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Resumo

A liga de aluminio ISO 355 apresenta excelentes caracteristicas do ponto de vista
termodindmico para ser utilizada como matéria-prima para processos de reofundicdo e
tixoconformag¢do, como um bom equilibrio entre a coexisténcia da fase primaria alfa sélida
em meio ao liquido com composi¢do proéxima ao eutético, nos processamentos no estado
semissOlido, o que viabiliza o controle do processo. Otimizar a microestrutura da matéria-
prima € o passo seguinte para sistematizar este processamento. Para tanto, € necessario ter-se
uma microestrutura a mais refinada possivel, no entanto, o refino quimico de grao de ligas de
aluminio com alto teor de silicio, como € o caso da liga ISO 355, € prejudicado. O refino de
grdo por cavitagdo por ultrassom (UST — Ultrasonic Melt Treatment) € visto como uma
possivel solugdo para esses casos. Assim, este trabalho apresenta dois objetivos: a) analisar os
parametros de processo do UST quanto ao tipo de sonotrodo e tempo de tratamento para se
alcancar o maximo refino de grao da matéria-prima e b) avaliar a tixoconformabilidade em
termos microestruturais e reologicos para a liga ISO 355 na condicao de maximo refino. Desta
forma, amostras foram produzidas por fundicdo convencional (base de comparacdo) e
submetidas ao UST por diferentes tempos e tipos de sonotrodo (aco e titanio). Os melhores
resultados foram obtidos com 30 s de UST com um sonotrodo de ago, gerando bom refino do
tamanho de grdo (GS ~160 um), baixo espagamento dendritico primario (A1 ~130 pum) e
secundario (A> ~20 um), bem como baixa porosidade (0,4%). A liga ISO 355 também foi
analisada quanto a estabilidade da microestrutura na faixa semissolida por meio de
tratamentos térmicos de globulariza¢do e o consequente comportamento reoldgico. Para tanto,
a liga foi aquecida até a temperatura de 595 °C (fragdo liquida aproximada em 55%), sob taxa
de aquecimento de 100 °C/min, mantida por 0, 30, 60, 90 e 120 s e resfriada em agua. Gerou-
se GS ~110 pm, tamanho de glébulo (GLS) ou A1 ~80 um. Nestas mesmas condic¢des, o
comportamento reoldgico foi investigado por meio de testes de compressdo a quente para se
determinar a tensdo e a viscosidade em funcdo da deformacdo gerando viscosidade aparente
méxima na faixa 5%¥10° Pa.s. A caracterizacdo da transi¢o sélido-liquido também foi avaliada
por meio da técnica de aquecimento in situ utilizando um microscépio confocal de varredura a
laser. Por fim, as propriedades mecanicas do produto tixoconformado foram analisadas em
termos de dureza (~80 HV), tracdo (YE ~100 MPa) e flexdo (YE ~200 MPa). Os excelentes
valores para as propriedades mecanicas justificam a utilizagcdo da liga em tixoconformagao.

Palavras-chave: tratamento por ultrassom, refino de grao, in situ, liga ISO 355.



Abstract

The ISO 355 aluminum alloy has excellent thermodynamic properties for use as a raw
material for rheocasting and thixoforming processes, due to a good balance between the
existence of the solid alpha primary phase in the liquid with a composition like eutectic, in the
semisolid state processing, which allows the process control. Optimizing the microstructure of
the raw material is the next step to systematize this processing. To achieve this, it is necessary
to have the most refined microstructure possible. The chemical refinement of aluminum alloys
with high silicon content, as in the case of ISO 355 alloy, is impaired, however, grain
refinement via Ultrasonic Melt Treatment (UST) is seen as a possible solution in these cases.
This work presents two objectives: a) to analyze the UST process parameters regarding horn
type and treatment time to achieve maximum grain refinement of the raw material and b) to
evaluate the thixoformability in microstructural and rheological terms for ISO 355 alloy in the
maximum grain refinement achieved. In this way, samples were produced by conventional
casting (base of comparison) and submitted to UST by various times and horn type (steel and
titanium). The best results were obtained after 30 sec of UST with a steel horn, generating a
good refined grain size (GS ~160 um), low primary (A1 ~130 um) and secondary dendrite arm
spacing (A2 ~20 um), as well as low porosity (0.4%). The ISO 355 alloy was also analyzed for
the stability of the microstructure in the semisolid range through thermal treatments of
globularization and the consequent rheological behavior. Therefore, the alloy was reheated up
to the temperature of 595 °C (approximate liquid fraction in 55%), under a heating rate of 100
°C/min, and maintained for 0, 30, 60, 90 and 120 sec and cooled in water. The results were a
grain size of ~110 pum and a globule size (GLS) or A1 ~80 um. Under these same conditions,
the rheological behavior was investigated by hot compression tests to determine the stress and
the viscosity as a function of the deformation, generating maximum apparent viscosity in the
range 5%10° Pa.s. Characterization of the solid-liquid transition was performed by in situ
observation technique using high-temperature confocal laser scanning microscopy. Finally,
the mechanical properties of the thixoformed product were analyzed in terms of hardness (~80
HYV), tension test (YE ~100 MPa) and bend test (YE ~200 MPa). The excellent values for the
mechanical properties justify the usefulness of the alloy in thixoforming.

Keywords: ultrasonic melt treatment, grain refining, in situ, ISO 355 alloy.



Lista de llustracoes

Figura 2.1: Esquema de progressdo peritética: (a) durante o resfriamento lento (em equilibrio)
e (b) encapsulamento da fase a pela fase f de uma liga que durante a solidificagdo passou

rapidamente pela temperatura peritética (fora de equilibrio) (adaptado de SMITH, 2012).... 36

Figura 2.2: Vista esquematica do tratamento por ultrassom aplicado no cadinho contendo liga

de aluminio fundida (adaptado de ZHANG, 2013)......ccccviiiriiieiiiieiiieeriee e ervee e 38

Figura 2.3: Resumo dos mecanismos envolvidos durante o UST para obtenc¢do do refino de

grao e da desgaseificacdo (formulacao do autOr)........cccueeeiiiiiiiiiiiiiiieeeeeee e 39

Figura 2.4: Ilustragcdo das principais regides do processamento ultrassonico na fase liquida: 1

sonotrodo, 2 zona de cavitagdo, 3 fluxo acustico e 4 fluxo de recirculagdo (ESKIN, 2016).. 40

Figura 2.5: Esquema do deslocamento de cristais da superficie do sonotrodo para o metal

liquido (adaptado de ZHANG, 2013).....cccutiriiiiiiiiieiieeieeeenteeeesee ettt 41

Figura 2.6: Tamanho de grao conforme diferentes temperaturas do sonotrodo para testes com

e sem tratamento por ultrassom (adaptado de ZHANG, 2013).....ccccveeviiierieeeiieeeieenreeenne 42

Figura 2.7: Diferentes tipos de fluxos ou cavitacdo em fun¢@o da profundidade de submersao

do sonotrodo: (a) 3 mm, (b) 10 mm e (c) 20 mm (adaptado de ZHANG, 2013)..........cc........ 42

Figura 2.8: Posicionamento ideal do sonotrodo para resultados mais intensos (adaptado de

ZHANG, 2013) e e 44

Figura 2.9: Diagrama de fases Al-Si para a liga 355 obtido via simula¢do termodinamica com
o uso do programa Thermo-Calc® destacando a porcentagem de silicio especificada (linhas

pretas pontilhadas na vertical) (adaptado de ZOQUI, 2014).......ccoeviiieviiiieniieeiieeieeeiee e, 49



Figura 2.10: Curvas de fracdo liquida em massa versus temperatura (fI vs. T) obtidas por

simulacdo numérica (condi¢c@o de Scheil) para a liga de aluminio 355. As letras de “a” até

indicam transformacoes de fase durante a solidificacdo (DE PAULA, 2018).........cccvveeeee..n. 51

Figura 2.11: (a) Curvas de fracdo liquida (fl vs. T) e (b) as correspondentes curvas de
sensibilidade ao liquido (dFI/dT vs. T) para a liga 355 nas taxas de aquecimento de 5, 10, 15,
20 e 25 °C/min via DSC e simula¢ao via Thermo-Calc® (DE PAULA, 2018)..................... 52

Figura 2.12: Mecanismo de engrossamento dendritico por coalescéncia proposto por: (a)

Young (1992) e Kirkwood (1994); e (b) Genda (1987).....cccoueeerieiriieeciieeieeeieeeee e 55

Figura 2.13: Mecanismos de engrossamento dendritico conhecido como Ostwald ripening e

relatado por: (a) e (b) Kattamis e Flemings (1967); e (c) Kahlweit (1968).......ccccccceeuveenneen. 55

Figura 2.14: Tlustragdao esquemadtica da evolucdo da estrutura durante a solidificacdo com forte
agitacdo: (a) fragmento dendritico inicial; (b) crescimento da dendrita; (c) estrutura de roseta
inicial; (d) estrutura de roseta amadurecida ou final e (e) estrutura globular (adaptado de

FLEMINGS, 1991) ..t e 56

Figura 2.15: Esquema do mecanismo proposto de evolugdo da estrutura dendritica para
estrutura globular quando o reofundido € produzido a partir do material fundido (adaptado de

ZOQUIL 2001 e e e 57

Figura 2.16: Microestrutura da liga 355 refinada através da adi¢do de refinador de graos e
agitacdo eletromagnética: (a) com luz polarizada e (b) convencional P&B (DE PAULA, 2014
€ DE PAULA, 2018)...uuiiiieieiteie ettt ettt et sttt et eneesaeenbesnean 61

Figura 2.17: Metalografia convencional P&B e metalografia colorida com luz polarizada da
liga 355 produzida via refino quimico e agitacio eletromagnética apos reaquecimento a 595
°C e 100 °C/min para os tempos de espera de (a) e (b) Os, (c) e (d) 30 s, (e) e (f) 60 s, (g) e (h)
90s,e (i) e (j) 120 s (DE PAULA, 2014 e DE PAULA, 2018)...ccccecteveriiniiieeieneenieneeaees 62



Figura 2.18: Evolu¢do do (a) tamanho médio de grdo, (b) tamanho médio de gldébulo, (c)
circularidade média e (d) relacdo média do tamanho de grao/tamanho de glébulo a 595 °C da

liga 355 produzida via refino quimico e agitacdo eletromagnética (adaptado de DE PAULA,

Figura 2.19: Caracterizagao reoldgica da liga 355 na condicao previamente refinada via refino
quimico e agitacdo eletromagnética: (a) curvas de viscosidade aparente versus taxa de
cisalhamento; e (b) curvas de tensdo versus deformacdo obtidas durante os testes de

conformacdo a quente a 595 °C (adaptado de DE PAULA, 2018)......ccccceeviieiniieiniiennieeens 66

Figura 3.1: Fluxograma das etapas referentes ao refino de grdo via UST e andlise da

tixoconformabilidade da 1iga 355.......cooiiiiiiiiiieeeeeee e e e 68

Figura 3.2: Experimentos para refino de grao via tratamentos por ultrassons: (a) esquema geral

utilizando sonotrodos de (D) aC0 € (C) Ti...ccocccuvviieiiiiiieiieeeee e e e 70

Figura 3.3: Exemplo de posicionamento das barras de contagem pelo Método dos Interceptos

para a determinagdo do tamanho médio de glébulos (DE PAULA, 2014).......ccccceveveercnnenne 73

Figura 3.4: Exemplos do procedimento de medi¢do para: (a) espacamento dendritico primario
(A1 — método dos tridngulos) e tamanho de grio (GS — método dos interceptos) e (b)
espacamento dendritico secundario (A2) pelo método dos interceptos (A2=L/(n-1)) (CADIRLI,
2000 € GUNDUZ, 2002).......c0cummereeeeeereerieseceesessiesesssesesaesesssesessesesssesesaesesssssesassesssassesasans 74

Figura 3.5: Imagem (a) do microscopio confocal de varredura a laser e um forno

infravermelho (HT-LSCM) e (b) detalhe do reaquecimento de uma amostra........................ 77

Figura 3.6: Amostra cilindrica durante teste de tixoconformacdo (compressdo a quente),

conforme imagem de De Paula (2014).....cc..oeiiiiiiiiiiieeieeeeeeetee e 78



Figura 3.7: Amostra tixoconformada destacando (a) a regido de extracdo das amostras para
todos os testes de propriedades mecanicas e (b) dimensional do corpo de prova para o teste de

tracdo conforme a norma ASTM E8/E8M-16a; medidas em milimetros................ccoeeuvvneee. 81

Figura 4.1: Microestrutura da liga 355 produzida por fundicdo convencional: (a) micrografia
colorida com luz polarizada destacando os contornos de graos e (b) micrografia convencional

P&B identificando poros (P) e regides dendriticas (circulos vermelhos)...........ccecveevneennne. 84

Figura 4.2: Micrografia Optica com luz polarizada mostrando a microestrutura da liga 355
apods o tratamento por ultrassons com sonotrodos de aco e Ti durante (a, b) 10 s; (c, d) 20 s; (e,

) 30 s; (g, h) 60 s; (1, ]) 90 5 € (K, 1) 120 Sueenniiiiiiiiieiiie ettt 87

Figura 4.3: Micrografias convencionais P&B mostrando a microestrutura da liga 355 apos o
tratamento por ultrassons com sonotrodos de ago e Ti para (a, b) 10 s; (c, d) 20 s; (e, f) 30 s;

(g, h) 60 s; (1,)) 90 s; e (k, I) 120 s e detalhes de porosidades (P).........cceecveevvieiniiiinieennneen. 88

Figura 4.4: Resultados da metalografia quantitativa da liga 355 para todas as condi¢des
testadas: (a) tamanho de grao (GS), (b) espacamento dendritico priméario (A1), (c) espacamento

dendritico secundério (A2) € (d) porosidade (P).........coceevieriiiiiiiiieieeeeee e 89

Figura 4.5: Valores médios para a dureza Vickers da liga 355 apds o tratamento por ultrassom

para todas as condigdes testadas e na condiga0 sem tratamento..........c.eeeveveeerveerrureeriveeennenns 93

Figura 4.6: Micrografia convencional P&B mostrando alguns detalhes da microestrutura da

liga 355 produzida por fundi¢do convencional (sem tratamento por ultrassom).................... 95

Figura 4.7: Micrografias convencionais P&B de regides atipicas mostrando alguns detalhes da
microestrutura da liga 355 apds o tratamento por ultrassom com sonotrodos de aco e Ti

durante (a, b) 30 8; (C, d) 90 8; € (€, 1) 120 Surrriiiiiiieiiieeeeee e 96

Figura 4.8: EDS da composicao quimica presente na liga 355 por fundi¢do convencional: (a)

Al (b) Si, (c) Fe, (d) Mg, (e) Mn, (f) Cu, (g) Ni, (h) Zn, (i) Cr e (j) imagem do MEV........... 98



Figura 4.9: EDS da composicdo quimica presente na liga 355 apds 30 s de tratamento por
ultrassom utilizando sonotrodo de aco: (a) Al, (b) Si, (c) Fe, (d) Mg, () Mn, (f) Cu, (g) Ni, (h)
Zn, (1) Cre () imagem do MEV ...ttt 100

Figura 4.10: EDS da composi¢do quimica presente na liga 355 apds 30 s de tratamento por
ultrassom utilizando sonotrodo de Ti: (a) Al, (b) Si, (¢) Fe, (d) Mg, (e) Mn, (f) Cu, (g) Ni, (h)
Zn, (1) Cre () imagem do MEV ...ttt 102

Figura 4.11: Metalografia colorida com luz polarizada e metalografia convencional P&B da
liga 355 refinada via UST ap6s 30 s com sonotrodo de agco apds reaquecimento a 595 °C, a
100 °C/min ap6s (a, b) 0's, (c, d) 30 s, (e, ) 60 s, (g, h) 90 s e (i, j) 120 s de tempo de
(] 01C) r: OO PUPRRPP 107

Figura 4.12: Resultados da metalografia quantitativa da liga 355 para todas as condi¢des
refinadas via UST com sonotrodo de ago apds os testes de reaquecimento: (a) tamanho médio
de grao, (b) tamanho médio de glébulo, (c) circularidade média e (d) relacdo média do

tamanho de grao/tamanho de glObUlO............cooiiiiiiiiiiiiii e 113

Figura 4.13: Resultados da metalografia quantitativa da liga 355 para todas as condi¢des
refinadas via UST com sonotrodo de Ti apds os testes de reaquecimento: (a) tamanho médio
de grdo, (b) tamanho médio de glébulo, (c) circularidade média e (d) relagdo média do

tamanho de grao/tamanho de glObUIO...........coociiieiiieiiiee e 114

Figura 4.14: Exemplo dos mecanismos envolvidos no reaquecimento realizado a partir de
amostras previamente refinadas apds 30 s com tratamento por ultrassom utilizando sonotrodo
de aco e submetidas a reaquecimento nos tempos de espera de 0 s (A), 30 s (B), 60 s e 90 s (C)

€ 120 s (D) (formulagao dO QULOT).........cceeieurrrieeeeeeeeeeiiiieeeeeeeeeeeecirreeeeeeeeeeesarrrreeeeeeeeeeennnnes 116

Figura 4.15: Comparativo dos resultados da metalografia quantitativa, apds reaquecimento, da
liga 355 refinada via UST, com foco nas condi¢des apés 30 s com sonotrodo de aco e de Ti:
(a) tamanho médio de grdo, (b) tamanho médio de glébulo, (c) circularidade média e (d)

relacdo média do tamanho de grao/tamanho de globulo..........c.ceeveeeiiieniiieeiiieeieeeeeeee, 121



Figura 4.16: Dureza Vickers da liga de aluminio 355 na condi¢do escolhida como ideal

(refinada via UST ap6s 30 s utilizando sonotrodo de aco) testada apés o reaquecimento.... 123

Figura 4.17: Sequéncia (a-f) de aquecimento in situ obtido pela técnica HT-CLSM para a
transformacdo da liga 355 refinada via UST na condicao ideal (DE PAULA, 2019)........... 125

Figura 4.18: Sequéncia (a-f) de aquecimento in situ obtido pela técnica HT-CLSM para a

transformacao da liga 355 na condi¢cdo como fundida (ndo refinada)............cccccvveeeuveennnennns 126

Figura 4.19: Caracterizagdo reoldgica representativa da liga 355 na condi¢do previamente
refinada via UST apds 30 s utilizando sonotrodo de ago: (a) curvas de viscosidade aparente
versus taxa de cisalhamento; e (b) curvas de tensdo versus deformacdo obtidas durante os

testes de conformacao a qUENte @ 595 %C....couuiiiiiiiiiiiiiiieeeeeee e 132

Figura 4.20: Amostras ap0s testes de viscosidade (compressdo a quente) da liga 355 (fabricada
via UST) realizado com fs = 0,45 (595 °C) e taxa de aquecimento de 100 °C/min, todas em

funcdo do tempo de tratamento tEIMICO. ....cccuueerrureerireeriieerieeeriee et e et e eiteeeireesbeeesabeeenas 133

Figura 4.21: Amostra tixoconformada, com tempo de espera de 60 s (reaquecimento),
apresentando a regido de corte (AA) da secdo transversal, para andlise da homogeneidade

microestrutural nas regides estratégicas: (I) centro, (I) intermediéria e (III) borda............. 135

Figura 4.22: Testes de dureza Vickers da liga de aluminio 355 na condi¢do ideal (fabricada via
UST ap6s 30 s utilizando sonotrodo de a¢o) em fun¢do do tempo de reaquecimento apos

EIXOCONTOITIIACAO. ... uvviieiiieeeeececiiieee e e e e e eeeect et e e e e eeeetttrraeeeeeeeeesetarsaeeeeeeeeeasessssseeesaeeeeansssrees 137

Figura 4.23: Resultados representativos dos testes de tracdo das amostras tixoconformadas

com fs = 0,45 em fun¢@o do tempo de tratamento tErMICO.......ccuveervreerveeerreeereieeeireesveeenns 138

Figura 4.24: Resultados representativos dos testes de flexdao em trés pontos das amostras

tixoconformadas com fs = 0,45 em fun¢do do tempo de tratamento térmico....................... 141



Figura 4.25: Anélise da superficie de fratura da amostra tixoconformada apoés teste de tracao
com tempo de espera de 60 s: (a) microestrutura no corte longitudinal, (b) e (c) superficies de

Tratura (IMEV) ...t e e e e e e e e e e e etaa e e e e e e e e e eenanraeeees 143



Lista de Tabelas

Tabela 2.1: Composicdo quimica da liga 355 e suas varia¢des de acordo com as especificacdes

padrao ASTM B179-17, ISO 3522 e JIS H 5202 (% €M PESO)...ccueevveruervenririenrereeienrennens 30

