento dendritico
primario para ligas metalicas na solidificacdo em condicfes de fluxo de calor

transitorio [7,18].

Liga a

Al-4,0%Cu 0,45
Al-10,0%Cu 0,57
Al-1,1%Si 0,56
Al-2,8%Si 0,57
Al-0,5%Ni 0,48
Al-3%Mg 0,55
Al-6,5%Mg 0,55
Al-6,5%Mg-1%Si 0,55

Os espacamentos dendriticos secundarios dependem ndo somente da
taxa de resfriamento, como também do chamado tempo local de solidificacédo
(tsL) que corresponde a diferenca entre os tempos de passagem das isotermas
solidus e liquidus por uma determinada posi¢cdo. No caso da solidificacéo

direcional, ts. pode ser relacionado na forma:

ts, = AT A Equacéo 3.7

GLvL T
Onde AT é o intervalo de solidificacdo para condigdes fora do equilibrio, e 0
espagamento € usualmente expresso por relagdes do tipo:
Ay = K(GLV,) % ou A, = K(ts,)® Equacéo 3.8
No caso dos espacamentos secundarios, tanto para solidificacdo em
condicbes de fluxo de calor estacionario quanto para transitorio, a literatura

mostra um unico valor médio para o fator exponencial a, qual seja, a=0,34.
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Bouchard e Kirkaldy também desenvolveram uma expressdo para o
calculo do espacamento dendritico secundario, porém desconsiderando o
fendbmeno de engrossamento dos bracos secundarios, apresentando com Unica

variavel a velocidade de deslocamento da ponta da dendrita que é dada por:
4oy DL\? 1/3 ~
Ay, =2a,m [m (U—L) ] Equacao 3.9
Onde: osL € a tensdo superficial solido-liquido, DL € o coeficiente de
difusdo de soluto no liquido, Co € a composi¢cao nominal, k € uma constante
adimensional, Lv é o calor latente na base volumétrica (J/m3) e az, um fator de
calibracdo usado para ajustar os desvios nos valores de difusividade térmica e
de A2 [7].
Para o caso dos espacamentos lamelares encontrados tipicamente em
estruturas eutéticas, aplica-se a classica lei de crescimento de Jackson-Hunt [19]

expressa pela equacao abaixo.

A=ax V)2 Equacio 3.10

Onde V, € a velocidade de solidificacdo, -1/2 € o0 expoente e ‘a’ € uma
constante.

Ainda sobre este modelo, considerando que a taxa (T) pode ser
determinada como sendo uma “constante” x V2 , sendo que outra funcdo de

poténcia torna-se aplicavel, como mostrado na equacgéo 3.11.

L1
A=bx(T) + Equacédo 3.11

Onde T é taxa de resfriamento, -1/4 é o expoente e “b” é uma constante.
Este modelo mostra-se aplicavel para estudo de varios sistemas

metalicos, como por exemplo ligas hipereutéticas Al-Si, Sn-Bi [20-21].

3.1.4 Correlagdo Entre Microestrutura e Propriedades

Tamanho de grdo, espacamentos interdendriticos, forma, tamanho e

espalhamento de porosidades, fases e segregacgdes caracterizam uma estrutura
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bruta de fuséo resultante de uma dindmica de solidificagdo e determinam o
comportamento mecanico do material representado por tensdes ou
deformacoes.

O levantamento de equagdes que relacionem parametros microestruturais
com propriedades mecanicas (limite de escoamento, limite de resisténcia a
tracao, ductilidade, limite de resisténcia a fadiga e fluéncia) é extremamente util
em termos praticos para a engenharia uma vez que auxiliam na busca de uma
forma de programacao estrutural por meio da fixacdo prévia das condi¢cdes de
solidificacdo em fung&o de um determinado nivel de resisténcia mecanica que
se pretenda alcancgar.

A equacao de Hall-Petch, por exemplo, correlaciona o tamanho médio dos
graos com o limite de escoamento do material, segundo a expressao abaixo [22-
23]
o, = 0y + Kd=1/? Equacdo 3.12
Onde K é constante que representa a medida da extensao do empilhamento de
discordancias, o, € a tensdo de atrito que se opde ao movimento das
discordancias e d € o didametro do gréo.

Reconhece-se atualmente que os espacamentos dendriticos possuem
uma correlacdo muito mais estreita com as propriedades mecanicas do que o
proprio tamanho de grdo. No interior de cada grdo existe uma rede de
ramificacBes dendriticas caracterizada por ter baixas concentracdes de soluto no
centro das ramificacBes e altas concentracbes nos intersticios (considerado
coeficiente de redistribuicdo <1), podendo haver até mesmo precipitacdo de
fases e compostos intermetalicos. Além disso, existindo a presenca de gases
dissolvidos no metal liquido, as regides interdendriticas séo particularmente mais
adequadas a fixagdo de bolhas. Adicionalmente aos obstaculos intergranulares
ao escorregamento, existirdo obstaculos distribuidos pela rede dendritica
internamente ao grao cristalino. Tanto para aplica¢cées com a estrutura bruta de
fusdo como para estruturas que serdo submetidas a tratamentos térmicos
posteriores (solubilizagdo e precipitacdo) é importante o grau de refino da
estrutura dendritica. Para estruturas brutas de fuséo, a distribuicdo uniforme de

outras fases e outros obstaculos de escorregamento favorece as propriedades
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mecanicas. Para estruturas que sofrerdo tratamento esta condi¢do favorece a
reducdo de tempo de tratamento.

Dessa forma, seria extremamente interessante dispor de expressdes que
correlacionassem parametros de estrutura dendritica (1, e 1,) com propriedades
mecanicas na forma:

HB, g ou § = f(11,4;) Equacéo 3.13
Onde o € uma tensao caracteristica do campo plastico do material, & uma
caracteristica de sua ductilidade, como alongamento e HB, valor de dureza

Brinell.

3.2 Ligas Da Série 5xxx

As ligas comerciais da série 5xxx possuem magnésio como elemento de
liga principal e caracterizam-se por ndo serem trataveis termicamente, ou seja,
nao endurecem por tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento,
mas sim por solucéo sdlida e encruamento [6].

A resposta dos materiais a deformacao plastica, bem como a distribuicédo
de discordancias na estrutura cristalina esta diretamente ligada a sua Energia de
falha de Empilhamento (EFE). Falhas de empilhamento séo defeitos superficiais
que representam um erro na sequéncia regular de empilhamento de plano
compactos. Metais com estrutura cristalina CFC, como o aluminio, apresentam
alta energia de falha de empilhamento, isto €, as discordancias possuem maior
mobilidade (discordancias dissociadas proximas umas as outras), com maior
probabilidade de se interagirem (aniquilagdo e multiplicagéo). Assim, a estrutura
encruada apresentara uma distribuicdo heterogénea de discordancias [24].

A presenca de Mg em solucdo soélida tem papel fundamental na
microestrutura no material deformando a frio, uma vez que causam distorcoes
na rede CFC do aluminio, reduzindo a EFE. O Mg tende a migrar e segregar ao
redor das discordancias, de modo a reduzir a deformacgéo global a redor destas.
Como consequéncia, ha restricdo da mobilidade das discordancias (bloqueio do
escorregamento tipo cross-slip, favorecendo o encruamento [24].

A presenca de particulas de segunda fase nas ligas de aluminio também

influencia na deformagéo a frio do material. Dado um mesmo estado de
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deformacdo, um material com particulas de segunda fase possuird maior
densidade de discordancias que um material puro [24].

A presenca de Mg em solucéo sélida e em particulados de segunda fase
influenciam diretamente na densidade e distribuicdo de discordancias na
deformagéo a frio, aumentando a energia interna do sistema, que serve de forga
motriz para 0s processos de tratamento térmico subsequentes de recuperacao
e recristalizacao (recozimento).

As ligas Al-Mg de uso comercial mais antigo sdo a 5052, 5154 e 5056.
Existem poucas ligas Al-Mg essencialmente binarias como a 5005 e a 5050 (com
menor resisténcia mecanica), ja que a maioria contém elementos formadores de
dispersdides, tais como o0 cromo, manganés e titanio. A liga Al-Mg com maior
resisténcia mecanica é a 5456, seguida pelas ligas 5083 e, num nivel mais baixo,
pela 5086. Outras ligas com menor resisténcia mecanica séo a 5454, 5082 e
5182 [6].