Tabela 2.2: Propriedades mecanicas basicas das ligas de aluminio 355 comumente utilizadas
na condi¢cdo como fundida e apos tratamento térmico (MATWEB; ASM Handbook—Vol.15,
2004; ASTM B108/B108M—18 € ISO 3522:2007)....ccueerueeierieeieeieeieeieeie st 31

Tabela 2.3: Valores de tamanho médio de grao, de glébulo primério, de circularidade e relacdo
tamanho de grao/tamanho de glébulo das amostras da liga 355 (produzida via refino quimico

e agitacdo eletromagnética) apds o reaquecimento (adaptado de DE PAULA, 2018)............ 63

Tabela 2.4: Valores de viscosidade aparente méxima e tensdo maxima da liga 355 produzida

via refino quimico e agitacdo eletromagnética (adaptado de DE PAULA, 2014).................. 65

Tabela 4.1: Composic@o quimica da liga 355 e suas varia¢des de acordo com as especificacdes

padrao ASTM B179-17, ISO 3522 e JIS H 5202 (% €M PESO)...ccueerveeverienuerieniereeieneennens 82

Tabela 4.2. Valores médios do tamanho de grao (GS), espacamento dendritico primério (A1),
espacamento dendritico secundério (A2) e porosidade (P) da liga 355 para todas as condigdes

EESTAAAS oo ettt e e ettt e e et e e e e e e e ettt aeeeeee e et a———————aeeee et aa————————————tton—————————ttoonn————as 89

Tabela 4.3: Dureza Vickers da liga de aluminio 355 para todas as condic¢des testadas.......... 93

Tabela 4.4: Anélise pontual por EDS da liga 355 produzida por fundicdo convencional,

conforme numeracao destacada em vermelho na Figura 4.8j (% em peso e em % atomica).. 99

Tabela 4.5. Anélise pontual por EDS da liga 355 na condi¢do apds 30 s de tratamento por
ultrassom utilizando sonotrodo de aco, conforme numeracdo destacada em vermelho na Figura

4.97 (% em Peso € €M Y0 ALOINICA)...cccuuveerureeriieeriieerieeertee et ee ettt e sttt e eibee st eesbbeesbeeesaneeas 101



Tabela 4.6. Anélise pontual por EDS da liga 355 na condi¢do ap6s 30 s de tratamento por
ultrassom utilizando sonotrodo de Ti, conforme numeracio destacada em vermelho na Figura

4.10) (% em peso € €M %0 ALOIMICA).......eerueeeriureeriieenieeenteeerteeerireeeiteesibeesbreesbteesbeeesaneeas 103

Tabela 4.7: Valores médios do tamanho de grao (GS) e tamanho de glébulo (GLS) da liga 355

para todas as condigOes reAqUECTIAAS. ......uieeruiieeiieeeiieeeiieeeieeeeieeeereeesreeesaeeeereeesaeeesreeenns 111

Tabela 4.8: Valores médios para a circularidade (CSF) e relacdo tamanho de grao/tamanho de

glébulo (GS/GLS) da liga 355 para todas as condi¢des reaquecidas.........coeuveereueeerureennneen. 112

Tabela 4.9: Dureza Vickers da liga de aluminio 355 na condi¢do escolhida como ideal

(refinada via UST ap6s 30 s utilizando sonotrodo de aco) testada apés o reaquecimento.... 122

Tabela 4.10: Valores de viscosidade aparente maxima e tensdo maxima obtidos na
caracterizacdo reoldgica em fung¢do do tempo de reaquecimento da liga 355 na condigdo

previamente refinada via UST ap6s 30 s utilizando sonotrodo de ago..........ccccveeveuveernnenn. 130

Tabela 4.11: Resultados dos testes de dureza das amostras tixoconformadas com fs = 0,45
(fabricadas via UST ap6s 30 s com sonotrodo de aco) em fun¢do do tempo de tratamento

EETTIEICO . - et e ettt e e e e e e e e e e e e e s e e e e e e en e aaeeeeeeaaaansnaaeeeeeessaannnnaeaseeeeeaennnnaaaseeeaaae 136

Tabela 4.12: Resultados dos valores médios obtidos nos testes de tracdo das amostras
tixoconformadas com fs = 0,45 (fabricadas via UST ap6s 30 s com sonotrodo de aco) em

func@o do tempo de tratamento tEIMICO. .....ccuveeerrrreeriieeeiieeeieeerteeesteeesreeesereeeereessneesseeenns 138

Tabela 4.13: Comparativo das propriedades mecanicas da liga 355 conforme especificacdo
(como fundida (F) e apds tratamento térmico) vs. os valores obtidos nas amostras

tixoconformadas sob a condi¢ao ideal (ap6s 30 s via UST com sonotrodo de aco)............. 139

Tabela 4.14: Resultados dos valores médios obtidos nos testes de flexdo em trés pontos das
amostras tixoconformadas com fs = 0,45 (fabricadas via UST ap6s 30 s com sonotrodo de

aco) em funcao do tempo de tratamento tEIMICO. .....c.uveerurreerureeeiireeeieeerieeeeieeerreeesereeeereens 141



Lista de Abreviaturas e Siglas

Letras Latinas

D
d

dFl/dT derivada de 1* ordem da fracdo liquida com relac@o a temperatura

N X v S =

~

didmetro

tamanho médio de grao

deformacdo de engenharia
forca

como fundida

altura inicial

altura instantanea

constante de empilhamento das discordancias
comprimento

liquido

constante de proporcionalidade
Power-Law Index

nimero de bragos secundarios
porosidade

raio

temperatura

tempo

volume

Letras Gregas

a
B
¥
M
)
u

fase rica em aluminio

fase rica em silicio

taxa de cisalhamento média
espacamento dendritico primario
espacamento dendritico secundario

viscosidade aparente



o tensdo normal

00 constante tensao de atrito oposta ao movimento das discordancias
ay tensdo de escoamento
Abreviagoes

% at.  porcentagem atomica (atomic percent)
S fracdo liquida
fs fracdo solida

wt.%  porcentagem em peso (weight percent)

Siglas

ABAL Associacao Brasileira do Aluminio

ASTM American Society for Testing and Materials

CFC Cubica de Face Centrada

CSF Circularidade (Circularity shape factor)

DEMM Departamento de Engenharia de Manufatura e Materiais
DSC Calorimetria Exploratdria Diferencial

DTA Andlise Térmica Diferencial

EAA European Aluminium Association

EDS Espectrometria de Raios-X por Energia Dispersiva
FEM Faculdade de Engenharia Mecanica

GLS Tamanho de globulo (Globule size)

GS Tamanho de grao (Grain size)

HT-LSCM  High Temperature Laser Scanning Confocal Microscopy

MEV Microscopia Eletronica de Varredura
MIT Massachusetts Institute of Technology
P&B Preto e branco

SSM Semisolid Metal

UNICAMP Universidade Estadual de Campinas

UST Tratamento por Ultrassom (Ultrasonic Melt Treatment)

[MPa]
[MPa]
[MPa]



Sumario

T INTRODUGAO. ...ttt saen s 24
L1 OBJRUIVOS. .ttt ettt ettt e et e e it e et e s bt e e sabee st e e saabeeeaaaas 25

2 REVISAO DA LITERATURAL.......oovieieeeeeeeeeeeeeeeveeee e n s nenaeneen 28
2.1 ATUIMINIO. ¢ttt ettt ettt et sat e et e s bt et e s e e b e e 28

2.2 Ligas de Aluminio da Categoria 3XX.X.....cccveevuieerireeiiieeriieeneeeeireeeenreeesneeesreeenns 28

2.3 Liga de Aluminio ISO 355 e suas Aplicacdes em SemissOlidos.........c.ceevveeeerennns 29

2.4 RefiN0 d@ GIA0...ccuuiiiieiiieiiete ettt ettt st e e s e es 32

2.4.1 Refino de Grao via Agente Nucleante...........cccoeevueeerciieeniieeeniiieeniee e 34

2.4.2 Refino de Grao via Tratamento por Ultrassom...........cccceeeeveeerveeennveeennenn. 37

2.5 Reofundig¢ao e TiX0CONTOIMAGAO. .......cccciuiiieiiiiiieeecciiee e et e e e earae e e e 44

2.6 Analise Termodinamica, Morfoldgica e Reoldgica.........cceeeueeeniieeniieeniieeieeenee, 46

2.6.1 Anélise TermodiNAmICa.......cccueriueeriiiiiienieeieeeie et 46

2.6.2 Anélise MOTTOIOZICA. .....cccuviiiriieeiie ettt e 53

2.6.3 ANAliSe REOIOZICA.......eiiiiiiiciieeiiie ettt s 58

2.7 Técnicas de Refino e Andlise da Tixoconformabilidade Realizadas na Liga 355... 60

3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL......ccccoitiiiiiinieneiieeeeeeeeeteee ettt 67
3.1 Caracterizagd@o da ComposiCA0 QUIMICA. ......ccccuveeriuieeriiieeriieeiieeeiiee et e 69
3.2 Analise TermoOdiNAMICA. .....ccueeviiriiiriieniieeieee ettt ettt et e ereeseeennee e 69
3.3 Fabricacdo dos Lingotes da Liga 355.......cooiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeee e 70
3.4 Caracterizac30 MICIOSSIIULUTIAL............vvviiiiiiiiiiiiiiiiieee e eeeeeirreeeeeeeeeeeeees 71

3.5 Testes de ReaqUECTMENTO. .....cccuuiiriiieiiiieiieeiee ettt ettt e e e 75



3.6 Caracterizacao Microestrutural via Observacao In Sifl...........ccccevvveeeeeeeeeeeccinnnnnnn.. 76

3.7 Testes de Compressao @ QUENTE. .........ueeeuieeriiiieriiieeiiieeriee ettt e siree s e e 78

3.8 Andlise das Propriedades MECANICAS. .........eerrureerriiieriiiieniieeriee et 79

4 RESULTADOS E DISCUSSOES.........coooioiieeieeeeeeeeeeeeeeeees et senan s 82
4.1 Caracterizacdo da Composica0 QUIMICA......cccueeervieeriieeriieeiieeeieeeeeeeireeeee e 82

4.2 Anélise TermoOdinAmiCa.......cooueerieeiuiiniiiiierie ettt 82

4.3 Caracterizagdo Microestrutural da Matéria-Prima e dos Lingotes.............cccceeuveennn. 83

4.3.1 Concentracao e Morfologia de Fases Intermetalicas..........ccccceeevvvevureennnen. 94

4.4 Caracterizagdo Microestrutural do Reaquecimento............cccceeveeeeveeecieencneeennnen. 105

4.5 Caracterizacao Microestrutural via Observagao In Sitl........cccccceeeveeeeeccrveeeeennnnen. 123

4.6 Caracterizacdo do Comportamento ReolOgiCO........cueevvvierieieriieeiiieeiee e 129

4.7 Analise das Propriedades MeCANICAS. ........cccvveeeiuiieriiieeeiieeniee e eveeeveeeaaee e 135

5 CONCLUSOES........ciiiriiiietie ettt et 144
RETEIENCIAS. ...ttt sttt ettt ebe e s e eees 147

ANEXO A — Amostras apds os testes de viscosidade na taxa de aquecimento de 100 °C/min:
temperaturas de (a) 595 °C e (b) 575 °C (DE PAULA, 2014)..cccceviiiiiiniiinieieieeeeeeen 162

ANEXO B - Metalografia apds o reaquecimento da liga 355 na condi¢do refinada via UST
(ap6s 10 s com SONOTOAO A€ T1)..uuveeruieiiiiieiiieeiiiee ettt e 163

ANEXO C - Metalografia apés o reaquecimento da liga 355 na condi¢do refinada via UST
(ap0s 10 s com SONOTOAO A€ ACO)...ccuuviiriurieiiiieeiiie ettt ettt ettt e e eesaaee s 164

ANEXO D - Metalografia ap6s o reaquecimento da liga 355 na condi¢do refinada via UST
(ap6s 20 s com SONOTOAO A€ T1)..uuveeruiiiiiiieiiieeeie ettt et st 165

ANEXO E - Metalografia apos o reaquecimento da liga 355 na condi¢do refinada via UST
(ap6s 20 s com SONOTOAO A€ ACO)...ceuuieirurieiiiieeiiiee ettt ettt e et eesibeessiaeesareeas 166

ANEXO F — Metalografia apos o reaquecimento da liga 355 na condicdo refinada via UST
(ap6s 30 s com SONOTOAO A€ T1)..uuveeruiiiiiiieiiieeeiee ettt s s 167



ANEXO G - Metalografia ap6s o reaquecimento da liga 355 na condi¢do refinada via UST
(ap6s 60 s com SONOTOAO A€ T1)..uuveeruiiiiiiieiiieeeiie ettt st as 168

ANEXO H - Metalografia ap6s o reaquecimento da liga 355 na condi¢do refinada via UST
(ap6s 60 s cOm SONOTOAO € ACO)...ceuvieiruiieiiiieiiiee ettt ettt e et eeribeeesaaeesaeee s 169

ANEXO I — Metalografia apds o reaquecimento da liga 355 na condi¢do refinada via UST
(ap6s 90 s com SONOTOAO A€ T1)..uuveerueiiiiiieiiieeeiie ettt 170

ANEXO J — Metalografia apos o reaquecimento da liga 355 na condicdo refinada via UST
(ap6s 90 s com SONOTOAO A€ ACO)...ceuviiirurieiiiieiiiee ettt ettt ettt e et e e b e eaeeeas 171

ANEXO K — Metalografia ap6s o reaquecimento da liga 355 na condi¢do refinada via UST
(ap6s 120 s com SONOLIOAO A€ T1)...eevuriiriiiieiiieiiiie ettt 172

ANEXO L — Metalografia apos o reaquecimento da liga 355 na condic¢do refinada via UST
(ap6s 120 s com SONOLIOAO A€ AC0O)......eeiurieeiiieiiieeeiie ettt ettt st essaaeeeas 173

ANEXO M — Artigos publicados pelo Qutor...........ccccceeirieieiniinieieiieeeeeeeee e 174



24
1 INTRODUCAO

A tecnologia de processamento de metais semissolidos (SSM), notadamente a
tixoconformag¢do ou a reofundi¢do, permite conformar ligas metalicas no estado pastoso e
assim obter componentes ou pecas em near-net-shape (ATKINSON, 2005). A liga de
aluminio ISO 355 pertence ao sistema ternario Al-Si-Cu (ASM Handbook-Vol.15, 2004) e é
uma das ligas potencialmente utilizaveis para o SSM (ZOQUI, 2014; DE PAULA, 2014 ¢ DE
PAULA, 2018), sendo amplamente utilizada na inddstria automotiva por possuir excelentes
propriedades mecanicas (ASM Handbook—Vol.15, 2004).

Em geral, a avaliacdo do potencial para se determinar se uma liga é tixoconformavel ou
ndo leva em conta os seguintes aspectos: a) se a liga possui uma transi¢ao de estado, de sélido
para liquido (tixoconformacdo), ou liquido para sélido (reofundicdo), que seja controlavel do
ponto de vista de estabilidade termodinamica; b) se a microestrutura no estado pastoso é
constituida de uma fase sélida homogénea, de tamanho diminuto e em formato globular
imersa no liquido remanescente; c) se a combinagdo dos dois primeiros fatores conduz a um
comportamento reoldgico controlavel e homogéneo e, por fim, d) se o produto conformado
apresenta, apds a solidificagdo (e possivel tratamento térmico), 0 comportamento mecanico
necessario (ATKINSON, 2000; LIU, 2005 e ZOQUI, 2008).

O primeiro quesito, a) termodindmico, estudado para a liga ISO 355, é satisfeito, uma
vez que a liga apresenta um grande intervalo de fusdo (ou solidificacdo) que se subdivide na
fusdo da fase eutética, rica em silicio, seguida da fusdo da fase primaria alfa. Tem-se que apés
a fusdo instavel do eutético, a sensibilidade da fracdo liquida, isto €, a variacdo de fracdao
sOlida em fun¢do da variagdo da temperatura, € baixa. Posto de outra forma, apds a fusdo da
fase secundaria, grandes alteracdes de temperatura geram pouca alteracdo da quantidade da
fase solida primaria e este fato é de fundamental importancia para o controle do processo (DE
PAULA, 2014; DE PAULA, 2018 e BROLLO, 2018).

Desta forma, € necessario examinar os quesitos: b) microestrutura; c) reologia e d)
propriedades mecanicas, objeto deste trabalho. Existem intimeras técnicas para obtengdo de
refino de grdao em ligas de aluminio, sendo o refino quimico o mais utilizado devido ao seu
baixo custo e facilidade de uso (FAN, 2002 e ATKINSON, 2005). Porém, o refino quimico de

grao altera a composi¢do quimica original do material, embora de maneira sensivel
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(SIGWORTH, 2007 e GARCIA, 2011). Alternativas de refino de grao foram desenvolvidas

para contornar esse inconveniente e vém se destacando na industria metaldrgica: trata-se do
tratamento do metal liquido por cavitagdo por ultrassom (UST) (ESKIN, 1995; 1998 e 2001).

Embora a técnica de refino de grao por tratamento do metal liquido por cavitacdo por
ultrassom e a tecnologia de semissolidos terem sido descobertas nos anos 1970, ainda ha
muito o que se estudar para que tais tecnologias se tornem ainda mais promissoras e faceis
para implementacdo na industria metaldrgica (ESKIN, 2001 e FAN, 2002). Da mesma
maneira, embora a liga ISO 355 possua excelentes propriedades mecanicas, pouco tem sido
estudado sobre a producdo de pecas utilizando-a como matéria-prima por meio destas
tecnologias alternativas. Pesquisas bibliograficas recentes evidenciaram que ha poucos artigos
ou estudos referentes ao comportamento reoldgico e mecanico acerca desta liga.

E importante destacar que toda a matéria-prima para aplicacdo em tixoconformacdo
deve possuir a microestrutura mais refinada possivel, uma vez que, as prOximas etapas de
processamento do material no estado semissdlido sdo extremamente dependentes dela. A
matéria-prima  refinada  possibilita evolu¢do  microestrutural de qualidade e,
consequentemente, influenciarad de forma direta na viscosidade do material, uma vez que ligas
nao refinadas ou dendriticas causam valores elevados de viscosidade (SPENCER, 1972;
FLEMINGS, 1976; FLEMINGS, 1991; FAN, 2002 e ATKINSON, 2005).

Devido a necessidade de preencher tal lacuna da liga de aluminio ISO 355 e dar
continuidade ao trabalho de mestrado intitulado “Anélise da tixoconformabilidade da liga
A355.0” (DE PAULA, 2014), que deu origem aos artigos “Thixoformability analysis of 355
aluminum alloy” (DE PAULA, 2018) e “Analysis of the thermodynamic behavior of A355 and
B319 alloys using the differentiation method” (BROLLO, 2018), faz-se necessario analisar
outras técnicas de refino de grao da matéria-prima para a tixoconformacgao além da utilizada
nesses estudos (refinador quimico de graos e agitacio eletromagnética simultaneamente), bem

como analisar a sua respectiva tixoconformabilidade.

1.1 Objetivos

Desta forma, o ineditismo sobre a liga ISO 355 e os objetivos deste trabalho sdo:
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e Otimizar ou sistematizar o processo de refino de grao da matéria-prima para a

tixoconformacdo por meio da técnica de tratamento do metal liquido por
cavitacdo por ultrassom, estudando-se os pardmetros: tempo de tratamento € o
tipo de sonotrodo (ago e titanio). O tempo de tratamento influencia fortemente
na qualidade do refino da microestrutura da matéria-prima, assim como o tipo do
material do sonotrodo, por meio das diferencas de geometria e da condutividade
térmica presentes no aco € no titanio. Além disso, o custo de produgdo do
sonotrodo e a sua durabilidade para cada tipo destes materiais podem influenciar
no custo de toda a cadeia de produgcdo da matéria-prima refinada. Por estes
motivos, busca-se levantar a condi¢do que proporcione o melhor refino a um
custo inferior;

» Estudar a tixoconformabilidade do material previamente refinado via UST com
andlises microestrutural, morfoldgica e reoldgica, ou seja, estudar as influéncias
de parametros do processo (no grau de refino da matéria-prima), no
comportamento do material no reaquecimento antes da conformacio e avaliar
qual o comportamento da pasta na tixoconformagao;

e Caracterizar o comportamento do material por meio da técnica de aquecimento in
situ durante a transi¢ao sélido-liquido e observar qual mecanismo é mais efetivo
para a globularizacdo durante o reaquecimento, Ostwald ripening ou
coalescéncia;

* Avaliar as propriedades mecanicas de amostras conformadas a quente no estado
semissolido; e

* Comparar os resultados obtidos nesta tese com os resultados dos estudos
anteriores quando foi utilizada a técnica de refino de grdo por meio do uso de

refinador quimico e agitacao eletromagnética simultaneamente.