Vale a pena mencionar que a literatura ja reportou o efeito do contetdo
de Mg e Mn na temperatura das isotermas liquidus e solidus de ligas comerciais
do sistema AlI-Mg-Mn com baixa concentracdo de Si, na qual as ligas
trabalhaveis da série 5xxx se encaixam [25]. O Mg tem efeito muito mais
significativo nas duas caracteristicas mencionadas do que o Mn, conforme

Figura 3.4.
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Figura 3.4 — Isotermas liquidus a) e solidus b) para ligas comerciais Al-Mg-Mn

contendo niveis de impureza de Si e Fe.
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A composicdo das fases de ligas comerciais e a sequéncia de
transformacao ao longo da solidificacdo pode ser considerada a principio como
aguela prevista em um diagrama de fases ternario e entdo seguindo para
sistemas mais complexos. No caso das ligas Al-Mg-Mn por exemplo, base para
as ligas da série 5xxx, a solidificacdo inicia-se na T. com a formacgéo de gréos
de Al. Se a quantidade de Mn for significativa, havera formacdo de eutético
Al+AlsMn. Outras fases com Mn podem estar presentes no estado solido
provenientes de processo de precipitacdo, cujas reacdes podem ocorrer na
etapa de resfriamento, apds solidificacdo completa do metal. No entanto, devido
ao baixo coeficiente de difusdo de Mn na matriz de Al em baixas temperaturas,
este elemento na maioria dos casos permanece em solucdo sodlida
supersaturada. Se submetido a etapas de tratamento térmico posteriores, pode
haver precipitacdo de dispersoides. A formacao final em equilibrio em
temperatura ambiente de uma liga contendo mais de 4% Mg e 0,1% Mn é (Al)
+AlsMgs + Alio (MgMn)s. Se a concentragdo de Mg for menor que 2-3% a
formacéao final em equilibrio seria (Al) + AlsMn + (tracos) Alio (MgMn)s [26].

A presenca de Si como impureza neste sistema resulta em formacao de
Mg2Si. Depois da formacdo dos graos primarios de Al e do eutético Al+AlsMn
(para ligas com teor de Mn>1,0%), durante posterior resfriamento, AlisMnsSiz €
formado. Esta fase entdo reage com o liquido para produzir Alio(MgMn)s e Mg2Si
que permanecem em equilibrio até a temperatura ambiente [18].

O ferro na maioria das ligas comerciais aparece como impureza. Como
resultado, entre 600-570°C h& formacdo de eutéticos Al+Als(FeMn) e a
solidificacdo termina coma formacao de eutético Al+Als(FeMn)+AlsFe.

Em equilibrio, outras fases também sdo comumente observadas como,
por exemplo, AlsMgs e Alio(MgMn)s que se precipitam a partir do resfriamento de
solucéo solida supersaturada.

Os caminhos de solidificagéo acima descritos correspondem a um estado
de equilibrio termodinamico e, portanto dificilmente ocorrera em uma situacao
real onde as taxas de resfriamento do processo sdo maiores e 0 processo de

difusdo ndo pode ser completado. Neste caso, ocorrem desvios locais do
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equilibrio resultando em microsegregacdes e eventualmente variacdes do
equilibrio local para concentra¢cdes nas quais novas fases sao formadas [26].

Mesmo em concentracdes pequenas tidas como impureza o Fe e Si em
combinacdo com o Al podem formar algumas fases. O diagrama Al-Fe-Si € um
dos mais importantes e complexos. As fases ternarias no estado solido surgem,
sobretudo, fora dos dominios de sua cristalizacdo primaria, portanto, numerosas
reacoes peritéticas devem ser completadas para o equilibrio ser atingido. Como
resultado, ligas da série 5xxx submetidas a taxas de resfriamento de
processamentos convencionais podem ter fases caracteristicas deste sistema,
como AlsFe, AlsFe, a-AlFeSi (ou AlsFe2Si, ou Ali2FesSi2), B-AlFeSi (ou AlsFeSi,
ou AlgFe2Si2), 8(AlFeSi), coexistindo em sua estrutura.

A liga comercial 5052 utilizada neste trabalho de Mestrado possui

composicdo quimica nominal tabelada abaixo [5].

Tabela 3.2 - Composicao quimica da liga ASTM 5052 (% em peso)
Liga | Si (%) | Fe (%) |Cu(%)| Mn(%) | Mg(%) Cr(%) |Zn(%)| Ti(%)
5052 | 0,25 0,4 0,1 0,1 2,2-2,8 | 0,15-0,35 | 0,1 -

Este material caracteriza-se por sua alta resisténcia mecanica, alta
resisténcia a corrosdo, boa soldabilidade o que a faz amplamente utilizada na
industria naval e de transportes. As propriedades da liga 5052 sdo amplamente
exploradas em propriedades mecéanicas de laminados (conformabilidade), ou
ainda propriedades resultantes de técnicas de unido de materiais como soldas
convencionais e por friccao (Friction Stir Welding, FSW) [27].

Considerando o emprego de técnicas de solidificagdo unidirecional, a liga
5052 foi estudada com aplicacdo de diferentes graus de superaguecimento
(10%, 15% e 20% da temperatura de fuséo) [28], sendo que tal configuracao
experimental proporcionou taxas de resfriamento de até 4,7°C/s correspondendo
ao termopar mais proximo do molde. Foi constatado que a reducédo do grau de
superaquecimento, aumenta a velocidade de avanc¢o da isoterma liquidus e taxa

de resfriamento, e reduz o gradiente térmico em frente a isoterma liquidus (Figura
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3.5). Além disso, h& indicios de que a influéncia do superaguecimento nos

parametros térmicos de solidificacéo diminui com o aumento do mesmo [28].
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Figura 3.5 - Influéncia do superaquecimento na a) Velocidade de avanco da

isoterma liquidus, b) Taxa de resfriamento e c¢) Gradiente térmico da liga AA

5052 solidificada direcionalmente [28].

Outros trabalhos ainda, apesar de nao tratarem diretamente da liga
comercial em questdo, podem representar bem o comportamento de sistemas
cujo principal elemento de liga € o Mg. Brito [18] e coautores investigaram a
solidificagéo unidirecional em regime transitério da liga binaria Al-3%Mg e
ternaria Al-3%Mg-1%Si. Este trabalho apresenta resultados relevantes em
termos de caracterizacdo microestrutural, levantamento de relagbes entre
parametros térmicos e microestruturais, e inter-relacdes entre microestrutura e
propriedades mecanicas.

Os resultados evidenciaram para a liga binaria Al-Mg, microestrutura em
sua grande maioria formada por matriz a-Al com morfologia dendritica para taxas

de resfriamento de 0,36 e 2,5 K/s (Figura 3.6), enquanto que a liga ternaria
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apresenta morfologia celular para taxas de resfriamento acima de 2,0K/s e
morfologia dendritica para taxas de resfriamento menores que 0,8K/s, conforme
mostrado na Figura 3.7 [18].

P-15 mm

T=25K/S
VL = 0,93 mm/s
200:m

.S:‘

a8

B P 4
P-70 mm
T=0,36 KIS

VL =0,48 mm/s

Figura 3.6 - Microestruturas predominantemente dendriticas evidenciando as
ramificagbes primarias (esquerda) e secundarias (direita) da liga binaria Al-
3%Mg resultantes de solidificag&o unidirecional ascendente, considerando taxas
de resfriamento a) 2,5K/s, e b) 0,36K/s [18].
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Figura 3.7 - Microestruturas da liga Al-3%Mg-1%Si em solidificacdo vertical
ascendente, a) celular, b) em transicdo e c) dendritica evidenciando as
ramificacdes primarias (esquerda) e secundarias (coluna da direita) [18].

A caracterizacdo de fases secundarias mostrou compostos intermetalicos
Mg2Si, AlFeSi-p, AloFeMgsSis e também o composto metaestavel MgsSis, cuja
formacao é extremamente sensivel a presenca de Fe residual (Figura 3.8).
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Figura 3.8 - Imagens de MEV - CS BSD (elétrons retroespalhados),
evidenciando a morfologia das fases intermetalicas; fase escura (Mg2Si), e
branca (fase rica em Fe) e cinza (matriz de Al); da liga Al-3%Mg nas posi¢cdes
a)15mm, b) 50mm, c) 70mm, e da liga Al-3%Mg-1%Si nas posi¢des d)15mm e
e) 90mm com relacéo a interface metal/molde [18].
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3.3 Processo Twin Roll Cast (TRC)

O processo de vazamento TRC horizontal consiste em solidificar o metal
liquido entre dois rolos gémeos refrigerados internamente por um fluxo de agua
Figura 3.9 a). O metal fundido é convertido diretamente em chapa bobinada,
pronta para laminagéo a frio. Quando comparado com o processo convencional
DC, o processo TRC oferece uma rota alternativa com potencial substantivo de
reducao de custos. Além de eliminar etapas de laminag&o o quente e tratamentos
térmicos para obtencdo de chapas finas ou folhas, o processo TRC tem menor
custo para investimento inicial, utiliza menos recursos energéticos, emite menor
quantidade de poluentes, ocupa menor espaco fisico e oferece possibilidade de
facil diversificacao.