De uma forma geral, busca-se contribuir para a insercao da liga de aluminio ISO 355
nos diversos ramos industriais, uma vez que os parametros de processo foram investigados
cientificamente por meio da técnica e da tecnologia supracitadas. Com a juncdo destes
objetivos, este estudo é pioneiro e contribui para a evolucdo da técnica de refino por ultrassom
e da tecnologia de semissolidos para a liga de aluminio ISO 355.

Estruturalmente, este trabalho estd dividido em capitulos. O histérico, a revisdo da



27
literatura, os topicos conceituais € o contexto tedrico no qual essa pesquisa estd inserida

compdem o capitulo 2. No capitulo 3, todo o procedimento experimental realizado neste
trabalho foi detalhado com a descricdo dos materiais, equipamentos e metodologia
empregados nos experimentos. Os resultados obtidos e as discussdes para cada etapa ou
objetivo desta tese compdem o capitulo 4. No quinto e ultimo capitulo estdo as conclusdes

baseadas nos resultados experimentais.
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2 REVISAO DA LITERATURA

A revisdo da literatura serd abordada de maneira sucinta e subdividida em tépicos sobre
o aluminio e a liga de aluminio ISO 355, tipos de refinos — com foco no refino por ultrassom
(UST) — e, finalmente, expor alguns conceitos da tecnologia de semissdlidos, junto de estudos

ja realizados de tixoconformabilidade utilizando como matéria-prima a liga ISO 355.

2.1 Aluminio

O aluminio € o metal mais abundante no planeta Terra. Quando puro, suas
caracteristicas sdo: baixa resisténcia mecanica, baixa densidade, ndo magnético, alta
resisténcia a corrosdo e elevadas ductilidade e maleabilidade. Por outro lado, quando recebe
elementos de liga, apresenta melhora significativa das propriedades mecanicas, uma vez que o
aluminio puro ndo apresenta tal comportamento mesmo apds o tratamento térmico. Os
elementos de liga mais conhecidos e mais utilizados sdo o cobre, o zinco, o manganés, o
magnésio e o silicio. As ligas compostas pelo sistema Al-Si representam 50% das ligas
utilizadas na industria, justificada pela sua elevada fluidez, pequena contracio na
solidificacdo, resisténcia a corrosio, excelente soldabilidade, boa relacdo resisténcia/peso etc.

(ASM Handbook—Vol.2, 2004).

2.2 Ligas de Aluminio da Categoria 3XX.X

As ligas de aluminio sdo divididas em dois grupos: as ligas conformadas plasticamente e
as ligas destinadas para fundi¢cdo. Com foco nas ligas para fundi¢do, as categorias sao

divididas em (ASM Handbook—Vol.15, 2004):

* 1XX.X, aluminio puro (99,00% ou superior);
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* 2XX.X, ligas de aluminio-cobre;

* 3XX.X, aluminio-silicio + cobre e/ou magnésio;
¢ 4XX. X, aluminio-silicio;

* 5XX.X, aluminio-magnésio;

e 7XX.X, aluminio-zinco;

¢ 8XX.X, aluminio-estanho;

¢ 9XX.X, aluminio + outros elementos;

e 6XX.X, série sem uso.

As ligas pertencentes a categoria ou série 3XX.X sdo as ligas de maior utilizacdo nos
processos de fundi¢do devido as suas excelentes propriedades fisicas, destacando-se as ligas
ISO 355, 356 e 357. Estas ligas pertencem as categorias Al-Si-Mg, Al-Si-Cu e Al-Si-Cu-Mg e

sdo consideradas de baixo custo pelas indudstrias (ASM Handbook—Vol.15).

2.3 Liga de Aluminio ISO 355 e suas Aplicacoes em Semissolidos

A década de 1990 evidenciou o inicio do desenvolvimento automotivo para produtos
semissOlidos a partir de ligas de aluminio (FAN, 2002). O que desencadeou esse
desenvolvimento foi a crise do petr6leo dos anos 1970 e, na década seguinte, anos 1980, a
busca do setor automotivo pela utilizacdo de pecas produzidas a partir de materiais mais leves
para a reducgdo do peso dos veiculos (COLE, 1995; MILLER, 2000 e SCHUBERT, 2001).

Esse desenvolvimento de produtos fabricados por meio da tecnologia de semissélidos
fez da inddstria automotiva o principal destino destes produtos, compondo os sistemas de
suspensdo, carcacas e discos de embreagem (EAA, 2018 e ABAL, 2018). Alguns paises
europeus se destacaram na aplicagdo desta tecnologia na producdo de produtos para o setor
automotivo; os Estados Unidos se destacaram na producdo de pegas para bicicletas e motos de
neve e os paises asidticos na producdo de componentes eletronicos em ligas de magnésio
(ATKINSON, 2005).

Ligas utilizadas comercialmente em semissélidos ou que possuem no minimo algum

estudo realizado sdo todas do sistema de ligas eutéticas como Fe-C, Al-Si e Mg-Al. As ligas
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com maior destaque em reofundi¢do ou tixoconformacdo sdo as ligas de aluminio A356,

A357, A319, A319S, A355, A380 e A390, e as ligas de magnésio AZ91, AM-50 e AM-60
(NADCA, 2006 e ZOQUI, 2014). Dentre os exemplos citados, as ligas mais utilizadas em
semissoOlidos sao as ligas da categoria 3XX.X, especificamente as ligas A356 e A357, as quais
correspondem a uma parcela de 95% do mercado (CHIARMETTA, 2000).

Pertencente a esta categoria, a liga ISO 355 € uma liga comercialmente processada em
SSM e a que possui menor teor de silicio quando comparada as demais ligas de aluminio da
referida categoria. Isso garante ao produto produzido com esse material excelentes
propriedades mecanicas provenientes da adicdo de magnésio e cobre em sua composi¢ao
quimica (ZOQUI, 2014).

A liga em estudo € especificada conforme as normas ASTM B179-17, ISO 3522 e JISH
5202, sendo que cada norma adota uma designacdo distinta. Por exemplo, liga 355.1 e 355.2
no caso da norma ASTM B179-17, liga 355.0 conforme a norma ISO 3522 e AC4D para a JIS
H 5202. Neste trabalho foi adotada a designacdo da norma ISO por ser a mais usual no Brasil.
Porém, com o intuito de facilitar a leitura do texto, de agora em diante, adotaremos apenas a
designagao liga de aluminio 355.

Assim, a composi¢do quimica da liga 355 e suas variacdes estdo listadas na Tabela 2.1.

Tabela 2.1: Composicdo quimica da liga 355 e suas varia¢des de acordo com as especificacoes
padrao ASTM B179-17, ISO 3522 e JIS H 5202 (% em peso).

Si Cu Mg Fe Mn Zn Ti Al
355.1 | 4,5-5,5 | 1,0-1,5 | 0,45-0,6 <0,5 <0,5 |<0,35 <0,25 bal.
3552 | 4,5-5,5 | 1,0-1,5 0,5-0,6 | 0,14-0,25 | <0,05 | <0,05 <0,2 bal.
ISO 355 4,5-5,5 | 1,0-1,5 | 0,35-0,65 <0,65 <0,55 | <0,15 | 0,05-0,25 | bal.
JIS 355 4,5-5,5 | 1,0-1,5 0,4-0,6 <0,6 <0,5 <0,3 <0,2 bal.

ASTM

As propriedades mecanicas da liga de aluminio 355 nas condicdes como fundida (F) e
ap6s tratamento térmico (T4, TS5 e T6) estdo especificadas em funcdo das normas ASTM
B108/B108M~-18 e ISO 3522:2007, como pode ser observado na Tabela 2.2.

A liga de aluminio 355 na condicdo tixoconformada possui como principais
caracteristicas: média resisténcia mecanica, excelente fluidez, boa usinabilidade apods

tratamento térmico e boa estanqueidade sob pressdo. Usualmente, ela € empregada na
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producdo de pecas complexas, tais como cabecgote de cilindros, corpo de vélvulas, camisa

d’4gua em blocos de motores, pistdes para compressores de ar, unido para mangueiras,
acessorios para a industria de maquinas, na construcdo civil etc. (ASM Handbook—Vol.15,
2004).

Estudos recentes com foco na tecnologia de semissolidos expuseram que a liga de
aluminio 355 apresentou excelentes resultados termodinamicamente e nas etapas de
caracterizacdo dos processos de tixoconformacdo, tais como evolu¢do microestrutural e
comportamento reoldgico (ZOQUI, 2014; DE PAULA, 2014; DE PAULA, 2018 e BROLLO,
2018).

Tabela 2.2: Propriedades mecanicas bésicas das ligas de aluminio 355 comumente utilizadas

na condicao como fundida e apds tratamento térmico (MATWEB; ASM Handbook—Vol.15,

2004; ASTM B108/B108M—18 e ISO 3522:2007).

Propriedade 355-F 355-T5 355-T6
Limite de Escoamento (MPa) 100 - 127 | 165 -228 | 207 - 228
MATWEB | Limite de Resisténcia & Tragdo (MPa) | 156-172 | 186 - 317 | 276 - 303
Alongamento (%) 1-3 2-7 3-12
Dureza (HV) 75 85 101
Propriedade 355-F 355-T5 355-T6
ASM Limite de Escoamento (MPa) 83 159 172
Handbook— | Limite de Resisténcia a Tracdo (MPa) 159 193 241
Vol.15,2004 | Alongamento (%) 3 1,5 3
Dureza (HV) - 74 92
Propriedade 355-F 355-T5 355-T6
ASTM Limite de Escoamento (MPa) - - -
B108/B108M — | Limite de Resisténcia a Tra¢do (MPa) - 185 290
18 Alongamento (%) - - -
Dureza (HV) - 86 123
Propriedade 355-F 355-(T4) | 355-T6
Limite de Escoamento (MPa) - 140 210
ISO 3522:2007 | Limite de Resisténcia a Tra¢do (MPa) - 230 280
Alongamento (%) - 3 1
Dureza (HV) - 98 129
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2.4 Refino de Grao

Antes de abordar o tema refino de grao, faz-se necessario salientar alguns conceitos, tais
como a nucleagdo e os seus tipos, como a nucleacdo homogénea e a nucleacido heterogénea.

A nucleacdo é definida como a formagao de uma nova fase a partir de outra; essa nova
fase deve estar separada do meio que a gerou através de contornos, ou seja, as particulas de
solido ficam circundadas pelo meio liquido. A nucleagdo homogénea € a geragao do s6lido no
meio liquido sem o auxilio de nenhum estimulante energético externo. Ja a nucleacio
heterogénea € a geracdo de s6lido com o auxilio de estimulantes externos, tais como particulas
sOlidas em suspensdo no liquido, paredes do molde, uma pelicula de 6xido na superficie do
liquido e elementos ou compostos inseridos propositadamente no meio liquido (GARCIA,
2011).

Duas técnicas sdo consideradas tradicionais no controle do tamanho de grdo ou, em
outras palavras, no grau de refinamento de um determinado material. Sdo elas: o resfriamento
controlado com a aplicagao de elevadas taxas de resfriamento no metal liquido (GARCIA,
2011) e a adicdo de agentes nucleantes, conhecidos também como elementos refinadores de
grdos (GREER, 2003 apud MCCARTNEY, 1989).

Mas também, o tamanho e o tipo de microestrutura sdo diretamente influenciados por
interferéncia mecanica durante a solidificacdo e essa interferéncia mecanica ocorre via
vibragdo, agitacdo mecanica, agitacdo eletromagnética, agitacdo manual, vibracdes sOnicas ou
ultrassdnicas, borbulhamento de gis no metal liquido etc. (FAN, 2002 e ATKINSON, 2005).

As propriedades mecanicas de um material sdo diretamente influenciadas pela sua
microestrutura, preferencialmente deseja-se que o0s materiais apresentem microestrutura
equiaxial, uma vez que grdos equiaxiais garantem isotropia em relacdo as propriedades
mecanicas do material. Desta forma, a microestrutura diz muito sobre as propriedades
mecanicas, influenciando-a diretamente. Ou seja, quanto menor for o tamanho dos grios de
um determinado material, maior serd a sua propriedade mecanica (GARCIA, 2011).

Mas além do tamanho de grao, o espacamento interdendritico, o formato e a quantidade
de porosidade, as segregacdes e as fases existentes sdo fatores os quais definem as
propriedades mecanicas. As propriedades mecanicas que podem ser mensuradas com a

microestrutura sdo o limite de resisténcia a tracdo, o limite de escoamento, a ductilidade, o
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limite de resisténcia a fadiga e a resisténcia a fluéncia (GARCIA, 2011).

Sendo assim, a Equacd@o 2.1, conhecida como equacdo de Hall (HALL, 1951) — Petch
(PETCH, 1953), possibilita correlacionar a tensdo de escoamento do material (oy) com o
tamanho médio de grdo. Essa correlacdo se aplica para uma ampla variedade de ferros e acos,

bem como para muitos metais ndo ferrosos e suas ligas (BHADESHIA, 2006).

— -1/2
g, =0, *+k,d (Equagio 2.1)

Onde:

g, ~
Y= tensao de escoamento (MPa)

0, = constante chamada de tensdo de atrito que se opde ao movimento das discordincias

(MPa)
k,= constante que representa uma medida da extensdo do empilhamento de discordancias nas

barreiras (MPa.m'?)

d = didmetro do grio (m™"?)

Além dessa correlacdo anterior, a equacdo de Hall-Petch permite outros tipos de
correlagdes, tais como: a dependéncia da tensdo de escoamento em funcdo da deformacgdo
plastica até a fratura ductil; a variacdo da tensdo de fratura fragil, e a dependéncia da
resisténcia a fadiga, mas sempre em fun¢do do tamanho de grao (d) (ARMSTRONG, 1970).

Essa dependéncia da resisténcia a deformagao plastica com o contorno de grao baseia-se
no conceito de que o contorno de grdo atua como barreira para o movimento dessas
discordancias (DIETER, 1981).

A constante 0, ¢ denominada como a tensdo de atrito necessdria para mover as

discordancias livres ao longo dos planos de deslizamentos. Ela é fortemente dependente da
temperatura, da deformacdo e da percentagem de elementos de liga ou das impurezas
presentes (DIETER, 1981 e BHADESHIA, 2006).

A segunda constante, k,, representa uma medida da extensdo do empilhamento de

discordincias nas barreiras e indica a inclinacdo da reta obtida ao tracar 0, contra d'*. A

constante ky ndo € sensivel a temperatura e, nos diversos tipos de metais cibicos de corpo
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centrado, esta constante sofre variacao consideravel (DIETER, 1981 e BHADESHIA, 2006).

O efeito do tamanho do grdo na tensdo de escoamento ocorre quando uma fonte de
deslocamentos reage dentro de um cristal e, ao se mover, gera outros deslocamentos
consecutivos até se acumularem no limite ou contorno de griao. Neste caso, esse acimulo no
limite do grdo provoca a geracdo de tensdo no grdo adjacente. Apds essa tensdo atingir um
valor de ponto critico, uma nova fonte de tensdo ird operar nesse grao adjacente, propagando-a
de grao em grao (BHADESHIA, 2006).

Desta maneira, a distancia que os deslocamentos t€ém para percorrer formando os
patamares de contornos de grdos ou, em outras palavras, o nimero de deslocamentos
envolvidos sdo todos determinados pelo tamanho do grao (BHADESHIA, 2006).

Ou seja, quanto menor o tamanho dos graos ou mais refinada for a microestrutura do
material, maior serd a dificuldade de propagacdao da tensdo resultante do processo de
escoamento. Do contrario, quanto maior for o tamanho do grao, mais ficil sera para propagar
a tensdo de escoamento. A explicacdo recai que para granulometrias grandes, os acimulos
conterdo locais maiores e, consequentemente, maiores também serdo as concentracdes de
tensdes nos graos vizinhos (BHADESHIA, 2006).

E, por fim, como ja comentado na Introducdo deste trabalho, toda a matéria-prima para
aplicacdo em tixoconformacdo deve possuir a microestrutura a mais refinada possivel, uma
vez que existem interdependéncias entre as etapas de analise da tixoconformabilidade, pois
ligas ndo refinadas e dendriticas causam valores elevados de viscosidade devido as fortes
ligacdes tridimensionais existentes (SPENCER, 1972; FLEMINGS, 1976; FLEMINGS, 1991;
FAN, 2002 e ATKINSON, 2005).

2.4.1 Refino de Grao via Agente Nucleante

Com énfase nos agentes nucleantes para o refino de grao, sua defini¢ao consiste em uma
substancia adicionada intencionalmente ao metal liquido, com o intuito de incentivar ou
iniciar a formacao de sitios de nucleacdo. Dessa forma, caracteriza-se como uma nucleagao
heterogénea e, por consequéncia, permite ou facilita a formacdo de graos equiaxiais. Esses

agentes sao universalmente utilizados em aluminio puro e nas suas ligas (GREER, 2003 apud
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MCCARTNEY, 1989).

O refino de grao via adicdo de agentes ou elementos refinadores foi explicado através do
refinador Al - 5,0%Ti - 1,0%B em peso, que contém os substratos de nucleacdo de Alz3Ti e
TiB> em uma matriz de Al. Na temperatura peritética, o substrato Al3Ti, considerado o mais
efetivo e altamente estavel no liquido, € envolto por uma fase liquida com composi¢dao
praticamente pura em Al-a, desempenhando a funcdo de formar nicleos que dardo inicio a
solidificacdo do material. J& os substratos de TiB> permanecem de maneira estavel (GREER,
2003 apud SCHUMACHER, 1998).

Esses substratos de Al3Ti sdo considerados o centro de nucleacdo heterogénea e a reacao
peritética possibilita detalhar como esses refinadores agem no metal liquido (GUZOWSKI,
1987).

A reacdo peritética € quando uma fase liquida reage com uma fase sdlida (reagente)
permitindo o surgimento de uma nova fase sOlida. Esta deve ser diferente da fase solida
reagente. A Equacdo 2.2 descreve a reagdo peritética (SMITH, 2012) e a sua correlacdo com
base no diagrama de fases Al-Ti, utilizando como referéncia o substrato TiAl; (CROSSLEY e

MONDOLFO, 1951):

L+a=>p (Equacao 2.2)
L + TiA1l3; => a-Al (solugdo sélida)

Portanto, quando os elementos refinadores de grdos sdo utilizados durante a
solidificacdo, em um determinado momento, ocorrerd o aparecimento de liquido com
composi¢ao peritética por rejeicao de soluto.

Assim, quando uma liga € resfriada muito lentamente ou em condi¢des de equilibrio,
toda a fase sdlida a reage com todo o liquido ao atingir a temperatura peritética, dando origem
a uma nova fase s6lida chamada de S, conforme a Figura 2.1a. Mas se essa liga passar muito
rapidamente pela temperatura peritética durante a solidificacdo, ocorrerd o encapsulamento da
fase a (fendmeno fora do equilibrio), conforme a Figura 2.1b, ou seja, a fase f§ criada pela
reacdo peritética encapsula a fase priméria a (SMITH, 2012). A nucleagdo heterogénea é

considerada a mais eficiente delas (GARCIA, 2011).
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Figura 2.1: Esquema de progressao peritética: (a) durante o resfriamento lento (em equilibrio)
e (b) encapsulamento da fase a pela fase f de uma liga que durante a solidificacdo passou

rapidamente pela temperatura peritética (fora de equilibrio) (adaptado de SMITH, 2012).

Os agentes nucleantes tém a sua eficiéncia medida ou comparada por meio da
correspondéncia entre a estrutura cristalina do intermetélico utilizado e do parametro de rede
do seu ntcleo solido. Experimentalmente, determina-se a eficiéncia dos agentes nucleantes em
relacdo a quanto esses agentes de fato conseguem refinar o material e ndo de quanto eles
permitem baixar o super-resfriamento para iniciar a nucleacdo (CANTOR, 2003 e O’REILLY,
1995).

Sua utilizacdo pratica consiste em adicionar os agentes nucleantes de forma uniforme e
distribuida no metal liquido, geralmente em pequenas quantidades com o intuito de nao alterar
significativamente a composicdo quimica original da liga (SIGWORTH, 2007 e GARCIA,
2011).

Os principais refinadores de graos indicados para aluminio e suas ligas sdo Al-Ti, Al-Ti-
B e Al-B (GREER, 2003 ¢ ASM Handbook—Vol.15), sendo o refinador do tipo Al-Ti-B, com
uma composicdo quimica tipica Al - 5,0%Ti - 1,0%B em peso (designada como Al-5Ti-1B) o
mais utilizado (ASM Handbook-Vol.15).

O desenvolvimento de novos refinadores de graos para ligas do tipo Al-Si tem sido o
tema de algumas pesquisas, como € o caso dos refinadores Nb-B (nidbio-boro). Esses
refinadores sdo responsaveis por produzir os substratos de nucleacao do tipo AlsNb e NbBo.
Frente aos demais, eles apresentam como principal vantagem tornar o tamanho de grdo
inoculado menos sensivel a taxa de resfriamento que € empregada para solidificar o material.
Esse comportamento indica que os refinadores do tipo Nb-B podem ser aplicados com mais

facilidade em diferentes processos de fundi¢do, tais como fundi¢do em areia, fundicdo de
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molde permanente e fundi¢do sob pressdo (BOLZONI, 2015-a e BOLZONI, 2015-b).

Alguns beneficios justificam o real motivo de que essa técnica continua em uso no ramo
metalirgico. O principal deles é a reducdo tanto da quantidade de porosidade, quanto do
tamanho dos poros nas ligas em fundicdo, pois os poros oriundos dos gases tendem a se
localizar entre os ramos dendriticos e o eutético solidificado. Como o0s graos estdo com seu
tamanho reduzido, esses espagos para a formacdo dos poros também ficam reduzidos,

inibindo, assim, a sua formacado (SIGWORTH, 2007).

2.4.2 Refino de Grao via Tratamento por Ultrassom

O refino de grao por meio da agitagdo mecanica ocorre por dois métodos. O primeiro
pela fragmentacdo e ruptura dos ramos dendriticos ocasionado pela flutuacdo térmica no
liquido. Ja o segundo método ocorre pela agitacdo do metal liquido e, consequentemente, se
did o aumento do molhamento do metal na superficie do molde, facilitando, assim, a
transferéncia de calor através da interface metal/molde (GARCIA, 2011).

Como o processamento de ligas no estado semissolido € extremamente dependente da
microestrutura da matéria-prima, diferentes tecnologias t€ém sido utilizadas na produgdo de
ligas metalicas refinadas, destacando-se o tratamento por ultrassom (FAN, 2002 e
ATKINSON, 2005). A tecnologia de tratamento por ultrassom tem sido amplamente estudada
por Eskin (1995; 1998; 2001 e 2016) principalmente com foco no refino de ligas de aluminio.

A técnica de refino de grio via tratamento por ultrassom tem sido utilizada desde os
anos 1970 e permite que pecgas sejam produzidas a um custo menor € com processos de
producdo menos complexos quando comparados a outras técnicas. Além disso, com um tempo
de tratamento consideravelmente pequeno, o tratamento por ultrassom permite a
desgaseificacdo do metal fundido e pode ser facilmente adaptado as tecnologias comerciais
existentes sem grandes alteracdes nos parametros tecnoldgicos béasicos (ESKIN, 2001 e FAN,
2002).

A vista esquematica de como o tratamento por ultrassom gera energia mecanica pode ser
observada na Figura 2.2. O sistema € basicamente composto por gerador eletroeletronico,

transdutor, transformador actustico e sonotrodo. O gerador do tipo eletroeletronico produz
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energia elétrica suficiente para que o transdutor converta essa energia elétrica em energia

mecanica (vibragdes mecanicas), na ordem de 17 a 20 kHz. Essas vibragdes mecanicas sao
transmitidas do transdutor, no qual estd acoplado o transformador acustico, para o metal
liquido através do contato de uma ferramenta chamada de sonotrodo (SONITRON e
KRAUTKRAMER, 1990).

Inimeras explicacdes e teorias foram defendidas ao longo do tempo com o intuito de
apresentar os mecanismos envolvidos durante o tratamento por ultrassom, bem como os seus
beneficios. Desta maneira, a Figura 2.3 (formulag@o do autor) associa todas essas teorias.

A Figura 2.3 e as explicagdes a seguir resumem os principios de funcionamento do
tratamento por ultrassom, os respectivos mecanismos envolvidos durante esse tratamento com
a finalidade de obter o nivel de refino da microestrutura desejado, os mecanismos envolvidos
para que ocorra a desgaseificacdo do metal liquido e, consequentemente, a homogeneizacao
da microestrutura. E importante destacar que muitos destes mecanismos ocorrem

concomitantemente durante o tratamento por UST.

Transdutor

Sonotrodo ]

Liga de Al fundida

Cadinho

Figura 2.2: Vista esquematica do tratamento por ultrassom aplicado no cadinho contendo liga

de aluminio fundida (adaptado de ZHANG, 2013).

O funcionamento do tratamento por ultrassom consiste essencialmente na aplicacdo de
ondas acusticas na faixa de frequéncias de 17 a 20 kHz ao metal fundido, de modo a provocar
cavitacdes e misturar o metal fundido (ZHANG, 2011). Ou seja, durante o processamento, 0

sonotrodo em contato com o metal liquido permite a transmissao de ondas ultrassonicas entre
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as massas. Essa propagacdao de ondas ocasiona o fendmeno conhecido como cavitagdao

(ESKIN, 1998; ABRAMOYV, 1994 ¢ ZHANG, 2013).

Interface
metal/molde

| Particulas insoliveis

Lot (sitios de nucleacio)
I
- Implosio das bolhas
Refino de grao (sub-resfriamento)
Superficie do
sonotrodo (formacao
de cristais)
Tratamento

por Ultrassom:

Figura 2.3: Resumo dos mecanismos envolvidos durante o UST para obtencdo do refino de

grao e da desgaseificagdo (formulagdo do autor).

A Figura 2.4 apresenta as zonas tipicas que sdo geradas durante o processamento via
UST, conforme experimento realizado por Eskin e Tzanakis (2016). Neste experimento foram
utilizados glicerina, um transdutor de 1 kW e sonotrodo de Ti a 20 kHz. Essas zonas sdo
classificadas como: 1 sonotrodo, 2 zona de cavitacdo, 3 fluxo acustico e 4 fluxo de
recirculacdo (ESKIN, 2016).

Durante essa cavitacdo, algumas regides distantes do sonotrodo podem ocasionar o
surgimento de gas, como o hidrogénio em ligas de aluminio. Essas bolhas continuam

crescendo com pressdo negativa e colapsam gracas a alta transmissdo acustica/ultrassonica
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oriunda do sonotrodo. A implosdo dessas bolhas resulta em aquecimento local e as altas

pressdes em relagdo ao curto periodo de tempo ocasionam jatos liquidos violentos (ESKIN,

1998; ABRAMOV, 1994 e ZHANG, 2013).

—

Figura 2.4: Tlustrag@o das principais regides do processamento ultrassonico na fase liquida: 1

sonotrodo, 2 zona de cavitacao, 3 fluxo actstico e 4 fluxo de recirculacdo (ESKIN, 2016).

Estas alteracdes da temperatura na regido das bolhas podem ser justificadas em funcao
do rapido aumento do diametro dessas bolhas, o qual, aliado a evaporacao do liquido contido
internamente, reduzird a sua temperatura, gerando, portanto, um sub-resfriamento na sua
superficie (ABRAMOYV, 1970).

Outra explicagdo seria que devido aos colapsos das bolhas, ocorre 0 aumento da pressao
no meio liquido, a qual permite, assim, que o liquido ao redor das bolhas tenha o seu ponto de
solidificacdo elevado, exigindo, portanto, uma espécie de sub-resfriamento menor para iniciar
a nucleagao (HUNT, 1966 e HEM, 1967). Em outras palavras, todos esses fendmenos ou
mecanismos proporcionam a redu¢do da temperatura dando, portanto, inicio a nucleacdo.

Assim como explicado anteriormente, quando o ultrassom € aplicado, ocorre um fluxo
hidrodinamico tanto no volume deste liquido quanto nas paredes do molde, permitindo que a
homogeneidade se intensifique, influenciando desta maneira a distribui¢ao da temperatura no
liquido (ESKIN, 1998 e ZHANG, 2013). De um modo geral, a cavitagdo do metal fundido
permite que as particulas insoldveis presentes na superficie, principalmente 6xidos existentes
durante a fusdo, sejam transformadas em locais de solidificacao (ESKIN, 1998 e ABRAMOV,
1994).

Alguns parametros do processo influenciam direta e significativamente a etapa de refino
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da microestrutura. Os pardmetros que se destacam sdo: a temperatura inicial do sonotrodo; os

tipos de fluxos ou cavitagdo em fun¢do da profundidade de submersdo do sonotrodo e a
posicdo do sonotrodo em relacdo ao centro do cadinho durante o tratamento por UST
(ZHANG, 2013).

A temperatura inicial do sonotrodo durante os primeiros instantes do processamento por
ultrassom ocasiona a formag¢ao de pequenos cristais em sua superficie e que serdao dispersos no
metal fundido quando o sonotrodo for vibrado, aumentando assim os sitios de nucleagdo,
conforme mostrado na Figura 2.5 (ZHANG, 2013).

Essa influéncia da temperatura inicial do sonotrodo foi relatada nos testes realizados
com ligas de Al 7XXX em duas composicdes diferentes, a saber: com e sem tratamento por
ultrassom (10 s). Nestes testes, os valores menores para o tamanho de grao foram obtidos com
o sonotrodo na temperatura ambiente, como pode ser observado na Figura 2.6. Além de
proporcionar o melhor grau de refinamento da microestrutura, a menor temperatura do
sonotrodo causa o aumento da formagao de intermetalicos primarios (ZHANG, 2013).

Os tipos de fluxos ou cavitagdo em fungdo da profundidade de submersdo do sonotrodo
também influenciam significativamente o grau de refino do material tratado por ultrassom.
Em outra pesquisa conduzida por Zhang (2013), conforme a Figura 2.7, encontram-se os

resultados em fungao da altura da submersao do sonotrodo.

sonotrodo

nicleos de Al % &+

cavitacao .
metal liquido

Figura 2.5: Esquema do deslocamento de cristais da superficie do sonotrodo para o metal

liquido (adaptado de ZHANG, 2013).
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Figura 2.6: Tamanho de grao conforme diferentes temperaturas do sonotrodo para testes com

e sem tratamento por ultrassom (adaptado de ZHANG, 2013).

Este experimento, o qual foi realizado com 4gua ao invés de metal liquido (com o
intuito de facilitar a visualizagdo, pois a agua reflete 0 mesmo comportamento do aluminio,
porém com intensidade de vibracdo diferente), avaliou o fluxo ao redor do sonotrodo em
funcdo da profundidade de submersao. Constatou-se que os melhores resultados foram obtidos
com o sonotrodo na profundidade de 3 mm, uma vez que apresenta a maior area ativa tratada
(regido diretamente abaixo do sonotrodo) e a de menor fluxo secundario (menos ativo) do que
as posi¢oes de 10 mm e 20 mm de profundidade. Além disso, o fluxo secundario muito
intenso e proximo da superficie tende a arrastar o filme de 6xido para o metal (ZHANG,

2013).

® \/ N / ©

drea ativa fluxo secundario

Figura 2.7: Diferentes tipos de fluxos ou cavitacdo em fun¢do da profundidade de submersao

do sonotrodo: (a) 3 mm, (b) 10 mm e (c) 20 mm (adaptado de ZHANG, 2013).
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Além da temperatura inicial e da altura da submersdo do sonotrodo, o posicionamento

do sonotrodo € outra configuracio que influencia o processo via UST. Em mais uma
experiéncia conduzida por Zhang (2013), quando o sonotrodo obedece a configuracdo da
Figura 2.8, elimina-se praticamente o fluxo secundario e convectivo, a dispersdo se torna mais
violenta e prevalece praticamente apenas a regido mais intensa (ativa) sob a ponta do
sonotrodo.

A desgaseificacdo também € outro beneficio encontrado no tratamento por ultrassom e
tem extrema importancia na etapa de fundicdo de ligas de aluminio, uma vez que o hidrogénio
¢ altamente solivel em aluminio e suas ligas, e essa solubilidade varia em funcdo da
temperatura, da raiz quadrada da pressdo e do teor da liga de aluminio. Esse hidrogénio
contido no aluminio liquido € oriundo principalmente da umidade na atmosfera, ou seja,
disponivel em forma de vapor d’4dgua contida no ar atmosférico (ASM Handbook—Vol.15,
2004).

O aluminio em estado liquido permite que o hidrogénio, disponivel em forma de vapor
d’4gua contida no ar atmosférico, se dissolva em grandes propor¢des através da superficie
liquida. O 6xido existente durante o processo de fundi¢c@o serve como barreira protetiva, mas
perturbacdes da superficie podem quebrar essa barreira de 6xido, resultando na dissolucdo do
hidrogénio, o qual se torna outro meio de contaminagao (ASM Handbook—Vol.15, 2004).

Desta forma, essa absor¢dao de hidrogénio ocasiona o surgimento de porosidade nos
produtos fundidos em ligas de aluminio. A formacao de porosidade ¢é atribuida a dois fatores,
sendo eles a porosidade de contracdo existente entre os ramos interdendriticos; e a porosidade
devido a evolucdo das bolhas de hidrogénio conforme ocorre a queda da solubilidade do
hidrogénio durante a solidificacdo, também conhecida como poros gasosos (KUBO, 1985;
SIGWORTH, 1992 e ANSON, 1999).

O tratamento por ultrassom auxilia justamente nessa desgaseificacdo do aluminio e pode
ser explicada em trés estagios que ocorrem ao mesmo tempo (ESKIN, 1995; SHUSEN, 2012;
ESKIN, 1998; ABRAMOV, 1994 e ZHANG, 2013):

* difusdo de gas dissolvido para as bolhas ultrafinas existentes no liquido;

* coalescéncia de bolhas finas como resultado de fluxo acustico, pressao de radiacdo, bem
como forcas de Bjerknes e Bernoulli;

* flutuacdo de grandes bolhas com a ajuda da acdo das forcas de Stokes e dos fluxos

acusticos.
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Figura 2.8: Posicionamento ideal do sonotrodo para resultados mais intensos (adaptado de

ZHANG, 2013).

Carl Anton Bjerknes e seu filho Vilhelm Friman Koren Bjerknes foram os primeiros
estudiosos a relatar o comportamento das forcas de radiagdo acustica nas bolhas de gés,
conhecidas como for¢as de Bjerknes (BJERKNES, 1906 e DOINIKOV, 2005). Essas forgas
sdo divididas em forcas de Bjerknes primarias e secundarias. As forcas primarias agem nas
bolhas do tipo simples fazendo que ocorra a migracdo ou o acimulo delas quando as ondas
sonoras sao permanentes. Ja as forcas secundarias sdo responsaveis pela interagdo bolha-bolha
permitindo que ocorra ou ndo a atragdo entre si (DOINIKOV, 2005).

Bernoulli estuda a hidrodinadmica, ou seja, a relacdo entre a velocidade e a pressdo de
um fluido em especifico, no qual trés energias sao presentes, a saber: energia relacionada a
velocidade do fluido (cinética), energia em func¢do da altitude do fluido (potencial
gravitacional) e energia ligada a pressdo do fluido (energia de fluxo) (WHITE, 2002). Neste
caso, a cavitacdo permite que as bolhas entrem em colapso quando sdo arrastadas pelas
correntes ativas ou secundarias no aluminio liquido.

O refino de ligas de aluminio via UST é promissor para a industria aeroespacial, pois as
composi¢des quimicas se mantém inalteradas, o que ndo ocorre no refino de grao quimico. E,
como a cavitagdo € o principal mecanismo envolvido durante o tratamento por ultrassom, a
microestrutura produzida utilizando essa técnica é livre de contaminacio (HAGHAYEGH]I,

2013).

2.5 Reofundic¢ao e Tixoconformacao

Descoberta realizada nos anos 1970 no Massachusetts Institute of Technology (MIT), o
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processamento de ligas metalicas no estado semissélido (SSM) nada mais € do que a

conformagao de componentes no estado pastoso, cujo processamento ocorre em duas rotas
diferentes conhecidas como reofundicao e tixoconformagdo. Na reofundi¢@o, o metal liquido é
resfriado controlando-se a temperatura até a janela de conformagdo ideal no estado
semissOlido; em uma unica etapa de processamento o produto € obtido. Na tixoconformagao,
a matéria-prima ideal (refinada) é aquecida até essa janela de conformacdo para posterior
conformacdo e, portanto, em duas etapas de processamento (FLEMINGS, 1991).

Na reofundi¢do, o controle da temperatura € realizado na transi¢ao do estado liquido
para o estado solido. Na tixoconformacdo, o controle é realizado na transi¢ao do estado s6lido
para o estado liquido. Durante o processamento em semissOlidos, a fracdo liquida deve ser
controlada e com valores diferentes de acordo com a rota desejada; para reofundicio, por
exemplo, a fragcdo liquida é de aproximadamente 50-80%. J4 a tecnologia de tixoconformagao,
subdividida conforme as técnicas de processamento descritas a seguir, apresenta diferentes
fracdes liquidas, geralmente entre 30-60% (SPENCER, 1972; FLEMINGS, 1976 e
FLEMINGS, 1991):

* tixoforjamento: o material aquecido € conformado no estado semiss6lido diretamente
nas matrizes de forjamento, com a vantagem de menor desgaste das matrizes e menor
quantidade de material utilizado;

* tixoinjecdo: o metal € injetado dentro da matriz fechada e resfriada com a aplicacdo da
pressao;

* tixoextrusdao: o metal € extrudado e solidificado dentro da matriz, com a op¢do da
utilizacao de spray resfriador sobre a peca.

Quando comparado ao processo de fundi¢do convencional, o processo de producdo de
ligas metélicas por meio da tecnologia de semissdlidos possui algumas vantagens. Dentre elas,
pode-se citar maior eficiéncia energética; maior produtividade; menor retencao de ar € menor
possibilidade do surgimento de porosidades, bolhas e 6xidos; maior vida util dos moldes
devido ao menor choque térmico; e microestruturas finas e uniformes com propriedades
melhoradas. Além disso, o que mais se destaca como vantagem € a possibilidade da produgao
de pecas na condi¢do near-net-shape, ou seja, a peca € conformada praticamente no formato
final do produto. Desta maneira, € possivel eliminar as etapas de usinagem, reduzir a perda de
material e, consequentemente, reduzir o custo final de produ¢do (ATKINSON, 2005).

Por outro lado, algumas desvantagens também sao relatadas, como: maior qualificacdo
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inicial e habilidade dos operadores; necessidade de maior controle e precisdo da temperatura

durante o processamento; obrigatoriedade de aquecimento uniforme a fim de evitar
composi¢do quimica do material ndo uniforme; e custo da matéria-prima devido ao nimero
reduzido de fornecedores que produzam material com a estrutura devidamente refinada para

utilizacdo em semissélidos (ATKINSON, 2005).

2.6 Analise Termodinamica, Morfoldgica e Reologica

Para uma determinada liga metalica ser considerada apta para o processamento em
semissOlidos, € necessario que sejam realizadas as andlises termodinamica, morfoldgica e
reologica. Em cada uma delas, alguns parametros e caracteristicas sdo considerados
necessarios e imprescindiveis a um determinado material, possibilitando, assim, a obtencao de
resultados satisfatorios. Além disso, os comportamentos termodinamicos, morfolégicos e
reoldgicos sofrem influéncia uns dos outros. Por exemplo: a evolucdo morfologica de uma
liga especifica influencia diretamente o seu comportamento reoldgico. Detalhes sobre cada

andlise serdao abordados a seguir.

2.6.1 Analise Termodinamica

O comportamento de um material em se manter pastoso durante a etapa de
processamento € classificado como tixoconformabilidade. Alguns fatores ou caracteristicas
sdo considerados bésicos e necessarios para determinar se um material especifico possui esse
comportamento. Esses fatores sdo o intervalo de solidificacdo; a sensibilidade da fragdo
liquida com a temperatura (dF1/dT) no interior da zona pastosa; a fracao liquida formada pela
fusdo da fase eutética; a composi¢do quimica do material (ATKINSON, 2000 e ZOQUI, 2008)
e a taxa de aquecimento ou resfriamento a qual a liga é submetida até o estado semissélido
(CRISTOFOLINI, 2009). O estudo envolvendo esses fatores € chamado de analise

termodinamica ou caracterizagao termodinamica.
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O intervalo de solidificacdo é a diferenca entre a temperatura liquidus e a solidus. Este

intervalo deve ser suficiente para que durante a etapa de processamento seja permitido o
controle da relacdo fracdo liquida e so6lida do material pastoso (estado semissolido). Para
grandes valores deste intervalo, melhor a tixoconformabilidade do material, porém as chances
de o material apresentar trincas de contracdo durante a solidificacio também aumentam. E
recomendado um intervalo de solidificacio maximo de 130 °C (ATKINSON, 2000 e LIU,
2005).