Em termos metallrgicos gerais, o0 processo TRC resulta em
microestrutura mais refinada, intermetélicos mais finos e aumento de
solubilidade tendo como consequéncia aumento das propriedades mecanicas.
Além disso, € um processo no qual a solidificacdo e laminacdo ocorrem
simultaneamente resultando em estrutura bruta de fusdo com certo grau de
encruamento [2].

A Figura 3.9 b) evidencia o perfil de solidificacdo do processo TRC. A
aplicabilidade deste processo para ligas de aluminio € inerentemente limitada
pela pressédo exercida dos rolos sobre a zona pastosa. De maneira geral, a
extensdo da zona pastosa, bem como sua geometria, depende das
caracteristicas da propria liga, material do rolo, diametro do rolo, velocidade do
rolo, temperatura de vazamento, e da distancia entre o centro dos rolos e a ponta
do bico injetor, o chamado arco de contato [2].

A solidificacdo comeca com a nucleacdo na superficie do rolo assim que
o metal liquido sai da ponta do bico injetor, iniciando assim o crescimento
dendritico. Evidentemente que a distancia disponivel para que a solidificacao
ocorra por completo € pré-determinada pelo arco de contato.

Diversas ligas comerciais de aluminio ja sao produzidas em larga escala
através desta rota de processamento, no entanto muitos desafios sao
encontrados para outras composi¢des. Ligas com intervalo de solidificacao

estreito sdo vazadas sem dificuldades, em diversas espessuras e larguras, e em
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grandes volumes. O vazamento de ligas com alto intervalo de solidificagédo, no
entanto, encontra algumas limitacdes de processo. Outras composi¢cdes ainda
possuem grandes problemas com a formacéao de linhas centrais de segregacao.

Sob uma visdo macro, o tratamento do metal liquido antes de entrar em
contato com os rolos é extremamente importante para a qualidade do processo.
Além da desgaseificacéo e filtragem, o controle de temperatura e fluxo do metal
pelo bico injetor deve ser rigido de maneira a garantir que o metal chegue aos
rolos de maneira uniforme e com a temperatura mais proxima da de solidificacao.
Ajustes de parametros de processo ao longo de vazamento podem causar
variacdes de fluidez do metal liquido e fazer com que haja instabilidade na frente
de solidificacdo ao longo da largura da bobina (Figura 3.9 - c). O resultado s&o
defeitos superficiais como vazamentos pontuais, falta de solidificacdo em alguma
faixa ao longo da largura, colagens de chapas no rolo, que terdo como

consequéncia a parada do equipamento.
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De maneira geral, a formacao de defeitos superficiais de processos de
vazamento continuo € determinada pela interacdo de quatro principais
fendbmenos dinamicos e complexos [3]:

- Instabilidade de menisco;

- Taxa e uniformidade da transferéncia de calor na interface metal/molde;

- Uniformidade do crescimento da camada solidificada ao longo do
processo;

- Tensdes e deformacdes na camada solidificada.
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4 MATERIAIS E METODOS

Para a realizagdo deste estudo sera adotada uma metodologia com as
seguintes etapas de desenvolvimento:
a) Solidificacdo unidirecional vertical ascendente de 3 ligas derivadas da liga
comercial 5052 com variagdes em composi¢cao quimica, em regime transiente de
extracdo de calor;
b) Verificacdo da composicdo quimica ajustada em cada uma das amostras
propostas;
c) Determinacdo de parametros térmicos da solidificacdo transitoria: (VL e T)
(velocidade da isoterma liquidus e taxa de resfriamento);
d) Caracterizacdo macro e microestrutural ao longo do comprimento dos lingotes
solidificados unidirecionalmente (espacamentos interdendriticos primarios e
secundarios). Para tanto, sera empregada a técnica de microscopia 6tica com
luz polarizada.
e) Determinacgéo de leis experimentais de crescimento através das correlagdes
entre 0s parametros térmicos e microestruturais obtidos;
f) Avaliacéo dos efeitos da variacdo do teor de Mg tanto nos parametros térmicos
guanto na microestrutura formada.
g) Realizag&o de calculos termodindmicos com software Thermo-Calc no intuito
de estudar a formacao de intermetalicos em condicfes fora de equilibrio
h) Realizacdo de ensaios de dureza Brinell em diferentes posicdes do lingote,
correspondentes as 3 ligas estudadas, quais sejam, as ligas 5052-2,4%Mg,
5052-2,6%Mg e 5052-3,2%Mg*. Levantamento dos perfis experimentais em
funcdo da microestrutura.

* Ressalta-se ainda que apesar da norma limitar o teor de Mg da liga 5052

entre 2,2% e 2,8%, optou-se neste trabalho pela adicdo extra de Mg até 3,2%
em peso, saindo do limite especificado na norma, para melhor compreensao do
efeito da variagdo em composi¢cao quimica nos parametros analisados. Por este
motivo, todos os graficos que referem-se a esta composicao seréo identificados

com “*”,
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4.1 Equipamentos E Materiais Utilizados

A liga 5052 foi obtida em forma de chapas (fornecida pela Companhia
Brasileira de Aluminio — CBA), e foi necessario uso de serra fita para fraciona-la
em partes menores, com dimensdes compativeis ao cadinho de fundicao.
Conhecendo a capacidade volumétrica da lingoteira e do cadinho de carbeto de
silicio, foi estimada massa de aproximadamente 1,5Kg de chapas para o cada
experimento de solidificacdo. Esta seria uma quantidade de metal liquido
suficiente para preencher tanto a lingoteira quanto o cadinho utilizado para
determinacao prévia da temperatura liquidus (TL) por meio da técnica de curva
de resfriamento.

A pesagem das chapas e de fragmentos de Mg puro para ajuste de
composicdo quimica foi feita em balanca eletrbnica de precisdo. A
estequiometria foi calculada com base na composi¢cdo quimica da chapa (ja
fornecida pela CBA) e massa total do sistema. Foi utilizado um forno de inducao
da marca Indutherm VIP, modelo Power-trak 50-30R para a fusdo e obtencéo da
liga.

Os fragmentos de Mg foram enrolados e compactados em papel aluminio
para protecdo no banho liquido. Inicialmente foram fundidas as chapas da liga
de aluminio completamente para depois adicionar-se o0 Mg. Uma vez fundida a
liga, esta foi submetida a um processo de desgaseificacdo com gas argbnio por
alguns minutos, e foi adicionado sal escorificante para limpeza do metal. Todo o
procedimento ocorreu com controle de temperatura de modo que a temperatura
nao ultrapassasse 750°C. Acima esta temperatura, ha oxidacao consideravel do
magnésio que resulta em perda da estequiometria projetada.

Apos essas etapas uma parte do metal liquido € vertida na lingoteira
acoplada ao dispositivo de solidificacdo direcional e a outra em um cadinho de
carbeto de silicio com um termopar tipo K fixado em seu interior, conforme

mostrado na Figura 4.1.
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Figura 4.1 - Esquematizacdo do vazamento de metal liquido apds ajuste de
composicdo quimica.

O metal do cadinho é resfriado lentamente (envolto em manta refrataria e
alocado dentro de um forno para aumentar o isolamento), a uma taxa inferior a
10°C/min, e € a partir desta curva de resfriamento que foi possivel adquirir o valor
de T., ponto principal de partida para realizacdo do experimento e posterior
analise dos parametros térmicos de solidificacdo. A Figura 4.2 mostra a curva de
resfriamento obtida para uma das amostras estudadas.
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Figura 4.2 - Curva de resfriamento obtida para a liga 5052 - 2,4%Mg.

O metal solidificado na lingoteira é novamente refundido ja alocado dentro
do dispositivo de solidificacao direcional. Uma vez desligada as resisténcias dos
fornos, a temperatura do metal liquido comeca a cair lentamente, de tal forma
que ao atingir uma temperatura de aproximadamente 5% superior a temperatura
liquidus (TL), a refrigeracdo forcada a agua seja acionada, resfriando a chapa
molde montada na parte inferior da lingoteira. O resfriamento forcado permanece
acionado até a completa solidificacdo do lingote.

As temperaturas de dentro da lingoteira sdo medidas com termopares
posicionados no seu interior de maneira que se possam obter as temperaturas
do metal liquido em diferentes posi¢cdes ao longo do lingote. Os termopares
utilizados neste experimento sdo da marca ECIL do tipo K, faixa de utilizagdo de
0°C a 1260°C e limite de erro de + 2,2°C. Todos o0s termopares sdo conectados
ao sistema de aquisicao de dados e este a um computador.