De acordo com a literatura, a sensibilidade da fracdo liquida com a temperatura (dF1/dT)
no interior da zona pastosa € a porcentagem ou fracdo do material que se torna liquida com a
pequena variacdo da temperatura do material no estado semissélido. Desta maneira, é
desejado que o material apresente baixa sensibilidade a essa varia¢do de fracdo liquida/sdlida,
caso contrario, o controle do material durante o processamento semissolido se tornara dificil,
pois com a pequena variacdo de temperatura ocorre o surgimento de grande quantidade de
fracdo liquida. O valor maximo recomenddvel para a sensibilidade é de 0,03 °C! a fl = 0,5
(fracdo liquida) (ATKINSON, 2000 e LIU, 2005).

Comportamento semelhante também ¢é esperado do material em relacdo a fracao liquida
formada pela fusdao da fase eutética (conhecida como joelho), ou seja, para o correto controle
durante o processamento no estado semissdlido, deseja-se pouca variagdo da fracdo liquida
com a fusdo da fase eutética e os valores ideais de fracdo liquida estdo entre 0,3 a 0,6 na
temperatura eutética (ATKINSON, 2000 e LIU, 2005).

A composicdo quimica do material merece atencdo quanto ao tipo e ao teor dos
elementos que o compdem, pois alguns elementos podem alterar a tixoconformabilidade em
relacdo ao aumento do intervalo de solidificagdo, as fracdes de eutéticos, a temperatura
eutética etc. (ZOQUI, 2008).

Outros pesquisadores chegaram também a estudar a influéncia da taxa de aquecimento
ou resfriamento sobre o material at€é o estado semissOlido, relatando o aumento da
tixoconformabilidade em funcdo do aumento do intervalo de solidificacdo e da faixa de
trabalho no estado semissdlido, isso quando altas taxas de aquecimento ou resfriamento sao
utilizadas (CRISTOFOLINI, 2009). A variagcdo da taxa de aquecimento em ligas de aluminio
também influencia diretamente a morfologia do material e, por consequéncia, a viscosidade
aparente (PRONI, 2017).

Com a anélise termodinamica é necessario obter ainda alguns valores de referéncia para
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o processamento do material, tais como as temperaturas solidus, liquidus e eutética, bem

como a temperatura de trabalho e sua respectiva fracao liquida.

A caracterizagdo ou andlise termodindmica pode ser realizada por meio de algumas
ferramentas ou técnicas conforme alguns autores relataram em experimentos realizados, cada
uma com determinada vantagem e facilidade. Por exemplo: a simulacdo com o programa para
calculos termodinamicos; como o Thermo-Calc® utilizando a base de dados TTALS; a
Anadlise Térmica Diferencial (DTA) e a Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC) (LIU,
2005; CRISTOFOLINI, 2009; DE PAULA, 2014; ZOQUI, 2016; BROLLO, 2017 e DE
PAULA, 2018). As andlises de DTA e de DSC representam a cinética da reacdo soélido-
liquido.

Com énfase na liga de aluminio 355, as andlises termodinamicas ja foram realizadas em
trabalhos anteriores por meio de simulagdo com o programa para célculos termodinamicos
Thermo-Calc® e de analises via DSC e DTA, conforme De Paula (2014 e 2018). Neles, a
andlise da tixoconformabilidade da liga 355 demonstrou atender a todos os critérios
termodindmicos exigidos na tecnologia de semissdlidos e recomendados na literatura, tais
como o intervalo de solidificacdo, a fracdo liquida formada pela fusdo da fase eutética e a
sensibilidade da fracdo liquida com a temperatura (dFl/dT) no interior da zona pastosa
(ATKINSON, 2000).

Uma avaliagdo interessante foi realizada por Da Silva (2008) durante a caracterizacao
no estado bruto de solidificacdo conduzida para ligas de aco matriz mais carbonetos eutéticos.
Nesse trabalho, mesclaram-se os dados do diagrama de fases (na condi¢do de equilibrio
termodinamico) com os dados do diagrama de solidificacdo (condicdo de Scheil), com o
objetivo de que essa caracterizacdo chegasse o mais proximo possivel das condi¢des
experimentais para a liga em estudo.

Lembrando que o diagrama de equilibrio, também chamado de diagrama de fases,
apresenta uma situacdo na qual a liga tem tempo infinito para atingir as condig¢des de
equilibrio, ou seja, para cada fase existente observa-se a total difusdo dos elementos entre os
estados liquido-sélido e s6lido-sélido. Por outro lado, o diagrama de solidificagdao na condi¢ao
de Scheil considera apenas a difusdo total na fase liquida, na qual cada fase solidificada
mantém a respectiva composicdo, desta forma a difusdo no estado sélido nao € considerada.
Além disso, a partir do diagrama de equilibrio obtém-se o diagrama de solidificacdo, o qual

apresenta transformagdes muito mais complexas (DA SILVA, 2008 e GARCIA, 2011).
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Seguindo este mesmo raciocinio, para a liga 355 foram apresentados os dois tipos de

diagramas: o diagrama de fases (Figura 2.9) e o diagrama de solidificacdo (condicdo de Scheil
— Figura 2.10).

A Figura 2.9 apresenta o diagrama de fases para o sistema aluminio-silicio (na condicio
de equilibrio termodindmico) da liga de aluminio 355 gerado via simulag¢do termodindmica
com o uso do programa Thermo-Calc®, o qual possibilita observar o teor esperado para os
elementos ferro (Fe), cobre (Cu), manganés (Mn), magnésio (Mg) e titanio (Ti) normalmente
encontrados nessas ligas (ZOQUI, 2014). A porcentagem de silicio conforme as normas
ASTM B179-17, ISO 3522 e JIS H 5202 ¢ de 4,5 até 5,5% em peso (em destaque por duas
linhas pretas pontilhadas na vertical).

Essa porcentagem de silicio especificada garante a presenca de pequenas particulas
estaveis de TisMnAl;, as quais caracterizam uma fase temporiria e existente apenas em
temperaturas mais elevadas, uma vez que, conforme a temperatura diminui, essa fase
desaparece (lado esquerdo do diagrama identificada na cor amarela). Essas particulas de
Ti4MnAlz atuam como nucleos heterogéneos no metal fundido, ou seja, agem como um

refinador de graos (ZOQUI, 2014).
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Figura 2.9: Diagrama de fases Al-Si para a liga 355 obtido via simulagdo termodinamica com
0 uso do programa Thermo-Calc® destacando a porcentagem de silicio especificada (linhas

pretas pontilhadas na vertical) (adaptado de ZOQUI, 2014).
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A medida que o material inicia a sua solidifica¢do, o primeiro s6lido formado € a fase

de aluminio considerada quase pura e com estrutura ctibica de face centrada (Alcrc), existindo
simultaneamente com o liquido, conforme a 4rea destacada na cor roxa do diagrama de fases.
Com a continuacdo da solidificacdo, inicia-se a solidificagdo de Alcrc quase puro, o qual
segrega elementos tercidrios no liquido restante e, ao saturar, esse liquido dard inicio a
formacao da fase a, indicada pela cor azul-claro (ZOQUI, 2014).

Com a continua queda da temperatura, uma estrutura eutética se forma com
crescimento competitivo de Alcrc e/ou a e Si. Essa estrutura foi originada gracas a
transformacdo eutética devida ao liquido rico em Si remanescente (identificada na cor rosa).
Toda essa transformagao tende a ocorrer em uma faixa de temperaturas de aproximadamente
540 °C até 560 °C. Em seguida, a proxima fase formada foi a mistura de Alcrc, a
supersaturada, Si eutético e pequenas quantidades de AlsFeMgs. E, na sequéncia da
diminui¢do da temperatura, surgiram os precitados do tipo AlsCu,Mg (ZOQUI, 2014).

Por outro lado, por meio da simula¢do termodinamica usando o programa Thermo-
Calc® sob a condicdo de Scheil os resultados foram a curva de fracdo liquida versus
temperatura (fI vs. T), conforme a Figura 2.10. Essa simulagcdo termodinamica via programa
Thermo-Calc® analisou a solidificacio do material, ou seja, o seu comportamento da fase
liquida (fl = 100%) até a fase sdlida (fI = 0%). Portanto, na Figura 2.10, as letras no grafico
indicam a sequéncia das fases presentes em cada faixa de temperatura durante a solidificagdao
(DE PAULA, 2018) e, por motivos didaticos, algumas fases desta sequéncia foram numeradas

e repetidas no texto a seguir:

a) 621,5 — 619,4 °C: Liq.; => Alcre.t + Liq.

b) 619,4 — 589,1 °C: Alcrca + O 1 + Lig.3

¢) 589,1 — 565,7 °C: o2 + AlFeSi_f + Liq.4

d) 565,7 — 542,8 °C: a1 3 + AlFeSi_p + Si + Liq.s (eutético)

e) 542,8 — 542,8 °C: 0 4 + AlFeSi_p + AlsFeMg3Sis + Si + Lig.e

f) 542,8 — 534,0 °C: 0 5 + AlsFeMg3Sis + Si + Liq.7

g) 534,0 - 515,8 °C: 0t 6 + AlsFeMg3Sis + AlsCuMgsSis + Si + Lig.s

h) 534,0 — 515,8 °C: & 7 + AlsFeMg3Sis + AlsCuMgsSis + AlFeSi_p + Si + Lig.o
i) 515,8 — 513,8 °C: 0 s + AlsCuMgsSis + AlFeSi_p + Si + Lig.10

i) 513,8 = 505,9 °C: o 9 + AlsCusMgsSis + Al;CuFe + ALCu + Si + Lig.11
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Figura 2.10: Curvas de fracao liquida em massa versus temperatura (fI vs. T) obtidas por

simulacdo numérica (condi¢c@o de Scheil) para a liga de aluminio 355. As letras de “a” até

indicam transformacoes de fase durante a solidificacdo (DE PAULA, 2018).

De modo geral, a simulag@o termodindmica com o uso do programa Thermo-Calc®, de
acordo com a Figura 2.10, permitiu a identificac¢do e diferenciagdo do Alcrc puro da solugao
solida a, que € formada principalmente por Alcrc com Cu, Fe, Mg, Mn e Si, indistinguiveis
durante a andlise metalogrifica. As temperaturas liquidus e solidus foram de 621,5 °C e 505,9
°C, respectivamente (DE PAULA, 2018).

Conforme a Figura 2.10, com o inicio da queda da temperatura e com a Tiguiaus Na
temperatura de 621,5 °C (Liqg.1), a primeira fase solidificada ¢ a fase primaria rica em
aluminio, considerada quase pura e com estrutura cibica de face centrada (identificada pela
letra “a”: Alcrc.1 + Lig.2). O liquido que compde as fases foi identificado por nimeros, como
Lig.1, Lig.2, Lig.x, pois conforme a solidificagdo € iniciada, a composi¢do do liquido é
enriquecida para que ocorra a segregacao.

Na proxima faixa de temperatura, identificada pela letra “b”, a fase Alcrc2 por difusdo
possibilitou a formacdo de a;. Na sequéncia, sdo formados a fase f AlFeSi e o eutético
principal rico em Si, justamente na regido do joelho da curva, identificado pela jungdo das
letas “c” e “d” (DE PAULA, 2018 e BROLLO, 2018).

Essa fase f AlFeSi € formada entre as fases Alcrc (aluminio puro) e a transformacao

eutética rica em Si. Ela esta estdvel até a formacdo da primeira fase tercidria (AlsFeMgsSie

identificada pela letra “e””). Em seguida, a fase  AlFeSi se dissolve, permitindo a formacao de
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outros elementos tercidrios e se formando novamente, mas agora em baixas temperaturas ou

baixas frag¢des liquidas (identificada pela letra “i””) (DE PAULA, 2018 e BROLLO, 2018).

Por fim, foi identificada a formacdo de componentes tercidrios como o AICuMgSi, onde
a sua formacdo pode estar atrelada devido a transformacgdo eutética. A sequéncia que essas
particulas tercidrias precipitam e a sua estequiometria sdo dadas em fun¢do da composi¢ao
quimica da liga. Por exemplo: como a liga 355 possui em sua composicao quimica de 0,4 até
0,6%Mg em peso, particulas tercidrias ricas em Mg se formaram a temperaturas elevadas (DE
PAULA, 2018 e BROLLO, 2018).

A liga 355 também foi caracterizada via DSC nas taxas de aquecimento de 5, 10, 15, 20
e 25 °C/min utilizando o método da diferenciacdao e o método de Flynn de integracdo de areas
parciais para a obtencdo das curvas de fI versus T, como pode ser observado na Figura 2.11a.

Conforme a Figura 2.11a, observou-se que quanto mais alta foi a taxa de aquecimento
utilizada, mais as transformacdes de fase foram retardadas e as curvas se moveram em direcdo
as temperaturas mais altas, a direita no grafico, ficando, desta maneira, mais distantes da curva
obtida via simulagdo termodinamica (condi¢do de Scheil — Figura 2.10), destacada na cor
preta entre as demais curvas nas Figuras 2.11a e b. Outra caracteristica observada por De
Paula (2018) na liga em questdo foi a de que nas altas taxas de aquecimento o intervalo

semissoOlido tornou-se maior e o joelho eutético tornou-se mais suave.
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Figura 2.11: (a) Curvas de fragdo liquida (f7 vs. T) e (b) as correspondentes curvas de
sensibilidade ao liquido (dF1/dT vs. T) para a liga 355 nas taxas de aquecimento de 5, 10, 15,
20 e 25 °C/min via DSC e simulacio via Thermo-Calc® (DE PAULA, 2018).

Por meio de curvas de sensibilidade vs. temperatura dos ciclos de aquecimento (DSC) e
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da simulacdo (Thermo-Calc®) obtidas pelo método da diferenciacdo, foi possivel identificar

as temperaturas solidus, liquidus, de joelho eutético, bem como os limites superior e inferior
da janela de trabalho, conforme a Figura 2.11b. Os comportamentos de tais curvas foram
idénticos as curvas da fI vs. T, ou seja, quando a taxa de aquecimento foi alta, a curva se
tornou mais ampla e, consequentemente, a sensibilidade foi menor, enquanto que os picos
tiveram altura menor e mais ampla (DE PAULA, 2018).

Considerando os critérios termodindmicos supracitados, a temperatura de 595 °C foi
escolhida para a avaliagcdo do comportamento microestrutural e reolégico da liga 355 durante
o seu estado semissolido. Essa temperatura deve corresponder a uma fracdo liquida de 0,57 de
acordo com o programa de simulac¢do termodindmica Thermo-Calc® ou aproximadamente 0,5
de acordo com o DSC, cada um com sensibilidades de fracdo liquida muito baixas (0,011 oC!
e aproximadamente 0,009 °C’!, respectivamente). A sensibilidade que apresentou o maior
valor (0,023 °C™) foi na condicdo da taxa de aquecimento de 5 °C/min, ainda assim abaixo do
recomendado (DE PAULA, 2018).

As temperaturas utilizadas para as janelas de trabalho semissolidas, entre 568,0 e 624,6
°C ou, no pior cendrio, 592,1 e 621,2 °C, garantiram ao material um comportamento
satisfatorio durante a tixoconformagdo, ou seja, permitiram a obtencdo de excelentes
resultados microestruturais apds testes de reaquecimento, além de excelentes resultados para a

andlise reoldgica por meio dos testes de compressao a quente (DE PAULA, 2018).

2.6.2 Analise Morfologica

A conformacdo de ligas metalicas no estado semissélido exige que a matéria-prima
inicial seja refinada e, posteriormente, aquecida acima da temperatura solidus (até uma
temperatura intermedidria entre as temperaturas solidus e liquidus, conhecida como
temperatura de trabalho) e mantida nesta temperatura por um determinado intervalo de tempo,
permitindo que ocorra a modificacdo da morfologia da microestrutura para que a fase sélida
fique globular. Essa modificacdo da microestrutura durante o tratamento térmico é motivada
pela reducdo da energia superficial, uma vez que a globularizagio é um fendmeno

energeticamente favoravel (FAN, 2002).
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Graos sdo definidos como interconexdes tridimensionais existentes entre particulas de

fases primarias. Glébulos sdao definidos como particulas de fases primarias levando em
consideracdo apenas o seu plano em duas dimensoes, desconsiderando as interconexdes em
trés dimensdes. Circularidade € o formato que o glébulo apresenta na microestrutura; quando
esse glébulo dispoe de formato completamente globular consideramos seu valor méximo de 1;
em caso de qualquer variacdo deste formato (glébulo acicular), julgamos seu valor inferior a
1. No préximo capitulo serdo explicados a maneira e os critérios que os graos, os globulos e a
circularidade sao mensurados.

Durante o tratamento térmico dois mecanismos sdo responsdveis pela globularizacio e
recristalizacdo dos grdos, a saber: a coalescéncia e o Ostwald ripening (FLEMINGS, 1991;
FAN, 2002 e KIRKWOOD, 2010).

A coalescéncia é conhecida como o engrossamento ou aglomeracdo de bracgos
dendriticos secundérios e préximos. Como resultado desta supressdo de superficies de
separacdo, tem-se um unico brago dendritico com tamanho maior. Esse mecanismo de
engrossamento por coalescéncia pode ser explicado conforme a Figura 2.12 (YOUNG, 1992;
KIRKWOQOD, 1994 e GENDA, 1987).

Young (1992), Kirkwood (1994) e Genda (1987) propuseram duas teorias sobre o
mecanismo de coalescéncia, itens (a) e (b), respectivamente da Figura 2.12, porém o modelo
proposto dor Genda (1987) (b) foi o mais aceito por conter a explicacdo da formacdo de
liquido retido, também conhecido como “entrapped liquid’, apresentado anteriormente por
Flemings (1991).

No geral, a quantidade de liquido retido no interior dos glébulos é considerada pequena
(FLEMINGS, 1991). Porém, o processo em que o material foi obtido e o tipo de liga
influenciam diretamente nesta quantidade, bem como na morfologia desse liquido retido. Ou
seja, um material que apresenta microestrutura inicialmente dendritica tende a apresentar
maior quantidade de liquido retido no interior dos glébulos apds o reaquecimento. Por outro
lado, um material com microestrutura inicialmente ultrarrefinada tende a apresentar baixa ou
nenhuma quantidade de liquido retido (ZOQUI, 1995).

O segundo mecanismo de engrossamento ¢ conhecido como Ostwald ripening e é
responsavel pela reducdo do nimero de ramos dendriticos e pelo aumento da distancia entre
eles. Isso se da devido a consequéncia da dissolu¢do de ramos menores e incorporagcdo de

soluto nos ramos maiores, além da difusdao de soluto no metal liquido. Conforme a Figura
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2.13, foi relatada a existéncia de trés possibilidades que permitem a ocorréncia simultinea

entre si, conforme modelos de Kattamis e Flemings (1967) e por Kahlweit (1968) (MARSH,
1997).

Tempo 1

Tempo 2

Tempo 3

Figura 2.12: Mecanismo de engrossamento dendritico por coalescéncia proposto por: (a)

Young (1992) e Kirkwood (1994); e (b) Genda (1987).

Tempo 1

Tempo 2

Tempo 3

(a) (b) (c)
Figura 2.13: Mecanismos de engrossamento dendritico conhecido como Ostwald ripening e

relatado por: (a) e (b) Kattamis e Flemings (1967); e (c) Kahlweit (1968).

Como comentando anteriormente, deseja-se que a microestrutura do material a ser

trabalhado no estado semissélido ndo seja dendritica, mas a mais globular possivel. Isso exige
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que na etapa de producdo da matéria-prima algumas técnicas sejam aplicadas para que a zona

colunar seja suprimida. Flemings (1991) propds um esquema de evolu¢do da estrutura durante
a solidificacdo sob forte agitagdo, na qual a estrutura passou de dendritica para globular,

conforme a Figura 2.14.

a) CDL-’
g
.

aumento do tempo
aumento da taxa de cisalhamento
diminuigdo da taxa de resfriamento

()

Figura 2.14: Tlustracio esquematica da evolu¢do da estrutura durante a solidificagdo com forte

agitacdo: (a) fragmento dendritico inicial; (b) crescimento da dendrita; (c) estrutura de roseta
inicial; (d) estrutura de roseta amadurecida ou final e (e) estrutura globular (adaptado de

FLEMINGS, 1991).

Neste esquema, conforme o material iniciou a solidificacdo sob forte agitacdo, novos
graos foram formados (Figura 2.14a) e com forte tendéncia em manter a estrutura dendritica
na continuacdo da solidificacdo (Figura 2.14b). Devido ao efeito do mecanismo de Ostwald
ripening, de cisalhamento e da abrasdo com outros graos, a estrutura que antes era dendritica
tornou-se uma estrutura do tipo roseta (Figura 2.14c¢), uma vez que o material continuava sob

o efeito da forte agitacio somado ao efeito do tempo. Esse efeito do Ostwald ripening
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continua eficaz quando taxas de resfriamentos adicionais ocorrem no metal (Figura 2.14d)

(FLEMINGS, 1991).

Quando o resfriamento € lento e o cisalhamento aplicado no metal € alto, as particulas
atingem o formato de esferas ou elipses contendo uma pequena quantidade de liquido
aprisionado (Figura 2.14e). Ou seja, toda essa evolugdo ocorreu em fungdo da elevacdo da
taxa de cisalhamento, do aumento da quantidade de solidifica¢do, e da diminuicdo da taxa de
resfriamento (FLEMINGS, 1991).

Outro mecanismo de evolu¢do microestrutural de dendritica para globular relatado
durante a producdo de metal reofundido a partir do material na condi¢do como fundida foi
proposto por Zoqui (2001) e seu esquema esta exposto na Figura 2.15.

Neste estudo, os mecanismos de Ostwald ripening e coalescéncia permitiram que o
liquido formado em torno da fase a, ocasionado pela fusdo do eutético, possibilitasse a
transformac¢do do sélido para o formato globular, reduzindo consequentemente as energias da
superficie interna. Foram observadas também a presenca de grupos individuais ou de
pequenas dendritas formadas devido a fase eutética estar presente ndo apenas nos contornos
dos graos, mas também nos limites das dendritas. Como resultado, a estrutura se tornou
globular e com a presencga de liquido retido no seu interior, pois as dedriticas mantiveram a
mesma orientagdo apds se globularizarem, porém formando varios glébulos dentro de um

unico grao (ZOQUI, 2001).

a) b) c)
Figura 2.15: Esquema do mecanismo proposto de evolucdo da estrutura dendritica para

estrutura globular quando o reofundido € produzido a partir do material fundido (adaptado de

Z0QUI, 2001).

Sendo assim, faz-se necessario na andlise morfoldgica que a caracterizagdo da

microestrutura seja realizada conforme alguns procedimentos conhecidos, como tamanho



58
médio de grao (GS - Grain size), tamanho médio de glébulo (GLS — Globule size),

espacamento dendritico priméario (A1) e secundario (A2), circularidade média (CSF -
Circularity shape fator), relacio tamanho de grdo/tamanho de glébulo, bem como
porcentagem de porosidade. Alguns equipamentos ou técnicas permitiram a realiza¢do destes
procedimentos, como: fotografia da microestrutura do material via microscopio optico com e
sem luz polarizada, método dos interceptos, software Imagel e, em especial, técnica de
aquecimento in situ utilizando um microscépio confocal de varredura a laser, detalhado no

proximo capitulo.

2.6.3 Analise Reologica

Usualmente, o comportamento reoldgico € investigado por meio de testes de viscosidade
e tensdo méaxima obtidas durante testes de conformacao a quente.

Viscosidade é a resisténcia que um fluido apresenta ao seu escoamento e estd
diretamente ligada a Lei de Newton. Os fluidos newtonianos apresentam a tensdo de
cisalhamento proporcional a taxa de cisalhamento, tornando a viscosidade como uma
constante de proporcionalidade. Como os fluidos ndo-newtonianos ndo apresentam essa
relacdo, a viscosidade é chamada de aparente, tornando-a dependente da taxa de cisalhamento,
pressdo, temperatura e do tempo de processamento (ATKINSON, 2005).

Em outras palavras, o material em estado semissdlido é considerado um material ndo-
newtoniano e apresenta caracteristicas reologicas distintas. Esse material em repouso
apresenta comportamento pseudoplastico; por outro lado, em estado transiente, o
comportamento apresentado € o tixotropico. Ou seja, a pseudoplasticidade de um material €
definida como a dependéncia da viscosidade em relacdo a taxa de cisalhamento aplicada.
Desta forma, quanto maior a taxa de cisalhamento aplicada no material semiss6lido, menor
serd a sua viscosidade aparente. A tixotropia € definida como a dependéncia da viscosidade
em funcdo do tempo em que a taxa de cisalhamento foi aplicada (JOLY, 1976 e FAN, 2002).

Ainda sobre estas defini¢des, Flemings (1991) salientou que os materiais no estado
pastoso se comportam como um sélido durante baixas taxas de cisalhamento e se comportam

como um fluido viscoso sob altas taxas de cisalhamento.
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Diversos equipamentos (tipos de viscosimetros) foram utilizados ao longo do tempo

para determinacdo do comportamento reolégico das ligas no estado semissolido,
demonstrando, de certa forma, uma evolucdo da andlise reoldgica.

Inicialmente, foram utilizados viscosimetros do tipo Couette com dois cilindros
conceéntricos, mas com o inconveniente de ndo representar a conformacao mecanica utilizada
pelo parque industrial (SPENCER, 1972 e FLEMINGS, 1976).

Outros tipos de viscosimetros e métodos foram indicados e estudados como meio
alternativo confiavel, tais como viscosimetros capilares, testes de compressdo entre placas
paralelas, extrusdo direta e indireta e indentacao (KIRKWOQOD, 2010).

O teste de compressdo a quente entre placas paralelas foi, porém, o método adotado e
aceito como referéncia para a caracterizagdo reoldgica. Ele é, por sua vez, o que mais bem
representa a conformac¢do mecanica utilizada na inddstria. Estudo completo e detalhado foi
realizado abordando tal método (LAXMANAN e FLEMINGS, 1980).

Nos testes de compressao a quente, os dados de deslocamento e forca sao convertidos
em deformacdo de engenharia versus tensdo. Na Equacdo 2.3, com a utilizagdo de uma
amostra cilindrica de altura inicial (Hp — mm) e didmetro inicial (Dp — mm), obtém-se a
deformacdo de engenharia (¢ — %) para um determinado tempo em compressdo e altura
instantanea (H — mm).

A tensdo (¢ — MPa) em um determinado tempo (# — s) durante o ensaio serd obtida
conforme a Equacdo 2.4. As amostras durante o teste apresentam volume (V - mm?) constante

e a area superficial entre as placas paralelas ¢ maior do que a area da amostra apés a etapa de

deformacio.
— H ~
g=1-— (Eu) (Equacdo 2.3)
g = “;” (1—e) = % (Equacdo 2.4)

A viscosidade (u - Pa.s) e a taxa de cisalhamento média (¥ - s') em funcdo do tempo,
propostas por Laxmanan e Flemings (1980), sdo obtidas conforme as Equacdes 2.5 e 2.6,

respectivamente, e considerando uma forga aplicada (F — N).
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e = avh:?;hj;:} (Equagdo 2.5)
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.| v [ldrsded N
y= ("ql .'r) { 2HPE ) (Equacio 2.6)

As equagdes apresentadas sdo ferramentas utilizadas para analisar o comportamento de
materiais newtonianos, porém como o material semissOlido ndo se comporta como um
material newtoniano, o modelo de Ostwald-de-Waele ou Power-Law correlaciona a tensio-
deformacdo com a viscosidade aparente, conforme a Equacio 2.7 (LAXMANAN e
FLEMINGS, 1980). Sendo (m) a constante de consisténcia ou proporcionalidade e (n)
conhecida como Power-Law Index. Quanto menor o valor de n, maior é o comportamento

pseudoplastico.

w=my in=1) (Equacdo 2.7)

Pesquisas anteriores realizadas com a liga 355 (com refino quimico e agitacdo
eletromagnética) obtiveram resultados satisfatérios na determinacdo da andlise reoldgica,
quando conduzidos com base nos estudos de Laxmanan e Flemings (1980) (DE PAULA, 2014
e DE PAULA, 2018). Portanto, nesta tese, serdo adotados os mesmos critérios na analise

reologica da liga 355 com um novo tipo de refino de grao (com agitacdo mecanica — UST).

2.7 Técnicas de Refino e Analise da Tixoconformabilidade Realizadas na Liga 355

Conforme ja comentado na Introducdo, como os estudos realizados com a liga 355 ainda
sdo considerados em nudmeros muito baixos e esta tese ser uma continuacdo do trabalho
realizado pelo proprio autor durante o mestrado, € de extrema importancia relatar como a liga
de aluminio 355 se comportou ap6és ser refinada (através de refino quimico e agitagao
eletromagnética simultaneamente), durante o reaquecimento e, por fim, o comportamento
reoldgico.

Desta forma, a Figura 2.16 mostra a microestrutura da matéria-prima da liga 355 quando
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refinada através da adicao de refinador de graos do tipo Al - 5,0%Ti - 1,0%B em peso, em

uma propor¢do de 4% em massa, combinado com a agitacdo eletromagnética durante o
lingotamento estanque em um molde de cobre refrigerado. A Figura 2.16a, obtida via luz
polarizada, apresentou uma estrutura de graos refinados com o valor de tamanho médio de
graos de 136 + 28 um, enquanto a Figura 2.16b apresentou a micrografia P&B com a fase a
cercada pelo eutético distribuido de maneira homogénea e que também evidenciou o refino de
grdos, com tamanho da particula de fase primaria de 38 = 7 um, levando a uma relagdo de
tamanho de grao/tamanho de glébulo de 3,56 + 0,95 (DE PAULA, 2018 ¢ DE PAULA, 2014).

Essas imagens evidenciaram que, além da microestrutura da matéria-prima ter
apresentado grau de refino satisfatério, os graos apresentaram uma morfologia do tipo roseta,
com circularidade média de 0,26 = 0,13 (DE PAULA, 2018 e DE PAULA, 2014).

Apds o reaquecimento, o material apresentou alteracdo na sua microestrutura e a
morfologia que antes era do tipo de roseta tornou-se globular. Essa transformacio foi
justificada em fun¢ao do Ostwald ripening que predomina ao iniciar o aquecimento, seguido
de coalescéncia, que predomina durante o tempo de espera. No geral, em todas as condi¢des
de reaquecimento, o material apresentou microestruturas refinadas e globulares, como pode

ser observado na Figura 2.17 (DE PAULA, 2014 e DE PAULA, 2018).

agitacao eletromagnética: (a) com luz polarizada e (b) convencional P&B (DE PAULA, 2014
e DE PAULA, 2018).
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30s
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90 s
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Figura 2.17: Metalografia convencional P&B e metalografia colorida com luz polarizada da
liga 355 produzida via refino quimico e agitacao eletromagnética apos reaquecimento a 595
°C e 100 °C/min para os tempos de espera de (a) e (b) 0s, (c) e (d) 30 s, (e) e (f) 60 s, (g) e (h)
90s,e (i) e (j) 120 s (DE PAULA, 2014 e DE PAULA, 2018).
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As Figuras 2.17a, c, e e g evidenciaram que o material apresentou baixa sensibilidade

em funcdo do tempo de espera durante o tratamento térmico em relacdo ao formato e ao
tamanho dos glébulos, com excecdo do tempo de 120 s (Figura 2.171), que apresentou 0 maior
espessamento e uma estrutura menos globular. J4 as micrografias coloridas das Figuras 2.17d,
f e h obtidas utilizando luz polarizada, permitiram observar que o material apresentou um alto
grau de esferoidizacdo sem um crescimento significativo de graos entre os tempos de espera
de 30 a 90 s. Enquanto que aos 120 s (Figura 2.17j), os graos apresentaram um crescimento
maior em relacdo as demais condi¢des, bem como a condi¢do 0 s (Figura 2.17b) ndo garantiu
ao material uma microestrutura globular e refinada (DE PAULA, 2014 e DE PAULA, 2018).

A Tabela 2.3 apresenta os valores quantitativos da liga 355 produzida via refino quimico
e agitacdo eletromagnética apos o reaquecimento. A liga 355 apds o reaquecimento e fusdao
parcial obtidos no tratamento térmico garantiu uma estrutura mais homogénea ao material,
pois permitiu a obtencdo de grdos e de glébulos menores, globulos mais arredondados, bem
como menor relagdo de tamanho de grao/tamanho de glébulo (DE PAULA, 2018).

A Figura 2.18 apresenta graficamente os dados da Tabela 2.3. Gracas a composi¢do
quimica que a liga 355 possui, ela proporcionou estabilidade termodinamica suficiente para
formar uma microestrutura homogénea e sem flutuagdes significativas no tamanho e no seu
formato. Ou seja, os valores dos desvios padrio evidenciaram que a liga 355 apresentou
comportamento estdvel quanto aos tempos de espera e na temperatura de trabalho com a

respectiva fragao liquida de aproximadamente 0,55 (DE PAULA, 2014 e DE PAULA, 2018).

Tabela 2.3: Valores de tamanho médio de grao, de glébulo primério, de circularidade e relacdo
tamanho de grao/tamanho de glébulo das amostras da liga 355 (produzida via refino quimico

e agitacdo eletromagnética) apds o reaquecimento (adaptado de DE PAULA, 2018).

Tamanho Tamanho médio . . Tamanho de grao
_— ‘1 ~ . Circularidade
Condicao médio de grao de glébulo P / tamanho de
média .
(um) (um) glébulo

0s 122 +28 73+12 0,55 +0,19 1,67 +0,48

505 °C 30s 119 + 33 74+ 12 0,58 +0,19 1,61 +0,52
f5=045 60 s 112 +29 78 £ 14 0,59 + 0,19 1,45 +0,45
’ 90 s 110 £ 20 77+ 11 0,59 + 0,18 1,44 +0,33

120 s 119 £ 24 77 13 0,62 +0,19 1,54 +0,41

Em relacdo ao comportamento reoldgico, os valores de viscosidade aparente maxima e
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de tensdo maxima em fun¢do dos tempos de espera estdo listados na Tabela 2.4. Foram

realizados um total de cinco condi¢des durante o tratamento térmico anterior aos testes de

compressao a quente. E as curvas obtidas durante esses testes de compressao a quente foram

demostradas graficamente na Figura 2.19 (DE PAULA, 2014 e DE PAULA, 2018).
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Figura 2.18: Evolugao do (a) tamanho médio de grao, (b) tamanho médio de glébulo, (¢)
circularidade média e (d) relacdo média do tamanho de grao/tamanho de glébulo a 595 °C da
liga 355 produzida via refino quimico e agitacdo eletromagnética (adaptado de DE PAULA,

2018).

Esse comportamento reologico da liga 355 refinada quimica e mecanicamente
apresentou baixa variacdo em fung¢do do tempo de espera, o que refletiu em curvas muito
semelhantes. Os valores de tensdo mixima variaram de aproximadamente 5 MPa até 6 MPa,
ainda assim, considerados inferiores aos valores de conformacdo a frio deste tipo de liga. A

condicdo de 0 s apresentou o maior valor de tensdao devido as ligacOes entre os gldbulos
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estarem mais fortes e desta maneira necessitaram de maior tensio para quebra-las. E, entre os

tempos de espera de 30 a 60 s, o material apresentou um comportamento homogéneo,
conforme as curvas da Figura 2.19b (DE PAULA, 2014 e DE PAULA, 2018).

As curvas de viscosidade aparente da Figura 2.19a apresentaram um valor miximo de
1,1 MPa.s e a medida que a taxa de cisalhamento foi aumentando, a viscosidade aparente
diminuiu rapidamente para 0,1 MPa.s. Tal comportamento foi justificado pelo Ostwald
ripening, quando altas taxas de aquecimento sdo usadas no tratamento de reaquecimento
(KIRKWOOD, 2010; FLEMINGS, 1991; LASHKARI, 2007; PAES, 2005; FERRANTE,
1999; PRONI, 2015 e LAXMANAN, 1980), bem como pela tendéncia do aumento da

viscosidade aparente em fun¢ao do aumento do tamanho médio de graos (DE PAULA, 2018).

Tabela 2.4: Valores de viscosidade aparente méxima e tensdo maxima da liga 355 produzida

via refino quimico e agitacdo eletromagnética (adaptado de DE PAULA, 2014).

Viscosidade aparente maxima | Tensdo maxima
Condig¢ao

(Pa.s) (MPa)

0s 1,00E+06 5,83

30s 1,10E+06 5,27

595°C
60 s 1,16E+06 5,30
f5=0,45

90 s 1,17E+06 5,27

120 s 1,15E+06 4,88

Por fim, os testes de compressdao a quente produziram amostras que evidenciaram um
comportamento de compressdo linear e uma aparéncia mais uniforme, sem regides com
quebras ou trincas nas bordas, conforme estudos realizados por Kang (1999) e nos resultados
obtidos com as amostras produzidas sob a condicdo de fs = 0,45, taxa de aquecimento de 100
°C/min e temperatura de trabalho de 595 °C durante os experimentos realizados por De Paula
(2014), Figuras “a” do Anexo A.

Por outro lado, de acordo com inimeros experimentos realizados por De Paula (2014),
quanto maior a fracao sélida do material durante os testes de compressdo a quente (fs = 0,6 e
575 °C), maior também foi a dificuldade de deformacdo e a energia necessdria na
conformagdo, gerando amostras mais espessas (8,3 mm para fs = 0,6 versus 6,5 mm para fs =

0,45), com a presenca de trincas e de quebras na regido das bordas, conforme as Figuras “b”
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Figura 2.19: Caracterizagao reoldgica da liga 355 na condi¢@o previamente refinada via refino
quimico e agitacio eletromagnética: (a) curvas de viscosidade aparente versus taxa de
cisalhamento; e (b) curvas de tensio versus deformacio obtidas durante os testes de

conformagdo a quente a 595 °C (adaptado de DE PAULA, 2018).
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O procedimento experimental consiste basicamente em detalhar todos os procedimentos
praticos descrevendo os materiais, os equipamentos e as técnicas empregadas em cada etapa
desta pesquisa. Conforme o fluxograma da Figura 3.1, as etapas que compdem a pesquisa
permitiram alcancar os seguintes objetivos: I) estudar os pardmetros de processo durante o
tratamento por ultrassom quanto a determinagdo do tempo e do tipo de sonotrodo necessérios
para alcangar o refino de grao ideal; e II) analisar o material previamente refinado com foco na
utilizacdo em tixoconformacdo, ambos utilizando a liga 355 como matéria-prima.

Na Figura 3.1 constam as etapas referentes ao refino de grao via UST e a andlise da
tixoconformabilidade da liga 355, detalhadas a seguir:

* 1* etapa: caracterizacdo da matéria-prima para verificacdo da composicao quimica
e posterior analise termodindmica para obtenc¢do das temperaturas de fusdo e de
vazamento do material, identificacdo da temperatura de trabalho e do intervalo
de solidifica¢do, bem como a fracdo sdlida e a fracao liquida;

e 2% etapa: producdo de lingotes com refino de grao via tratamento por ultrassom
variando o tipo de sonotrodo e o tempo do tratamento, além da producdo de
lingotes somente refrigerados (sem UST) para comparacdo do efeito do refino.
Em seguida, foi realizada a andlise morfologica por meio da caracterizacao
microestrutural com a quantificacio do tamanho médio de grio, espacamento
dendritico priméario, secundério e porosidade. Testes de dureza foram realizados
para comparagao das propriedades mecanicas;

e 3% etapa: determinacdo e escolha da melhor condi¢do do material refinado apos
UST para continuidade da avaliagdo quanto a tixoconformabilidade;

* 4* etapa: realizacdo de ensaios de reaquecimentos para avaliagdo da evolugdo
morfolédgica da liga, obedecendo as condicdes de fragao sdlida, tempos e taxa de
reaquecimento estipulados. Realizagdo da caracterizacdo microestrutural e da
comparacdo das propriedades mecanicas semelhantes a 2* etapa. Estudo do
comportamento no estado semissOlido para determinacdo dos mecanismos
existentes na globularizagdo durante o reaquecimento por meio dos testes de

observacao in situ;
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e 5% etapa: realizacdo de ensaios de compressdo a quente para avaliagdo do

comportamento reolégico do material, obedecendo aos mesmos parametros do

teste de reaquecimento. Caracterizagdo da microestrutura e andlise das

propriedades mecanicas por meio de testes de dureza, tragcao e flexao.

1* ETAPA

Matéria-prima: | | Caracterizagdo da
liga 355 CcOmposi¢ao quimica

Analise termodinamica

2*ETAPA

Fabricacio dos lingotes:
- tratamento por UST:

* sonotrodo de ago e Ti;
* tempos de UST 10, 20, 30, 60,90 ¢ 120 s;
- somente refrigerado.