O sistema de aquisicdo de dados para registro dos perfis térmicos da

marca ALMEMO, modelo 2890-8 com resolucdo de leitura de um ponto por
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segundo e permite a aquisicdo de temperatura de até nove canais de entrada e
dois canais de saida. Este sistema possui um software, do mesmo fabricante,
que realiza as medicbes das temperaturas dos termopares em tempo real e

permite que esses dados sejam armazenados e manipulados no computador.

4.2 Dispositivo De Solidificagao Direcional

A Figura 4.3 a seguir representa esquematicamente o dispositivo de
solidificacdo unidirecional vertical ascendente utilizado no experimento
(equipamento projetado pelo Grupo de Microestrutura e Propriedades em
Processos de Solidificagdo — M2PS do DEMa-UFSCar).
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Figura 4.3 - Dispositivo de solidificacdo unidirecional vertical ascendente e

eguipamentos envolvidos.

O forno utilizado possui camada de ceramica refrataria com uma cavidade
cilindrica onde a lingoteira € posicionada. O aquecimento é feito por resisténcias
elétricas e conta com controlador de poténcia e termopares para controle e
medicdo de temperatura interna. A base sobre a qual a lingoteira é posicionada
esta conectada a um sistema fechado de circulacdo de agua que garante

refrigeracdo continua durante o experimento.
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Como anteriormente citado, o material é reaquecido dentro do forno até
sua refusdo. As resisténcias sao entdo desligadas e o jato d’agua na base do
molde é acionado quando a temperatura do termopar inferior (mais préximo a
base do lingote) atinge certo valor (5% de superaguecimento no caso deste
experimento). Inicia-se entdo a solidificacdo de com crescimento de forma
vertical ascendente (Figura 4.4 a).

A lingoteira utilizada € bipartida e possui paredes de 5,0mm de espessura,
de aco inoxidavel AISI 310 com furacdes laterais em diferentes posicdes para
fixacdo dos termopares. Suas paredes internas foram preparadas com
revestimento de cimento a base de fibra ceramica silico-aluminosa QF-180
(aproximadamente 1,5mm de espessura), com a finalidade de minimizar o fluxo
de calor na direcao radial e facilitar a desmoldagem do lingote apés experimento.

A chapa molde é de aco inoxidavel AlSI 310, possui 3,0 mm de espessura
e foi lixada com lixas de granulacdo 240 até 1200 mesh. A fixa¢édo e vedacao da
base com a lingoteira é feita apos colocacdo dos termopares em suas devidas
posicbes, com auxilio de parafusos e tinta refrataria para evitar quaisquer

vazamentos de metal liquido durante o experimento (Figura 4.4 b e c).

ok ioie © @l
de solidificagao
T liquidus @ @
T solidus
L : [
a) b) c)

Figura 4.4 - a) Solidificagdo direcional vertical ascendente, b) distancia dos
termopares em relacdo a base refrigerada, c) lingoteira em processo de
montagem e vedagao.

Uma série de termopares tipo K é inserida no metal em diferentes
posi¢cdes ao longo da lingoteira para posterior analise da evolug¢éo térmica do
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processo. Os dados sdo armazenados em um computador e posteriormente

utilizados para levantamento das variaveis térmicas de solidificacao.

4.3 Determinacfes Experimentais Das Variaveis Térmicas De
Solidificagao

Uma vez obtido o valor da T. e realizada a analise das curvas de
resfriamento tempo x temperatura (t, T) obtidas pela aquisi¢cdo de dados de cada
termopar durante a solidificacdo direcional, € possivel obter os seguintes
parametros térmicos de resfriamento:

- Tempo de passagem da isoterma liquidus (t.) por cada posicdo de
termopar;

- Velocidade de deslocamento da isoterma liquidus (VL);

- Taxa de resfriamento (T).

A plotagem das curvas tempo x temperatura (t, T), de modo geral, fica

com formato segundo a Figura 4.5.

»

Temperatura

Tempo
Figura 4.5 - Curvas tempo (t) x Temperatura (T) para diferentes termopares

em diferentes posi¢oes (P) distantes da base do lingote.
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A linha horizontal pontilhada representa a isoterma liquidus. Repare que
P1 é a posigao do termopar mais perto da base, onde ha resfriamento mais rapido
na qual a TL passa em um momento ti1. J& P4 é o termopar mais longe da base
onde h& resfriamento mais lento na qual a TL passa em um momento ts. Este
grafico permite tracar portanto, uma relacdo entre o tempo de passagem da
isoterma (t) com a posicdo da isoterma liquidus (P) em um gréfico t x P como

esquematizado pela Figura 4.6 abaixo.

P+
]
(0
O
w
o (Pst
o
P.+
2 O Pontos experimentais
— Curva de ajuste
P

t, t t, t,

»
L

Tempo

Figura 4.6 - Grafico experimental "posi¢éo x tempo” da isoterma liquidus em

funcdo do tempo durante o processo de solidificacao.

Os dados podem ser ajustados em equacédo matematica do tipo poténcia
com auxilio do préprio software de tratamento de dados (excel, Origin), sendo
possivel assim gerar uma curva que represente o deslocamento desta isoterma
em todo o lingote solidificado.

P(t) = a.th Equacdo 4.1

Considerando que velocidade é a relacdo de variagcdo de espaco em
intervalo de tempo, a derivada da equacdo P(t) equivale a velocidade de

deslocamento da isoterma liquidus ao longo do lingote.

v, = Z—i = P'(t) = a.bt?™? Equacéo 4.2
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Assim, a derivada da funcéo P é aplicada em cada instante de tempo de
passagem da isoterma liquidus correspondente a cada termopar, gerando outro
arquivo de dados com as derivadas pontuais tabeladas com seus respectivos
tempos (tempo, P’(t)).

Além disso, isolando a variavel tempo da equacao 4.1 e substituindo na
equacao 4.2, obtém-se gréafico de velocidade em funcdo da posicédo (posicao
P’(t)).

O tratamento dessas relacdes esta devidamente representado abaixo na

Figura 4.7.

b
P.t P(t)=a.t
@]
H)
O
172]
o P+
o
O Pontos experimentais
P,+ : — Curva de ajuste
i —> Derivadas pontuais
Pt : :
f, T, t
§ —ee |
. Tempo i

O Pontos experimentais
— Novo ajuste

Velocidade

V(p)=a.p’

t L t, t, P, P Ps Ps
Tempo Posicao

Figura 4.7 - Representacdo esquematica da obtencéo do gréfico das velocidades

em funcao do tempo e em funcdo da posicao.

. . AT . . . ~
As taxas de resfriamento T:E a frente da isoterma liquidus sé&o

calculadas através da derivada de uma pequena curva ajustada na regiao
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préxima ao instante de tempo onde o perfil térmico atinge a temperatura liquidus
(linha vermelha na Figura 4.8). Para cada perfil de resfriamento foram
selecionados dez pontos anteriores e dez pontos posteriores ao tempo de
passagem da TL para ajuste de uma equagédo polinomial de segundo grau
proposta pelo programa computacional (Excel ou Origin). A derivada foi
calculada em cada um dos vinte pontos e a taxa de resfriamento é tida como a
meédia destes valores. Como a derivada dessa curva é sensivel na regido de
inclinacdo do grafico onde ocorre o inicio da transformacao liquido/solido,
calculando através deste procedimento evita-se o erro de se utilizar um tempo

gue néo corresponda ao tempo de passagem da isoterma liquidus.

Temperatura

Tempo

Figura 4.8 -Regido considerada para célculo da taxa de resfriamento com base

nas curvas de resfriamento obtidas durante a solidificacao direcional.

4.4 Caracterizagdo Da Morfologia Macro E Da Microestrutura De

Solidificagao

O lingote apds o experimento foi desmoldado e cortado na longitudinal do
plano médio com auxilio de serra fita. Uma metade foi utilizada para

caracterizagdo macroestrutural e posteriormente para os ensaios de dureza. A
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outra metade foi seccionada em filetes para verificacdo de composi¢cdo quimica

e retirada de amostras para caracterizacao microestrutural, conforme Figura 4.9.

Yy
- Iy B e
. e
. e o
- N S
[ | ! H
: I = o
: i o
. L )
] [
. @)
- L — Meio lingote para Filetes para
Meio lingote para macrografia Lingote corte de filetes microestrutura Composigdo quimica

e ensaio de dureza

Figura 4.9 - Esquematizacdo da preparacdo das amostras para caracterizacao
das ligas 5052.

A verificagdo da composicdo quimica foi feita pela técnica de
Espectrometria de Emissdo Otica (EEO), em equipamento ARL — Applied
Research Laboratories, modelo 3460, e com medicéo realizada em diversos
pontos (até 110mm da base refrigerada) para confirmar ndo somente a
estequiometria projetada, como também a uniformidade ao longo do lingote
(Figura 4.10).