Analise morfologica

3* ETAPA

Defini¢ao da melhor condi¢ao refinada

Analise das
propriedades mecanicas:
- teste de dureza

Analise morfologica

4* ETAPA

A 4

Reaquecimento:
- temperatura: 595 °C (fs=45%);
- tempos de aquecimento: 0, 30, 60, 90 e 120 's;
- taxa de aquecimento: 100 °C/min.
(tratamento térmico de globularizagao)

Teste in-situ:
- aquecimento até a fusao;
- taxa de aquecimento:
100 °C/min.

Analise das
propriedades mecanicas:
- teste de dureza

S*ETAPA |-

Ensaio de compressio a quente:
- temperatura: 595 °C (f5=45%);
- tempos de aquecimento: 0, 30, 60, 90 e 120 s;
- taxa de aquecimento: 100 °C/min.

Analise morfologica

Analise reologica

Analise das
propriedades mecanicas:
- teste de dureza
- teste de tragao
- teste de flexao

Figura 3.1: Fluxograma das etapas referentes ao refino de grao via UST e andlise da

tixoconformabilidade da liga 355.
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3.1 Caracterizacao da Composicao Quimica

A caracterizacdo da composicdo quimica da matéria-prima foi realizada previamente em
relacdo aos demais testes, utilizando um espectrometro de emissdo Optica modelo Bill-Oes —
ANACOM Cientifica e os testes foram conduzidos em uma atmosfera pura com argonio.
Amostras obtidas das extremidades das barras como fornecidas foram lixadas com lixas
d’4gua de granulometria 220, 320, 400 e 600 mesh. As analises quimicas foram repetidas trés

vezes em cada amostra das barras.

3.2 Analise Termodinamica

A andlise termodinamica da liga de aluminio 355 foi realizada em trabalhos anteriores
utilizando ferramentas como a simulagdo com o programa para célculos termodinamicos
Thermo-Calc® em conjunto com a base de dados TTALS; a Anélise Térmica Diferencial
(DTA) e a Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC).

Utilizando o programa Thermo-Calc® foi possivel obter o diagrama de fases para o
sistema aluminio-silicio (na condi¢@o de equilibrio termodinamico) e a curva tedrica de fracao
liquida versus temperatura (fl vs. T) da liga sob a condi¢do de Scheil. Enquanto que por meio
de testes de DSC e de DTA foi possivel obter a curva experimental da fracao liquida versus
temperatura. O método da diferenciacao foi utilizado para a identificacdo das temperaturas de
interesse aplicado nas curvas geradas nos testes de DSC, devidamente justificado por se tratar
de um método eficaz e preciso (DE PAULA, 2014; DE PAULA, 2018 e BROLLO, 2018).

Utilizando como referéncia os estudos realizados por De Paula (2014 e 2018), as
temperaturas de interesse e as fases existentes durante a solidificagdo foram mantidas também
neste trabalho. Portanto, como referéncia aos dados obtidos via programa Thermo-Calc®,
foram determinadas as temperaturas liguidus (621,5 °C) e de vazamento da liga para produgdo
dos lingotes (670 °C), utilizando um superaquecimento de 50 °C acima da temperatura

liquidus.
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3.3 Fabricacao dos Lingotes da Liga 355

Os lingotes foram produzidos pela fusdo de 550 g da liga 355 em um cadinho de carbeto
de silicio (SiC) dentro de um forno resistivo. Os cadinhos utilizados possuiam em sua
superficie interna QF180, cimento a base de fibra ceramica silico aluminicosa e dimensional
de 130 mm de altura x 108 mm de diametro externo na base x 75 mm de didmetro interno. A
temperatura de vazamento foi mantida a 670 °C, cerca de 50 °C acima da temperatura liqguidus
prevista pelo software de simulacio termodinamica Thermo-Calc®.

A otimizacdo do processo foi realizada com a aplicacdo do UST com poténcia fornecida
de 20 kHz e 2,8 kW (marca Sonitron) no metal liquido utilizando sonotrodos de aco e de
titdnio, além da varia¢do do tempo de tratamento em 0, 10, 20, 30, 60, 90 e 120 s para cada
tipo de sonotrodo. A transmissdo de ondas ultrassonicas entre as massas foi realizada através
do contato do sonotrodo com o metal liquido, apés submersdao do sonotrodo em 3 mm e de

maneira centrada em relacdo ao cadinho, conforme a Figura 3.2.
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Figura 3.2: Experimentos para refino de grao via tratamentos por ultrassons: (a)

esquema geral utilizando sonotrodos de (b) aco e (c) Ti.
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O material fundido e tratado com ultrassom foi aquecido além da temperatura de

vazamento (670 °C) para atingir a mesma temperatura final de vazamento para todas as
condi¢des de tratamento. Desta forma, os resultados em fun¢do da alteracdo do tempo de
tratamento ndo seriam afetados pelas condi¢des de fundi¢do, permitindo também a
comparacdo com as amostras ndo tratadas (apenas refrigeradas). Todas as temperaturas
durante os experimentos foram medidas com um termopar tipo K.

Os lingotes possuiam dimensional de 30 mm de didmetro x 260 mm de altura e foram
produzidos em um sistema de lingotamento estanque, basicamente constituido por um molde

de cobre arrefecido por dgua.

3.4 Caracterizacao Microestrutural

Usualmente, a caracterizacdo microestrutural de pastas semissdlidas é realizada com a
andlise de secdes bidimensionais de micrografias Opticas, porém como relatado por Loué
(1995), Niroumand (2000) e Limodin (2007), alguns materiais sdo compostos por uma
estrutura tridimensional complexa. De certa maneira, esse procedimento pode ocasionar
imprecisdo na etapa de caracterizacdo do material, pois se um grao dendritico com muitas
ramificacdes tiver sua sec¢do cortada e analisada bidimensionalmente, essas ramificacoes
dendriticas podem apresentar a falsa impressdo da existéncia de varios graos.

Para solucionar esse inconveniente e garantir maior precisdo na caracterizacio
microestrutural via andlise bidimensional, algumas técnicas sdo utilizadas para garantir
credibilidade ao processo, tais como a contabilizacdo do tamanho médio de grao e de glébulo,
circularidade e relacdo tamanho de grdo/tamanho de glébulo. Conceitualmente, quando as
particulas de fases primérias observadas levam em consideragdo as interconexoes
tridimensionais existentes, chamamos de graos. Por outro lado, quando essas interconexodes
ndo existem ou sdo desconsideradas, chamamos de glébulos.

O uso de imagens coloridas para a caracterizagdo de graos foi facilitado quanto a sua
orientagdo cristalina, uma vez que grdos com a mesma cor ou tonalidades semelhantes
possuem a mesma orientacdo cristalina, permitindo assim, a identificacdo de diferentes graos.

Desta maneira, a técnica de microscopia bidimensional continua sendo precisa e vidvel devido
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a sua baixa complexidade.

A caracterizacdo microestrutural foi realizada para cada uma das etapas que compdem
os objetivos desta tese, possibilitando quantificar e avaliar a evolucdo do material desde o seu
refino até a analise da tixoconformacao.

Assim, a caracterizacdo microestrutural foi realizada apds os lingotamentos, na etapa de
reaquecimento, e ap6s o ensaio de compressao a quente. Desta forma, amostras dos lingotes
foram cortadas no sentido longitudinal em aproximadamente 75 mm da base para cada
condi¢do com e sem tratamento por ultrassom. As amostras de reaquecimento, de compressao
a quente e de tragcdo, apds a realizacdo dos respectivos testes, tiveram a sua se¢ao longitudinal
cortada para a realizacdo da avaliacdo microestrutural.

Incialmente, essas amostras foram embutidas em resina termofixa de cura a quente,
conhecida como baquelite, e lixadas na politriz conforme a sequéncia de lixas d’agua: 100,
220, 400, 600, 800, 1000, 1200, 1500, 2400 e 4000 mesh. Em seguida, elas foram polidas
manualmente com solu¢des de alumina de 1,0 e 0,35 um e, posteriormente, polidas
automaticamente via vibracdo no equipamento VibroMet 2 da marca Buehler com solugdo de
silica coloidal de 0,04 um.

A microestrutura das amostras foi caracterizada obtendo imagens por microscopia
convencional (preto e branco) e com luz polarizada (colorida) com um microscopio dptico
Leica DM ILM (Camera MC 120HD e software LAS V4.3). Para a metalografia convencional
em P&B, ndo foi necessario realizar ataque com &4cido fluoridrico nas amostras, pois as
microestruturas ja se apresentavam nitidas. Para a metalografia colorida, foi realizado ataque
eletrolitico com HBFs (4cido fluobdrico) em solugao de 2% sob agitacio moderada e
constante, conforme os parametros de 30 V; 0,3 A; e 180 s, obtidos por meio de testes
realizados de acordo com as orientagdes iniciais especificadas em ASM Handbook—Vol.9
(2004).

De modo geral, as imagens P&B foram utilizadas para medir o valor médio do tamanho
de glébulos e, em conjunto com o software Imagel versao 1.46r, foram utilizadas para medir a
circularidade e a porosidade do material. J4 as imagens coloridas foram utilizadas para obter o
valor médio do tamanho de grao e do espacamento dendritico primario e secundério (A1, A2).

Os valores médios para o tamanho de grdo e de glébulo foram obtidos por meio das
contagens pelo Método dos Interceptos de Heyn, conforme a norma ASTM E112-13. A Figura

3.3 apresenta um exemplo de posicionamento das barras coloridas aplicadas na contagem de
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glébulos realizado com uma microestrutura P&B, fornecendo um total de quinze contagens

por imagem. Para cada condicdo analisada, foram selecionadas 5 imagens, permitindo desta
forma quarenta e cinco contagens para obtencdo da média e do desvio padrao (DE PAULA,

2014). A mesma metodologia foi utilizada para a contagem de graos, conforme a Figura 3.4a.

Figura 3.3: Exemplo de posicionamento das barras de contagem pelo Método dos Interceptos

para a determinacdo do tamanho médio de glébulos (DE PAULA, 2014).

A porosidade média dos lingotes foi medida por meio de imagens bidimensionais
obtidas por metalografia convencional P&B. Nas amostras destes lingotes foram realizadas
varreduras seccionadas ao longo de toda a superficie analisada e com o auxilio do software
Image] foram calculadas as areas dos poros.

Utilizando a mesma técnica, com fotografias P&B e uso do software Imagel], a
circularidade média foi calculada. A circularidade média é de extrema importancia, pois
permite avaliar o grau de globularizacdo do material apos o reaquecimento. Quando o grao
apresenta o formato esférico, o seu valor é 1, nos demais formatos aciculares, apresentam
valores intermedidrios entre O e 1.

Outro ponto avaliado durante a etapa de caracterizacdo da microestrutura é a relacdo
tamanho de grao/tamanho de globulo. Essa relacdo representa a interconexdo dos glébulos que
estdo contidos no esqueleto dendritico. Quando essa relacdo apresenta valor maior do que 1,
mais dendritica € a estrutura do material, pois maior € a quantidade de glébulos existente no

interior dos grdos. Caso contrdrio, ou seja, quando a relacdo é proxima a 1, menor € a
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quantidade de globulo e menor a interconexao. Essa relacdo demonstra o quanto essa estrutura

podera ou ndo afetar a viscosidade do material, uma vez que quanto menor for essa relago,
melhor sera o escoamento durante a conformacio em estado semissoélido.

O valor do espacamento dendritico primario (A1) foi calculado pelo método do triangulo,
quantificado na secdo perpendicular ao fluxo de calor, ou de crescimento, do bragco principal
da dendrita, calculando a média dos valores da distancia entre trés dendritas vizinhas. Ja o
espacamento dendritico secundario (A2) foi obtido pela média das distincias entre os bragos ou
ramificacdes secundarias, na direcdo de crescimento de uma dendrita primaria (CADIRLI,
2000 e GUNDUZ, 2002). As imagens coloridas foram utilizadas de modo que os grios com a
mesma orientacdo cristalina apresentassem coloracdo semelhante, facilitando assim a sua
identificacdo e caracterizacao.

A Figura 3.4a ilustra como foram medidos os valores médios para o espacamento
dendritico primario e o tamanho de grdo. A Figura 3.4b ilustra a medicdo do espacamento

dendritico secundario.

Figura 3.4: Exemplos do procedimento de medicao para: (a) espacamento dendritico priméario

(M1 — método dos tridngulos) e tamanho de grao (GS — método dos interceptos) e (b)
espacamento dendritico secundéario (A2) pelo método dos interceptos (A2 = L/(n-1)) (CADIRLI,
2000 e GUNDUZ, 2002).

Como explicado anteriormente e conforme a Equacdo 3.1, o espagamento dendritico
secundario (A2) foi calculado pela média das distancias entre os bragos ou ramificacdes
secundarias, por meio do método dos interceptos, sendo (L) o comprimento e (n) o nimero de

bracos secundarios:
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A =L/(n-1) (Equacao 3.1)

E, por fim, amostras representando algumas condicdes estratégicas foram analisadas
novamente quanto a sua composicao quimica, com o objetivo de verificar possiveis variacoes
na composicdo quimica e analisar a homogeneidade da liga apds o tratamento por ultrassom.

Essa analise da composi¢do quimica foi realizada por Espectrometria de Raios-X por
Energia Dispersiva (EDS — Energy Dispersive X-ray Spectroscopy) e Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV — Scanning Electron Microscopy) utilizando um microscépio ZEISS —
EVO MA15e para identificacdo dos elementos presentes na liga 355.

Mapas de distribuicdo quimica e elementos pontuais da matriz e dos constituintes foram
realizados nas trés condi¢des: amostra sem tratamento por ultrassom, apds 30 s de tratamento

por ultrassom com sonotrodo de aco, e com sonotrodo de titanio.

3.5 Testes de Reaquecimento

Os tratamentos térmicos de globularizagdo permitem analisar a estabilidade do material
na faixa semissolida. O tratamento térmico € realizado por meio de testes de reaquecimento
realizados em um forno de indugdo NORAX — Canada Inc. (8 kHz e 20 kW), combinado a
uma bobina com didmetro interno de 15 cm e altura de 10 cm.

As amostras utilizadas nestes testes foram obtidas dos lingotes com refino de grao. E
esse refino foi realizado via tratamento por ultrassom totalizando doze condi¢des refinadas, ou
seja, variacdo de dois tipos de sonotrodos (aco e titdnio) e seis tempos de tratamento por
ultrassom (10, 20, 30, 60, 90 e 120 s). Amostras com formato semicircular medindo 20 mm de
altura e 15 mm de raio tiveram sua face curva (externa) furada em 3,5 mm de didmetro e 5
mm de profundidade para a fixacdo do termopar.

Em seguida, amostras representando cada tipo de condicdo foram reaquecidas a uma
taxa de aquecimento de 100 °C/min até a temperatura de 595 °C, correspondendo a uma
fracdo liquida de aproximadamente 0,55. Nesta temperatura, o material em estado
semissOlido, foi mantido por 0, 30, 60, 90 e 120 s. Apds esse tempo de tratamento, todas as

amostras foram temperadas/refrigeradas com adgua para manter sua microestrutura semissolida
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inalterada. E interessante salientar que, exclusivamente na condi¢do de 0 s (sem tempo de

espera), a amostra foi reaquecida até a temperatura semissoélida de 595 °C e ao atingi-la, a
amostra foi imediatamente resfriada com agua. No total foram avaliadas 60 condi¢des
refinadas via UST.

E muito comum a inddstria metaldrgica adotar em seus processos a taxa de aquecimento
de 100 °C/min, e como o intuito desta pesquisa foi o de se aproximar o maximo possivel das

condic¢des industriais, o mesmo valor foi adotado para a taxa de aquecimento.

3.6 Caracterizacao Microestrutural via Observacao In situ

A caracterizacao microestrutural via observagdo in situ visa entender o comportamento
do material durante a transi¢cdo sélido-liquido, além de observar qual o mecanismo foi mais
efetivo sobre a globulariza¢do ocorrida durante o reaquecimento. Foi explicado anteriormente
que os dois principais mecanismos existentes sao o Ostwald ripening e a coalescéncia.

Essa caracterizagdao foi realizada por meio de aquecimento in sifu utilizando um
microscopio confocal de varredura a laser de alta temperatura (HT-CLSM), especificados
como marca € modelo: microscopio Lasertec VL2000DX equipado com um forno
infravermelho Yonekura SVF17SP.

O funcionamento deste equipamento consiste em aquecer a amostra que esta contida em
um cadinho de alumina, e este é levado até um porta amostra de platina alocado dentro da
camara de aquecimento do forno infravermelho. O aquecimento da amostra dentro do forno
foi realizado em uma atmosfera inerte e preenchida com argdnio, sendo necessario trés ciclos
de purga antes do inicio de cada teste. A temperatura foi medida com um termopar fixo no
porta amostra e essa leitura da temperatura foi obtida na superficie inferior externa do
cadinho; o aquecimento foi realizado diretamente na superficie superior da amostra (BENATI,
2016). A visao geral do equipamento pode ser observada na Figura 3.5.

Nos testes in sifu foi mantida a taxa de aquecimento de 100 °C/min, a mesma utilizada
nos demais testes desta tese, como o de reaquecimento e o de compressdo a quente. As
amostras foram aquecidas da temperatura ambiente até a fusdo, conforme os seguintes

parametros de operagao:
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* da temperatura ambiente até 100 °C: taxa de aquecimento de 50 °C/min;

* de 101 °C até 690 °C: taxa de aquecimento de 100 °C/min.

As amostras com 5 mm de didmetro x 2,5 mm de altura foram obtidas por usinagem dos
lingotes com microestrutura refinada via UST apds 30 s de tratamento e utilizando sonotrodo
de aco. A titulo de comparagdo, amostras da condicdo como fundida (sem tratamento por
ultrassom e, portanto, sem refino de graos) foram obtidas da parte central dos lingotes e
avaliadas neste teste. Todas as amostras foram embutidas, lixadas e polidas obedecendo aos
mesmos procedimentos metalograficos das demais amostras. Os resultados foram obtidos por

meio de imagens instantaneas e videos gravados no momento do teste.

_.
———

Figura 3.5: Imagem (a) do microscdpio confocal de varredura a /aser e um forno

infravermelho (HT-LSCM) e (b) detalhe do reaquecimento de uma amostra.

Os testes in situ foram realizadas no Joining and Welding Research Institute (JWRI),

Universidade de Osaka — Japdo.
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3.7 Testes de Compressao a Quente

O comportamento reoldgico foi analisado através das viscosidades (viscosidade aparente
versus taxa de cisalhamento) e tensdes méaximas (tensdo versus deformacido de engenharia)
obtidas nos testes de conformacdo a quente conforme as equagdes de Kirkwood (2010) e
Laxmanan (1980).

Amostras foram cortadas dos lingotes com tratamento por ultrassom no dimensional de
30 mm (D) x 30 mm (H) e um furo centralizado com 3,5 mm (D) x 25 mm (H) para
posicionamento do termopar do tipo K. Essas amostras foram submetidas no mesmo forno de
inducdo e com as mesmas condi¢cdes de tratamento térmico e fusdo parcial descritos
anteriormente (tempos de 0, 30, 60, 90 e 120 s; taxa de aquecimento de 100 °C/min; e
temperatura de 595 °C) para posterior conformacdo (tixoconformacio) (DE PAULA, 2014 e
DE PAULA, 2018).

Figura 3.6: Amostra cilindrica durante teste de tixoconformag¢do (compressdo a quente),

conforme imagem de De Paula (2014).

As amostras avaliadas neste teste foram nas condic¢des refinadas via UST utilizando
apenas o sonotrodo de aco com 30 s de tratamento (condi¢do ideal), totalizando 5 condigdes
analisadas. A Figura 3.6 exemplifica a amostra utilizada durante o teste de compressdo a
quente posicionada no centro da bobina de indug¢ao.

Estes testes foram realizados em uma prensa Kalatec com capacidade maxima de carga

de 25 kN e duas placas circulares paralelas que comprimem os corpos de prova, movendo-se
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um em relacdo ao outro. A prensa possibilita a redu¢do maxima da altura de 85% e a taxa de

compressdo de 125 m/s. Compdem a prensa uma célula de carga com capacidade de 25 kN
(4-20 mA; 2 mv V'!; £ 0,10% FRO) e um sensor interno de deslocamento LVDT (faixa: 200
mm; repetitividade: 2,5 medi¢des de linearidade; ndo-linearidade: + 0,10% FRO) acoplado a
um sistema de aquisi¢do de dados com uma taxa de amostragem maxima de 5000 pontos por

segundo (TORRES, 2013 e DE PAULA, 2018).