F

Figura 4.10 - Amostra ap0s analise de composi¢cdo quimica em diversas

posicdes a partir da base refrigerada do lingote.
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A macroestrutura foi revelada com ataque quimico de solugdo composta
por uma solucdo composta por 200ml de agua, 200ml de HCI, 200ml de HNOs e
20ml de HF, durante alguns minutos.

Considerando a posi¢cdo 0 mm correspondente a interface metal/molde,
as amostras para analise microestrutural foram retiradas em posic¢oes 5, 10, 15,
20, 25, 30, 40, 50, 70, 90 e 110mm a partir desta referéncia. Foram
caracterizadas microestruturas em cortes transversais e longitudinais ao sentido
de solidificagdo. O embutimento foi feito em baquelite no equipamento Buehler
SlimpliMet XPS1 e a preparacdo do polimento passou por lixas 240, 320, 400,
600 e 1200 mesh. Na sequéncia, foram polidas em uma politriz rotativa Metaserv
2000 com pasta de polimento (Pérola Produtos Automotivos) contendo alumina
como elemento abrasivo. E por fim, as amostras foram submersas e agitadas
por 12 minutos em solucéo de silica coloidal, no equipamento Buehler Minimet
1000, conforme Figura 4.11.

A superficie espelhada das amostras foi atacada com solu¢céo de HF 0,5%
para revelacédo das fases compondo a microestrutura. As imagens foram feitas
em microscopio 6tico Olympus BX51M, juntamente com o software OLYMPUS
Stream Essentials®.

Para melhor visualizacdo dos graos e espacamentos dendriticos, foi
utilizada a técnica de microscopia de luz polarizada para aquisi¢do de imagens
no mesmo microscéopio com auxilio da lente Olympus U-TAD. O equipamento
utilizado para preparacéo das amostras foi uma fonte de alimentacdo DC (Dawer
OS 3006 CD) e agitador magnético. As amostras foram imersas em solu¢cao HBF
1,8% (sob agitacdo), em voltagem 0,2V, por 3 minutos.
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Figura 4.11- Equipamentos utilizados para preparacédo de amostras e analise
microestrutural das ligas 5052: a)Embutidora, b) Politriz, c) Agitador para
polimento, d) Microscépio 6ptico, e) Agitadora magnético e fonte de
alimentacéo CA.

As determinacbes dos espacamentos microestruturais foram feitas com
auxilio do software Image-J [29]. Para medicdo dos espacamentos dendriticos
primarios A1, foram utilizadas as imagens das seccdes transversais, e 0 método
utilizado para quantificar os valores desses espacamentos foi 0 método do
tridngulo [16] (equacdo 4.3), esquematizado na Figura 4.12 a), utilizando-se o
critério de vizinhanca, que considera o valor do espacamento primario igual a
distancia média entre o centro geométrico das dendritas. O meétodo da

intercepgao também foi utilizado para medigao de A2, porém utilizando os cortes
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longitudinais e respeitando a equacao 4.4. Para cada posi¢cédo foram realizadas

pelo menos 20 medidas de A1 € Az.

Corte Transversal ~ Corte Longitudinal

é( Al ): A=L/(n-1)

Figura 4.12 - Esquematizagado dos métodos para determinacéo de A1 € A2 com

base nos cortes transversal e longitudinal, respectivamente [16].

A = @ Equacéo 4.3
Onde a é um dos lados do triangulo.
Yo L Equacéo 4.4

(n-1)
Onde L € o comprimento estabelecido e n é o numero de bragos secundarios
contados.

Para complementar a analise microestrutural, foram escolhidas amostras
da liga 5052 — 2,4%Mg, dos cortes transversais nas posicoes 3mm e 110mm,
para Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), e Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS) em equipamento FEI Inspect S 50 (LCE — UFSCar), detector
EDT e BSED, voltagem 25KV. O objetivo da analise foi mapear os elementos de
liga nas fases presentes, com relacdo a presenca de Al, Fe para analisadas
presenca de Al, Mg, Fe e Si.

4.5 Ensaios De Dureza

Os ensaios de dureza Brinell foram realizados com base na norma ASTM
E10 - 15a - Standard Tetst Method for Brinell Hardness of Metallic Materials [30].
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As metades dos lingotes utilizadas para caracterizacado macroestrutural foram
novamente polidas e faceadas para realizacdo dos ensaios de dureza. A carga
utilizada foi de 31,25kg, com indentador esférico com diametro 2,5mm. As
posicoes escolhidas para indentacao foram 5, 10, 15, 20, 30, 50, 70, 90 e 110mm
com relacdo a base (interface metal-molde), sendo realizadas pelo menos 9
indentacdes em cada posicado. Os valores medidos em HB das trés amostras
referentes as trés composicbes quimicas, foram comparados com seus

respectivos parametros microestruturais previamente analisados

4.6 Analise De Dados Em Thermo-Calc

Com intuito de simular as transformacdes de fases, quantificar as fracoes
das fases formadas e consolidar a natureza das mesmas, foi realizada analise
em software Thermo-Calc, base de dados TCALS.

Para levantamento de diagrama de fases, optou-se para o sistema Al-Mg,
com valores fixados, em massa, de 0,3% de Fe e 0,1% de Si, conforme resultado
das analises de composicdo quimica, variando teor de magnésio entre 2% a
3,6% em massa, e temperatura entre 100°C a 750°C.

Para cada liga ainda foram simulados os graficos de microsegregacao de
Scheil, com curvas de resfriamento partindo de 700°C até 370°C.

Os resultados foram comparados com as analises realizadas por

microscopia Otica e microscopia eletrénica de varredura.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES
5.1 Verificagcdo Da Composi¢cdo Quimica Das Amostras

De acordo com o presente resultado explicitado pelas figuras Figura 5.1
a, b e c, foi confirmada a composicdo quimica de Mg projetada (estequiometria)
nos lingotes apods ensaio de solidificacdo unidirecional. A verificacdo da
composi¢do quimica apos procedimento faz-se necesséria, uma vez que a
oxidacao excessiva de Mg durante a refuséo da liga pode resultar em variacdes
estequiométricas indesejadas. Além disso observa-se que todos os lingotes
apresentaram distribuicdo de elementos de liga uniforme ao longo do lingote,

indicando auséncia de qualquer perfil de macrossegregacdo nao importando o
elemento analisado.

0,
38 5052 - 2,4A>M§i
3,6 1
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Posigcdo com relacéo a base do lingote (mm)

a)
Figura 5.1 - Distribuicdo dos elementos de liga ao longo dos lingotes solidificados
direcionalmente com composi¢cfes quimicas nominais: a) 5052-2,4%Mg, b)
5052-2,6%Mg, ¢) 5052-3,2%Mg*.
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Figura 5.1 - Distribuicéo dos elementos de liga ao longo dos lingotes solidificados
direcionalmente com composi¢fes quimicas nominais: a) 5052-2,4%Mg, b)
5052-2,6%Mg, c) 5052-3,2%Mg*.
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5.2 Variaveis Térmicas De Solidificacdo Frente A TL
5.2.1 Perfis Térmicos Experimentais

Os resultados das curvas de resfriamentos das trés ligas testadas
permitiram a obtencdo dos valores de TL e Ts, bem como o intervalo de

solidificacédo (AT), conforme representados na Tabela 5.1 a seguir.

Tabela 5.1 - Resultados experimentais para determinacao dos valores de T,

Ts e dos intervalos de solidificagéo das ligas 5052.

Liga TL Ts AT
5052 - 2,4%Mg 643°C 611°C 32°C
5052 - 2,6%Mg 640°C 607°C 33°C
5052 - 3,2%Mg* 638°C 605°C 33°C

Com base nos valores experimentais da Tabela 5.1 foi possivel realizar a
analise dos perfis térmicos de resfriamento, cujos registros para todas as
condicBes experimentais (ligas 5052 — 2,4%Mg, 5052 - 2,6%Mg e 5052 -
3,2%Mg*) durante solidificagéo direcional transiente estdo indicados pelas

Figura 5.2a, Figura 5.2b e Figura 5.2c a sequir.
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Figura 5.2 - Perfis térmicos obtidos durante solidificac&o unidirecional transitoria
da liga a) 5052-2,4%Mg, b) 5052-2,69%Mg e c) 5052-3,2%Mg*, com

superaquecimento de 5%.
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Figura 5.2 - Perfis térmicos obtidos durante solidificac@o unidirecional transitoria
da liga a) 5052-2,4%Mg, b) 5052-2,6%Mg e c) 5052-3,2%Mg*, com
superaquecimento de 5%.

Com base nos perfis térmicos acima foi possivel determinar o tempo da
passagem da TL, em cada posi¢cédo do termopar, para cada liga examinada, isto
€, em cada posi¢cao com relacdo a interface metal/molde, possibilitando a analise

dos parametros térmicos de solidificacao.

5.2.2 Velocidades De Avanco Da Frente De Solidificagéo (Ti E Ts)

Apoés a obtencédo dos perfis térmicos das trés composi¢cdes quimicas,
foram construidas as curvas experimentais dos deslocamentos das posi¢coes (P)
dasisotermas TL e Ts, em fungdo do tempo de passagem das mesmas. As Figura
5.3a), b) e c¢), mostram os tempos experimentais das passagens destas
isotermas ao longo do comprimento dos lingotes das ligas 5052 com
concentracbes de Mg de 2,4%Mg, 2,6%Mg e 3,2%Mg respectivamente.

A Figura 5.4 d4 sequéncia as analises mostrando a evolugdo da

velocidade de avanco de ambas isotermas em cada posicao do lingote, durante
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a solidificagcéo unidirecional sob condi¢des transitdrias de extracdo de calor das
ligas 5052 — 2,4%Mg, 5052 — 2,6%Mg e 5052 — 3,2%Mg*.

Os resultados mostraram 0 comportamento esperado, isto €, de
diminuicdo da velocidade da frente de solidificagdo em posi¢cdes mais distantes
da interface metal/molde, tanto para a isoterma liquidus, quanto para a solidus.
Isso ocorre, pois a camada solidificada torna-se cada vez mais espessa,

dificultando cada vez mais a extracdo de calor.
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Figura 5.3 - Evolugbes experimentais das isotermas liquidus e solidus ao longo
do comprimento dos lingotes obtidos por solidificacdo direcional das ligas a) 5052
- 2,4%Mg b) 5052 - 2,6%Mg e c) 5052 — 3,2%Mg*.
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Figura 5.3 - Evolugbes experimentais das isotermas liquidus e solidus ao longo

do comprimento dos lingotes obtidos por solidificacéo direcional das ligas a) 5052

- 2,4%Mg b) 5052 — 2,6%Mg e c) 5052 - 3,2%Mg*.
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Figura 5.4 - Evolugbes experimentais das velocidades de deslocamento das
isotermas liquidus e solidus obtidas durante a solidificagéo direcional transiente
as ligas comerciais a) 5052 — 2,4%Mg b) 5052 — 2,6%Mg e c) 5052 — 3,2%Mg*
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Figura 5.4 - Evolugbes experimentais das velocidades de deslocamento das

Velocidade das isotermas liquidus e solidus (mm/s)

isotermas liquidus e solidus obtidas durante a solidificacdo direcional transiente
das ligas comerciais a) 5052 — 2,4%Mg b) 5052 — 2,6%Mg e c) 5052 — 3,2%Mg*

5.2.3 Taxa de Resfriamento

As taxas de resfriamento (T.), assim como as curvas experimentais
relativas a velocidade de avanco das isotermas, diminuiram ao longo do
comprimento do lingote solidificado. A Figura 5.5 mostra a evolugdo das taxas
de resfriamento em funcéo da posicdo ao longo dos lingotes das ligas 5052 —
2,4%Mg, 5052 — 2,6%Mg e 5052 — 3,2%Mg*.

O experimento realizado com a liga de 2,6%Mg registrou maior taxa de
resfriamento com valores de quase 30°C/s no primeiro termopar mais proximo
da interface metal/molde, enquanto os demais experimentos registraram valores
maximos de 14°C/s e 7°C/s. N&o foi observada uma tendéncia clara de aumento

ou diminuicdo da taxa de resfriamento em funcéo do teor de Mg.
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Figura 5.5 - Evolugbes experimentais das taxas de resfriamento obtidas durante
a solidificacéo direcional transiente das ligas 5052 — 2,4%Mg , 5052 — 2,6%Mg e
5052 - 3,2%Mg*.

5.3 Macro E Microestrutura De Solidificacéo
5.3.1 Macroestrutura De Solidificacéo

A Figura 5.6 mostra as macroestruturas resultantes, referentes aos planos
meédios longitudinais de cada liga fundida obtida por solidificacdo direcional
vertical ascendente. Em todas as macrografias foi observada a predominancia
de grédos colunares ao longo do lingote, com grados equiaxiais apenas em
posicoes acima de 110mm com relacdo a base do lingote. A Figura 5.6c),
referente a solidificacéo da liga com 3,2%Mg, mostra diferenca morfoldégica com
relacdo as demais, ja que ha um desvio da direcdo do crescimento de alguns
graos colunares, impedindo o crescimento normal de gréos vizinhos. A causa
deste tipo de solidificacéo tipo “pena” ndo € muito explorada na literatura, sendo
justificada como sendo devido a perturbacdes mecéanicas durante o experimento

[7], ou ainda devido ao surgimento de dendritas gémeas que nucleiam devido a
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forte gradiente térmico e baixa convecgdo natural no liquido [31]. Outros
trabalhos de solidificacdo direcional de ligas de aluminio também relataram tal
fendbmeno [18,32]. Este tipo de morfologia ndo foi alvo de investigacdo do
presente estudo e nao prejudicou a andlise, que neste caso incorporou 0s graos
colunares possiveis de serem investigados até em torno de 50mm da base

refrigerada do lingote.

Figura 5.6 - Grdos colunares e equiaxiais ao longo das macroestruturas
longitudinais para as ligas a) 5052 — 2,4%Mg, b) 5052 — 2,6%Mg, e c) 5052 —

3,2%Mg* solidificadas direcionalmente.

5.3.2 Microestruturas De Solidificagéo

As microestruturas dos cortes transversais e longitudinais foram

analisadas até no maximo a posicdo P=110 mm com relagdo a interface
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metal/molde, onde as taxas de resfriamento mostraram-se com valores muito
baixos, menores que 0,5°C/s. As Figura 5.7, Figura 5.8, e Figura 5.9 mostram as
microestruturas resultantes para as ligas investigadas neste estudo. As imagens
a) e b) das Figuras supracitadas permitem observar a morfologia dos
intermetalicos das regides interdendriticas. Em todos os casos, verificou-se que
guanto maior a distancia da base do lingote, maior o tamanho das particulas
intermetalicas. Em todos os casos foram observados arranjos dendriticos
predominantes como morfologia da fase rica em Al. O contraste proporcionado
pela luz polarizada facilitou a medida dos espagamentos microestruturais, com
excecdo das amostras transversais da liga 5052 - 2,6%Mg, que né&o

proporcionaram o devido contraste.



Corte Transversal -
Intermetalicos

Corte Transversal —
Luz Polarizada

Corte Longitudinal —
Luz Polarizada

Figura 5.7 - Microestruturas da liga 5052 - 2,4%Mg em cortes longitudinais e
transversais, considerando as posi¢oes (a), (c), (e) 5mm e (b), (d), (f) 90mm
com relacédo a interface metal/molde.

57




58

P=5mm P=90mm

a)

Corte Transversal -
Intermetalicos

Corte Transversal —
Luz Polarizada

I

©

£

T ©
Eg
D N
[ i —
O ®
—1 0
gn.
sy
O

Figura 5.8 - Microestruturas da liga 5052 - 2,6%Mg em cortes longitudinais e
transversais, considerando as posicoes (a), (c) e (e) 5mm e (b), (d), (f) 90mm
com relacéo a interface metal/molde.
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Figura 5.9 - Microestruturas da liga 5052 - 3,2%Mg* em cortes longitudinais e
transversais, considerando as posicdes (a), (c), () 5mm, (b) e (d) 40mm e (f)
50mm com relagéo a interface metal/molde.

Para analisar a composicdo quimica dos intermetdlicos, foi realizada
caracterizacao por meio de MEV (Microscopia Eletrénica de Varredura) e EDS
(Energy Dispersive Spectroscopy) das amostras da liga 5052-2,4%Mg nas
posicdes 5mm e 110mm a partir da base refrigerada, conforme mostram as
Figura 5.10 e Figura 5.11.
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Como anteriormente mencionado na Sec¢ao 3.2, 0 manganés possui baixo
coeficiente de difusdo no Al, e além disso apresenta-se em teores muito baixos
(menores que 0,1% em massa) na liga 5052, o que justifica a auséncia de fases
precipitadas ricas deste elemento, estando em sua totalidade provavelmente em
solucao soélida.

O magnésio foi encontrado em fase combinada com Si (Figura 5.11 c)
sendo provavelmente a fase Mg2Si formada ao longo da solidificacéo, ou ainda
AlsMgs precipitado a partir da solugéo solida do aluminio durante o resfriamento
apos a solidificacao [25]. Uma vez que o teor de silicio quantificado nas analises
de composi¢do quimica das trés ligas foi aproximadamente 0,1% em massa, €
esperado que a maior parte do Mg permaneca em solucéo sdlida.

Além do silicio, outro elemento de liga encontrado na forma de impurezas
é o ferro. A solubilidade do Fe em aluminio liquido é muito baixa (0,052% em
massa, 0,025% atémica) [6] e, portanto, todo teor que excede este valor sera
evidenciado na forma de fases intermetalicas. As Figura 5.10 b, c e d, e Figura
5.11b mostram fases ricas em Fe, sendo provavelmente AlsFe com morfologia
acicular nos contornos de gréo. Podemos inferir ainda presenca de fases do
sistema Al-Fe-Si, como a-AlFeSi (ou AlsFe2Si), B-AlFeSi (ou AlsFeSi),
tipicamente encontrada das ligas comerciais de aluminio, muitas vezes na

morfologia de escrita chinesa.
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Figura 5.10 - Caracterizagdo microestrutural em MEV da liga 5052-2,4%Mg
solidificada direcionalmente, nas posic¢des a) e b) P=bmm e c), d) e €) P=110mm
a partir da base refrigerada do lingote.
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P=3mm P=110mm

Figura 5.11 - Caracterizacdo microestrutural da liga 5052-2,4%Mg solidificada
direcionalmente, por meio de MEV e EDS, nas posi¢des a) 3mm e b) 110mm,

com mapeamento dos elementos quimicos Al, Fe, Si e Mg.

As microestruturas com luz polarizada em cortes transversais (c, d) e
longitudinais (e, f) das Figura 5.7, Figura 5.8 e Figura 5.9 permitiram também as
medicbes dos espacamentos dendriticos primarios e secundarios,

respectivamente. A analise qualitativa das imagens permite observar um
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comportamento esperado de aumento de tamanho de A1 € A2 em posi¢des mais
distantes da base, correspondendo a taxas de resfriamento inferiores.

Foi realizada com auxilio do software ImageJ a analise quantitativa dos
valores médios de espacamentos dendriticos primarios (cortes transversais) e
secundarios (cortes longitudinais) das trés ligas estudadas. Também foram
computados os desvios padrdes associados a cada amostragem. Os resultados
das evolugdes experimentais de A1 e A2 com respeito a posigéo do lingote, bem
como o0 equacionamento das relacdes em questdo, estdo apresentados na
Figura 5.12. Nao foi possivel quantificar os valores de A1 da liga 5052-2,6%Mg
uma vez que as imagens das formacg8es dendriticas ndo ficaram visiveis nas
microestruturas obtidas. A Figura 5.8 c) e d) mostra a falta de gréos adjacentes
para medicdo de espacamento dendritico primario pelo ‘método dos triangulos’
adotado neste trabalho de Mestrado. O contorno de gréo evidenciado pela
técnica de micrografia em luz polarizada ocorre devido a diferenciacdo da
orientacdo dos graos adjacentes. Foi possivel inferir algumas causas para este
resultado: a) problemas com o atague quimico da amostra como contaminacao
da solucdo-reagente, b) graos nucleados com orienta¢cdes pouco diferenciadas
insuficientes para serem evidenciadas pela luz polarizada.

A liga 5052-2,4%Mg apresentou valores médios de A1 variando entre
300um e 900um, e A2 entre 30um a 70um. A liga 5052-2,6%Mg apresentou
valores médios de A2 menores, variando entre 9um na posicado P=5mm, a 25um
em P=100mm. J& a terceira liga 5052-3,2%Mg*, analisada até a posicado 50mm,
apresentou valores médios de A1 entre 160um e 230pm e médios de A2 entre
6um e 20pm. A magnitude dos espacamentos dendriticos das trés ligas estédo
em coeréncia com as taxas de resfriamentos obtidas para cada experimento
realizado. A Tabela 5.2 sintetiza os valores das faixas de espacamentos
microestruturais obtidos para as trés ligas estudadas.

Tabela 5.2 — Resumo dos resultados de espacamentos dendriticos primarios e

secundario das trés ligas analisadas.

Liga A A2
5052-2,4%Mg 300um a 900um 30um a 70um
5052-2,6%Mg 9um a 25um
5052-3,2%Mg** 160pum a 230um 6um a 20um

** Microestruturas analisadas até P=50mm
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Figura 5.12 — Evolucéo dos valores de espacamentos dendriticos primarios e
secundarios ao longo das posi¢des dos lingotes das ligas a) / b) 5052-2,4%Mg,
c) 5052-2,6%Mg e d) / e) 5052-3,2%Mg*.
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5.4 Leis De Crescimento Dendritico

Uma vez caracterizadas as microestruturas e levantados os parametros
térmicos de solidificacdo, as relacbes experimentais de evolucdo dos
espacamentos dendriticos primarios com a taxa de resfriamento, e secundarios
com a velocidade de avanco da isoterma liquidus foram levantas e estédo
demonstradas nas Figura 5.13 e Figura 5.14.

As leis experimentais para evolugao microestrutural de A1 foram derivadas

Y 1 para a

resultando em A, = 640 T, /" para a liga com 2,4%Mg e A, = 3007,
liga com 3,2%Mg. O expoente experimental -1/4 esta de acordo com a expressao
proposta por Jackson e Hunt [19] (A1 = constante x VL"/2) modificada pelo modelo
analitico de Garcia e Clyne [33]. O expoente -0,55 que é normalmente aplicado
a ligas binarias ndo se adequa para representar a evolucao de A1 com relacéo a
taxa de resfriamento para esta liga comercial.

Ja as leis de crescimento dendritico secundario resultaram em
expressdes A, = 27 V,~ ! para a liga 5052-2,4%Mg, A, = 15,5V, ! paraaliga
com 2,6%Mg e A, = 14,5 V,"*! para a 5052-3,2%Mg*, conforme resumido na
Tabela 5.3 abaixo.

Tabela 5.3 — Leis de crescimento dendriticos priméario e secundario, com relagao
a taxa de resfriamento e velocidade de avanco da isoterma liquidus,

respectivamente, das trés ligas analisadas

Liga A A2

5052-2,4%Mg A =640T, * A =27V,
5052-2,6%Mg A, =15V,
5052-3,2%Mg* A, = 3007, * A, =15y,

Nos dois casos (A1 e A2) a adicdo de Mg proporcionou diminuicdo do
espacamento microestrutural se considerado um mesmo valor de Vi ou T. No
caso das ligas 5052-2,6%Mg e 5052-3,2%Mg* os valores de A2 obtidos foram
bastante proximos, sendo adotada uma mesma relagcdo de crescimento,

conforme mostrado na Figura 5.14.
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Figura 5.13 - Espacamento dendritico primario em funcdo da taxa de

resfriamento (A1 x T, estabelecendo relagdes de crescimento para as ligas 5052-

2,4%Mg e 5052-3,2%Mg* solidificadas direcionalmente.
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Figura 5.14 - Espacamento dendritico secundario em funcédo da velocidade de
deslocamento da isoterma liquidus (A2 x Vi) estabelecendo relagbes de
crescimento para as ligas 5052-2,4%Mg, 5052-2,6%Mg e 5052-3,2%Mg*
solidificadas direcionalmente.

55 Perfis De Dureza Brinell

A resisténcia mecanica das ligas 5052 foi analisada através de ensaios de
dureza Brinell, cujos valores foram obtidos em indentagcbes em diferentes
posi¢cdes dos lingotes como mostra a Figura 5.15. Para as trés ligas estudadas,
as durezas foram associadas com os valores de espacamento dendritico
secundario, resultado mostrado na Figura 5.16.

Quanto mais préximo da interface metal/molde, maiores sédo os valores de
dureza, portanto, quanto menor os espacamentos dendriticos secundarios, mais
elevados os valores de dureza encontrados. Isto esta associado a uma melhor
distribuicdo das fases formadas nas regifes interdendriticas para menores
valores de i2. A presenca de intermetéalicos, sua distribuicdo e tamanho na

estrutura, bem como a composi¢cao da matriz em termos de concentragao de
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elementos em solucéo solida séo fatores determinantes nos valores de dureza
observados.

e 5052-2,4%Mg
A 5052-2,6%Mg
" 5052-3,2%Mg *

o)
w
1
>

Dureza Brinell (HB)

(@)
N
P

0 1 2
10 10 10

Posicao com relagéo a base do lingote (mm)
Figura 5.15 - Evolucdo da dureza Brinell ao longo do comprimento dos lingotes
da liga 5052-2,4%Mg, 5052-2,6%Mg e 5052-3,2%Mg* solidificadas
direcionalmente.
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Figura 5.16 - Evolugdo da dureza versus A2 ao longo do comprimento dos
lingotes das ligas 5052-2,4%Mg, 5052-2,6%Mg e 5052-3,2%Mg* solidificadas
direcionalmente.

As posi¢des mais proximas da interface metal/molde, em consequéncia
das maiores taxas de resfriamento, apresentaram menores valores de A1 e A2, €
como consequéncia melhor distribuicdo das fases de reforco mecéanico. Nas
posicoes onde as taxas de resfriamento foram menores 0s espacos entre 0s
bracos dendriticos sdo maiores e mais espacados. Uma mesma area indentada
neste Gltimo caso possui uma propor¢ao muito menor de fases intermetalicas do
gue em posi¢cdes submetidas a altas taxas de resfriamento. Isto porque estas
fases intermetalicas sdo mais grosseiras. Dessa forma, quanto mais préximo da
base do lingote, maior € o efeito do tamanho dos intermetalicos na dureza de
material. Quanto mais distante da base do lingote, menor é este efeito, tornando
a dureza da matriz o fator determinante para medicao de tal propriedade.

A liga contendo 2,4% de Mg apresenta menores valores de dureza em
relacéo as diferentes posi¢cées monitoradas no lingote e quando comparada com
as demais ligas. Isto justifica-se pelos maiores valores de Az caracterizando esta

liga. Ja quando plotados os valores de dureza (HB) versus A2 uma Unica relacao
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experimental predomina. O A2 mostra-se como fator predominante no controle
da dureza para as ligas 5052 examinadas.

Conforme observado nas analises de MEV e EDS, os intermetalicos das
ligas estudadas sdo compostos ricos em Fe e Mg. O magnésio é bastante soluvel
no aluminio e € o principal elemento de liga endurecedor pelo mecanismo de
solucéo solida. No entanto, este efeito é reduzido quanto maior for a formacéo
de intermetalicos de Mg2Si. Kondoh et al [34] , reportam dureza vickers na ordem
de 600 - 700HV para esta fase intermetalica. Assim parece que no caso do
presente trabalho, o Mg é consumido parcialmente na formagcdo do Mg:Si,
ficando a matriz rica em Al com menor presenca deste elemento em solugéo
solida.

O ferro (Fe) por sua vez, como jA mencionado, devido a sua baixa
solubilidade no Al, se encontrard combinado com aluminio e silicio para formar
fases intermetdlicas secundarias. Mondolfo [35] reportou dureza para as fases
intermetalicas do sistema Al-Fe na ordem de 800 a 1000HV. Com relacdo ao
sistema Al-Fe-Si, podem ser encontradas duas fases ternarias p-AlsFeSi e a-
AlgFezSi, sendo esta ultima apresentando-se com morfologias do tipo escrita
chinesa ou dendritica. Em velocidades de solidificacdo abaixo de 0,5 mm/s,
AlsFe é o constituinte dominante. Para velocidades de resfriamento mais altas, o
constituinte de fase dominante é o AlsFe. A presenca de Si aumenta a
estabilidade do AlsFe em relagdo ao aumento da velocidade de solidificagdo. A
adicdo de Mg aumenta ainda mais a estabilidade do AlsFe [36].

Menores valores de Az significam também menores tamanhos dos
intermetalicos ricos em Fe, 0 que pode incrementar os valores de dureza devido
a dureza inerente deste intermetalico. No caso de engrossamento de A2, efeito
reverso sera observado.

A quantificacdo da fracdo em massa dos intermetalicos citados néo foi
realizada neste trabalho, no entanto foi possivel utilizar o Software Thermo-Calc
para simulacéo das transformacdes e consolidacdo das fracdes e das naturezas
das fases solidificadas, como mostrado pela Figura 5.17.

Na Figura 5.17a) é apresentado um diagrama do sistema Al-Mg com

valores fixados de 0,3% em massa de Fe e 0,1% de Si, observando o equilibrio
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das fases com relacdo a temperatura e a variagdo em porcentagem de Mg. Para
toda gama analisada, temos a formacao do liquido, nucleacdo da primeira fase
sélida de Al-a, seguida de uma fase rica de Fe (AlsFe) e depois estabilizacdo da
fase M@2Si em temperaturas proximas a 530°C, com mais de 90% de fracao
solidificada. Através dos caminhos de solidificagdo previstos pela equacéo de
Scheil mostrados nas Figura 5.17 b), c) e d), € possivel observar uma fracéo
ligeiramente maior das fases ricas em Fe e Mg para a liga com 3,2%Mg (8,7%
contra 7,0% e 6,4%). Dessa forma, esta maior fragdo torna-se mais um ponto de
justificativa dos maiores valores de dureza encontrados para a liga com maior
teor de Mg. As fases previstas pelo calculo termodinamico via software Thermo-
Calc basicamente confirmam aquelas observadas por meio de MEV-EDS,

anteriormente discutidas nas Figura 5.10 e Figura 5.11.
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642,25°C

0,9134
613,87°C

560,36°C

FCC_L12 + LIQUD

AL13FE4 + FCC_L12 + LIQUID

AL13FE4 + FOC_L12 + LIQUID + MG2SI_C1

AL13FE4 + ALMG_BETA + FCC_L12 + LIQUID + MG2S1_C1

379,85°C
04 05 06 07 0.9 1
Mass fraction of solid

0 0.1 0.2 0.3 0.8

d)

em Thermocalc mostrando a)

de interesse, com respectivos

graficos de microssegregacao segundo modelo de Scheil das composi¢cdes com
b) 2,4%Mg, c) 2,6%Mg e d) 3,2%Mg.
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6 CONCLUSOES

Os experimentos de solidificagéo unidirecional em regime transiente da liga

5052 foram realizados neste trabalho com objetivo principal de compreender os

efeitos da variacdo de Mg na evolucdo de parametros térmicos (taxa de

resfriamento e velocidade de solidificagdo), microestruturais (espagcamento

dendritico primério - A1 e secundario — A2), e variacdo de dureza Brinell. Com

base nos resultados obtido para as ligas 5052 com 2,4%, 2,6% e 3,2% de Mg,

podemos inferir as seguintes conclusoes:

N&o foram observadas tendéncias conclusivas de aumento ou diminui¢cao
da taxa de resfriamento ou velocidade de avanco de solidificacdo com
relacdo a variacdo de teor de Mg na liga. H4 uma dependéncia muito
maior com relacdo a outras varidveis ao longo do procedimento
experimental.

As leis de crescimento dendritico primario com relacdo a taxa de
resfriamento obtidas para as ligas com 2,4%Mg e 3,2%Mg foram

respectivamente A, = 6407, /% e A, =3007, "* cujo expoente

experimental -1/4 esta de acordo com a expressao proposta por Jackson
e Hunt modificada pelo modelo analitico de Garcia e Clyne. O expoente -
0,55 que é normalmente aplicado a ligas binarias ndo se adequa para
representar a variagao de A1 com relacdo a taxa de resfriamento para esta
liga comercial.

As leis de crescimento dendritico secundarias com relacéo a velocidade

de solidificac8o resultaram nas expressées A, = 27 V,~?

para a liga
5052-2,4%Mg e A, = 15V, "' para as ligas com 2,6%Mg e para a liga
5052-3,2%Mg*.

A adicéo de Mg proporcionou diminui¢do no espacamento microestrutural
se considerado os mesmos valores de taxa de resfriamento (para A1) ou
velocidade de avanco da isoterma liquidus (para A2).

A evolugdo da dureza esta diretamente relacionada ao tamanho e

distribuicdo de intermetélicos, mostrando A2 como fator predominante no
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controle de dureza para as ligas testadas. Quanto menor o valor de Az,
maiores os valores de dureza.

As principais fases intermetalicas encontradas sao ricas em Fe, Mg e Si,
confirmadas através de analise MEV/EDS, compondo fases de Mg:Si,
AlsFe, a-AlFeSi e B-AlFeSi. A quantificacdo das fases foi prevista atraves
de simulacéo com software Thermo-Calc, cujos caminhos de solidificacéo
mostraram uma fracao ligeiramente maior das fases ricas em Fe e Mg
para a liga com maiores teores de Mg, tornando este fato, mais um ponto

de justificativa dos maiores valores de dureza.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Ampliar ainda mais a faixa de composi¢cdo quimica de magnésio testada
para evidenciar os efeitos da adicdo deste elemento de liga nas variaveis
analisadas (térmicas, microestruturais e propriedades mecanicas);

e Determinar as propriedades mecanicas das ligas Al-5052 através de
ensaios de tracao;

e Determinar a influéncia da adicdo do Mg nas ligas de aluminio com
relacdo a molhabilidade sobre um substrato de aco;

¢ Realizar trabalhos similares com outras ligas comerciais série 2xxx, 3XXXx,

6XxxX € 7xXX, sejam elas para conformacao ou fundicao.
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