3.8 Analise das Propriedades Mecanicas

O teste de dureza Vickers é largamente aceito em trabalhos cientificos, porque
possibilita uma escala de dureza continua para uma determinada carga escolhida a qual pode
ser composta de materiais muito macios até materiais extremamente duros. A dureza consiste
em uma resisténcia a deformacdo. Quando esta relacionada com os metais, ela consiste em
uma medida da resisténcia a deformacao plastica ou permanente (DIETER, 1981).

A andlise da dureza de materiais € muito utilizada como um parametro de avaliacdo e
controle de processos de fabricacdo, o que permite correlacionar o valor de dureza com a
resisténcia a tracdo, usinabilidade, tenacidade, ductilidade e também ao desgaste (ASTM
E384-17).

No caso dos testes de tragdo uma forca trativa crescente no sentido uniaxial é aplicada
ao corpo de prova e o alongamento é obtido durante todo o teste. Os testes de tracdo também
sdo considerados para o controle de especificacdes dos materiais, além de serem amplamente
utilizados para obter informacdes basicas sobre a resisténcia e a ductilidade dos materiais
(DIETER, 1981). Eles sdo muito utilizados pela industria em geral quando se deseja comparar
os materiais na etapa de desenvolvimento de ligas, no controle de qualidade e no projeto sob
determinadas circunstancias (ASTM E8/E8M-16a).

Os testes de flexdo s@o considerados simples e avaliam a qualidade dos materiais
medindo a sua capacidade de resistir a rachaduras ou trincas em sua superficie durante uma
deformacio continua (ASTM E290-14).

Neste trabalho, as propriedades mecanicas foram analisadas por meio de trés tipos de

testes: dureza Vickers, tracdo e flexdo em trés pontos.
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Os testes de dureza foram realizados nas amostras dos lingotes para todas as condi¢des

analisadas (com e sem refino de grao via UST); nas amostras dos testes de reaquecimento
representando apenas as melhores condi¢des e nas amostras tixoconformadas (testes de
compressao a quente) para todas as condicdes analisadas neste teste.

Os valores de dureza Vickers foram obtidos por meio de testes realizados no
equipamento Future Tech FV-800, sob carga de 1 Kgf aplicado por 10 s e de acordo com a
norma ASTM E384-17. As amostras submetidas ao teste de dureza foram do tipo cilindricas,
com didmetro de 30 mm (amostras refinadas e amostras reaquecidas). As amostras
tixoconformadas para a realizacao de todos os testes de propriedades mecéanicas foram obtidas
na area destacada, conforme a Figura 3.7a, e a leitura da dureza foi realizada na segao
transversal das amostras apds o corte, com o intuito de garantir ou analisar a homogeneidade
do teste em relacdo a altura da amostra tixoconformada.

Ja os dois testes de tracdo e de flexdo em trés pontos foram realizados nas amostras
refinadas via UST ap6s 30 s utilizando sonotrodo de ago (considerada como condicao ideal) e
em fun¢do do tempo de tratamento térmico, totalizando 5 condi¢des analisadas para cada um
desses testes.

Os testes de tragdo foram realizados no equipamento servo-hidraulico para ensaios
mecanicos conforme especificagdo: fabricante MTS, Modelo 810-FlexTest 40, com
capacidade de 100 kN, célula de carga de 10 kN e software TestWorks 4 — MTS. Os corpos de
prova para a realizacdo do teste de tracdo foram do tipo chato e foram usinados a partir do
material tixoconformado, no total de 2 réplicas por condi¢do em func¢do do tempo de
reaquecimento. Os testes de tracdo foram realizados em conformidade com a norma ASTM
E8/E8M—16a. A Figura 3.7b mostra o dimensional dos corpos de prova do teste em questao.

Ja os testes de flexao foram avaliados no equipamento servo-hidraulico para ensaios
mecanicos conforme especificacdo: fabricante MTS, Modelo 810-FlexTest 40, com
capacidade de 100 kN e célula de carga de 10 kN. As condi¢des dos testes foram através de
trés pontos de flexdo, rolos com diametro de 2,5 mm, distancia entre os suportes de 39 mm,
velocidade do cutelo de 3 mm/min e equipamento programado para interromper o teste apos a
reducdo de 20% da for¢ca maxima aplicada, pratica recomendada para materiais ducteis,

obedecendo a norma ASTM E290-14.
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Figura 3.7: Amostra tixoconformada destacando (a) a regido de extracdo das amostras para
todos os testes de propriedades mecanicas e (b) dimensional do corpo de prova para o teste de

tragdo conforme a norma ASTM E8/E8M-16a; medidas em milimetros.

As amostras do teste de flexdo foram cortadas do material tixoconformado (amostras
ap6s os testes de compressdo a quente), com formato retangular e dimensional de:
comprimento minimo 42 mm x largura 7+1,0 mm x espessura 2+0,2 mm. Foram analisadas 4
réplicas por condi¢do, em fun¢do do tempo de reaquecimento, do material tixoconformado.
Com a realizacdo do teste de flexdo obtém-se curvas de carga (N) ou tensdo (MPa) versus

deslocamento (mm) ou deformacéo (%).
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Caracterizacao da Composicao Quimica

A Tabela 4.1 mostra o resultado obtido na andlise da composicdo quimica da liga de
aluminio 355, além de listar os valores especificados em funcdo de normas bastante
conhecidas pela inddstria metalirgica. Conforme as normas ASTM B179-17, ISO 3522 e JIS
H 5202, os valores medidos para a liga 355 atendem as especificacdes para todos os elementos
quimicos principais. Foi observado um pequeno desvio residual de alguns elementos quimicos
em relacdo a algumas das normas, como é o caso do Mg e do Zn, mas nada que possa
ocasionar alteracdes significativas no comportamento da liga.

A norma ASTM B179-17 apresenta duas especificagdes para a liga em estudo, sendo
355.1 e 355.2, e conforme os resultados da caracterizacdo da composicao quimica, a liga em

estudo atende a especificacdo da liga 355.1.

Tabela 4.1: Composic@o quimica da liga 355 e suas varia¢des de acordo com as especificacdes
padrao ASTM B179-17, ISO 3522 e JIS H 5202 (% em peso).
Si Cu Mg Fe Mn Zn Ti Al
355.1 | 4,5-5,5 | 1,0-1,5 | 0,45-0,6 <0,5 <0,5 |<0,35 <0,25 bal.
3552 | 4,5-5,5 | 1,0-1,5 0,5-0,6 | 0,14-0,25 | <0,05 | <0,05 <0,2 bal.
ISO 355 4,5-5,5 | 1,0-1,5 | 0,35-0,65 <0,65 <0,55 | <0,15 | 0,05-0,25 | bal.
JIS 355 4,5-5,5 | 1,0-1,5 0,4-0,6 <0,6 <0,5 <0,3 <0,2 bal.
amostra 4,61 1,03 0,34 0,58 0,26 0,26 0,02 bal.

ASTM

4.2 Analise Termodinamica

Conforme explicado nos capitulos anteriores, os valores das temperaturas consideradas

de interesse para esta pesquisa foram os mesmos adotados nos estudos anteriores para a
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mesma liga 355, conforme De Paula (2014) e (2018). Como este trabalho é uma continuacdo

da pesquisa desenvolvida durante o mestrado do autor, ele permite aumentar o nivel de
confiabilidade para comparacdes do comportamento termodindmico que o material venha a
adotar, uma vez que novos métodos foram aplicados para a identificacdo das temperaturas de
interesse, como € o caso do método da diferenciacao aplicado nas curvas de DSC.

Desta forma, os valores das temperaturas foram: liguidus 621,5 °C, solidus 505,9 °C e
de vazamento da liga para producio dos lingotes 670 °C (superaquecimento de 50 °C acima da

temperatura liqguidus).

4.3 Caracterizacao Microestrutural da Matéria-Prima e dos Lingotes

Inicialmente, as amostras da matéria-prima foram caracterizadas microestruturalmente
para avaliar e comparar a influéncia do UST sobre os valores médios de tamanho de grio,
espacamento dendritico priméario, espacamento dendritico secundéario, porosidade e
propriedades mecanicas em termos de dureza da liga de aluminio 355. Com base nestas
informacdes, foi avaliada a eficicia do tratamento por ultrassom em doze condi¢des diferentes
de refino conforme o tipo de sonotrodo (ago e titdnio) e o tempo de tratamento (10, 20, 30, 60,
90 e 120 s), sempre comparando-as em relagdo a liga sem tratamento (somente refrigerada).

A liga sem tratamento via UST foi utilizada como referéncia para analisar o efeito do
refino de grao. Assim, sua microestrutura colorida obtida sob luz polarizada e a microestrutura
em P&B obtida via micrografia convencional estio disponiveis na Figura 4.1.

A Figura 4.1a tornou possivel identificar toda a extensdo ou o limite de um determinado
grao, pois a fase a possui a mesma cor ou tonalidade quando se trata de um tnico grao. Além
disso, por meio das delimita¢des destacadas na cor preta, observou-se que o tamanho de grao
e a estrutura morfolégica da condicio como fundida apresentaram uma microestrutura
grosseira e dendritica, com graos grandes formados por pequenos bracos (dendritos
secundarios) no interior do grao.

As areas delimitadas por contornos na cor vermelha e pontilhada na Figura 4.1b
confirmaram a presenca de inimeras dendritas grosseiras formadas pela fase a esperada, que

foi circundada e permeada pela fase eutética. Essa distribuicdo da fase eutética na fronteira
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dendritica determina o tamanho da célula dendritica (A1) e 0s pequenos bragos secundarios no

grdo (A2). E as setas identificas pela letra P destacaram pequenos poros presentes entre os

bracos dendriticos, os quais sdo, possivelmente, poros de contracao.

Figura 4.1: Microestrutura da liga 355 produzida por fundi¢do convencional: (a) micrografia

colorida com luz polarizada destacando os contornos de graos e (b) micrografia convencional

P&B identificando poros (P) e regides dendriticas (circulos vermelhos).

A metalografia quantitativa da condi¢do como fundida apresentou os valores médios de
tamanho de grao de 250 + 50 pum, espacamento dendritico primério e secundério de 192 + 49
um e 18 £ 4 um, respectivamente, e, por fim, porosidade de 0,4 £+ 0,25%, conforme a Tabela
4.2.

Embora as micrografias tenham apresentado algumas regides grosseiras na condicao
como fundida, a liga 355 possui pequenas particulas estaveis de TisMnAl3 que compdem uma
fase temporaria e agem como um refinador natural, conforme o diagrama de equilibrio da
Figura 2.9 (ZOQUI, 2014). Do ponto de vista da composicdo quimica, foi obtido 0,02%Ti e
0,26%Mn em peso nas amostras, 0 que garante a possibilidade de que essas particulas de
TisMnAl;z existiram na liga em estudo. Isso podera garantir ao material a facilidade de obter
um excelente grau de refino de graos aliado ao tratamento via UST das etapas posteriores,
como o que serd relatado a seguir.

As matérias-primas (lingotes) foram analisadas em 12 condi¢des distintas (2 tipos de
sonotrodos e 6 tempos de tratamento via UST) e como ja explicado nos capitulos anteriores, a
matéria-prima para aplicacdo em tixoconformacdo deve apresentar grios refinados devido as

etapas seguintes serem dependentes da microestrutura inicial, facilitando desta forma, a
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evolucdo microestrutural durante o reaquecimento e permitindo a obtencdo de baixos valores

de viscosidade aparente (SPENCER, 1972; FLEMINGS, 1976; FLEMINGS, 1991; FAN,
2002 e ATKINSON, 2005).

E, como abordado no Capitulo 2 e resumido na Figura 2.1, o principal mecanismo
envolvido no refino de grdo por meio do tratamento por ultrassom € a cavitacdo (ZHANG,
2011 e HAGHAYEGH]I, 2013), que resulta em nucleacdo, crescimento e fragmentacdo dos
dendritos durante o processo de solidificagdo. De fato, o UST produz muitos locais de alta
pressdo e baixa pressdo dentro do metal fundido: pequenos nicleos se formam nos locais de
alta pressdo e podem sobreviver se a temperatura estiver baixa o suficiente, enquanto bolhas
de gis se formam nos locais de baixa pressdao e emergem na superficie do metal fundido,
levando a desgaseificacdo (ESKIN, 1998; ABRAMOV, 1994; ZHANG, 2013; HUNT, 1966;
HEM, 1967 e ABRAMOV, 1970).

Outro mecanismo que possibilita o refino do grdo no UST é a formacdo de graos na
superficie do sonotrodo quando este esta imerso no metal fundido (ZHANG, 2013). Embora a
drea de contato do sonotrodo (277,6 mm? para o sonotrodo de aco e 373,3 mm? para o
sonotrodo de Ti) seja pequena em comparacdo com a area superficial do metal fundido
(aproximadamente 6360 mm?), o contato entre o sonotrodo e o metal fundido foi
provavelmente suficiente para produzir pequenos nucleos que se desprendem do sonotrodo e,
se a temperatura for baixa o suficiente, sobrevivem no metal fundido, gerando novos graos
durante a solidificacao (ESKIN, 1998; ATAMANENKO, 2010 e HAGHAYEGH]I, 2013).

Assim, durante o tratamento via UST, tanto a cavitacdo quanto a nucleacao ocorrem na
superficie do sonotrodo e os nucleos resultantes sdo misturados em todo o metal fundido,
onde se multiplicam e se tornam pequenos locais de solidificagdio (ESKIN, 1998;
ATAMANENKO, 2010 e HAGHAYEGHLI, 2013).

Em razdo destas justificativas e com o objetivo de maximar o efeito do UST com base
em experimentos realizados por Zhang (2013), o equipamento de ultrassom utilizado nestes
experimentos estava com o sonotrodo na temperatura ambiente, com a profundidade de
submersao de 3 mm e o posicionamento do sonotrodo centralizado no cadinho.

As micrografias dos lingotes da liga 355 refinados via tratamento por ultrassom apds 10,
20, 30, 60, 90 e 120 s com sonotrodos de aco e Ti estdo disponiveis nas Figuras 4.2 e 4.3.
Todas as doze condi¢des apresentaram diminui¢do no tamanho de grdao em relacdo a liga ndo

tratada (F — como fundida) e os resultados de refinos de griao se tornaram mais efetivos para
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os tempos de tratamento por ultrassom entre 30 e 60 s nos dois tipos de sonotrodos.

Entretanto, com a andlise da metalografia, foi possivel estabelecer se ambos os
sonotrodos (aco e Ti) produziram refino de grao significativo. Essa quantificacdo realizada
por meio de ferramentas ou técnicas confidveis permitiram apresentar maior confiabilidade
nesta etapa de caracterizagdo, tais como o método dos Interceptos de Heyn (ASTM E112-13)
na medi¢do do tamanho de grdo; os métodos dos tridngulos e interceptos na medicdo do
espacamento dendritico priméario e secundario, respectivamente (CADIRLI, 2000 e
GUNDUZ, 2002); e o cilculo da porosidade utilizando o software ImageJ. Os resultados da
metalografia quantitativa para todas as condicOes testadas sdo mostrados na Tabela 4.2 e estdo
graficamente disponiveis na Figura 4.4.

Entre todas as condi¢des refinadas, o maior tamanho médio de grao (210 = 45 pm) apds
o tratamento por ultrassom foi observado por 10 s de tratamento com o sonotrodo de Ti; isso
representa uma reducdo de 16% no tamanho do grdo em comparac¢do com a liga fundida (F)
(250 =50 um).

Nos periodos curtos de UST de 10 e 20 s, o sonotrodo de aco apresentou tendéncia em
ser mais efetivo, enquanto que para os periodos de 30 e 60 s, a tendéncia em obter graos
ligeiramente menores foram alcangados com o sonotrodo de Ti. As micrografias, portanto,
sugerem que a técnica de ultrassom foi mais eficaz para os tempos de tratamento de 20 a 60 s,
com a tendéncia em produzir graos menores que 0s outros tempos.

Em relacdo aos tempos de tratamento de 30 e 60 s, a reducdo no tamanho médio de grao
foi de cerca de 35% com o sonotrodo de aco e de 40% com o sonotrodo de Ti. De modo geral,
o sonotrodo de aco apresentou baixa varia¢do do tamanho médio de grao em fun¢do do tempo
de tratamento, enquanto que para o sonotrodo de Ti essa variagdo foi um pouco maior. Baixas
variagdes foram consideradas mais vantajosas para o melhor controle do processo.

Comparando as imagens das metalografias das Figuras 4.2 e 4.3 com a condicdo como
fundida da Figura 4.1, os resultados evidenciam a superioridade do refino de grao via UST em
relacdo a condi¢do como fundida, em especial na condi¢do utilizando sonotrodo de ago para
tempos curtos. Foi possivel observar que o tamanho da célula dendritica, ou A1, foi menor do
que no material sem tratamento (como fundido), enquanto A, apresentou tendéncia de manter

praticamente o mesmo valor.
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Figurl4.2: Micrografia optica com luz polarizada mostrando a microestrutura da liga 355
apds o tratamento por ultrassons com sonotrodos de ago e Ti durante (a, b) 10 s; (c, d) 20 s; (e,

) 30's; (g, h) 60 s; (1,)) 90 s; e (k, 1) 120 s.
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Sonotrodo de ago Sonotrodo de titanio

tratamento por ultrassons com sonotrodos de aco e Ti para (a, b) 10 s; (c, d) 20 s; (e, ) 30 s;

(g,h) 60 s; (1, ) 90 s; e (k, I) 120 s e detalhes de porosidades (P).
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Tabela 4.2. Valores médios do tamanho de grao (GS), espagcamento dendritico primario (A1),

espacamento dendritico secundario (A2) e porosidade (P) da liga 355 para todas as condicdes

testadas.
GS (um) A1 (pum) A2 (pm) P (%)
Tempo . . . .
UST Aco Ti Aco Ti Aco Ti Aco Ti
10 s 182 +£39 210+45(149+35 182 +47|17+4 184 | 1,53+0,93 0,18 £0,17
20 s 163 +34 178 +32[135+38 173+40|17+4 1944 | 0,38 0,27 0,19 +0,19
30s 159 £28 144 £26[132£29 153 +£26|19%£5 174 | 0,38 0,22 0,48 0,47
60 s 163 +33 149+27[133£32 162+45|19+5 18+4 | 0,55+0,23 0,06 = 0,03
90 s 173 £33 177+£33(135+32 170£29|17+4 18+4 | 0,11 £0,10 0,23 +£0,09
120s 176 £34 169 £36|134 £26 15528 |20+£5 164 | 0,68 £0,59 0,21 £0,18
Sem UST 250 =50 192 £ 49 18+4 0,4 £0,25
e B s do d E o Sonotrodo de ago
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Figura 4.4: Resultados da metalografia quantitativa da liga 355 para todas as condi¢des

testadas: (a) tamanho de grao (GS), (b) espacamento dendritico primario (A1), (¢) espacamento

dendritico secundario (A2) e (d) porosidade (P).
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Os valores de A> mostrados na Tabela 4.2 (e graficamente na Figura 4.4c) foram

semelhantes para todas as condicdes testadas. De fato, A> depende da taxa de resfriamento
durante a solidificacdo apds o vazamento e ndo foi dependente do nimero de nicleos gerados
durante o tratamento por ultrassom.

Assim, o sonotrodo de agco apresentou tendéncia em produzir tamanho médio de grao
(GS) menor que o sonotrodo de Ti para tempos de tratamento de 10 e 20 s. Enquanto o
sonotrodo de Ti evidenciou a tendéncia em produzir graos menores, como mostrado na Figura
4.4a e 4.4b para o tempo de tratamento de 30 s (144 vs. 159 um). Embora essa diferenga do
tamanho médio de grdos exista em funcdo do tipo de sonotrodo, ela ainda foi menor que o
desvio padrao de cada condicao avaliada.

A frequéncia ultrassonica fornecida ao metal liquido ¢ a mesma independentemente do
tipo do sonotrodo, motivo pelo qual os sonotrodos de aco e de titdnio possuem geometrias
distintas (Figura 3.2). Porém, o fato de a geometria ser diferente justamente na regido de
contato com o metal liquido, outros fendomenos sdo desencadeados.

Por exemplo, no caso do sonotrodo de Ti, que apresenta a maior 4rea de contato com o
metal liquido (373,3 mm? para o sonotrodo de Ti versus 277,6 mm? para o sonotrodo de ago),
tende a propiciar a maior regido de propagacdo de cavitacdo (maior drea ativa), uma vez que
quanto maior a cavitagdo, maior também serd a movimentacdo do metal contra a parede do
cadinho; maior formacdo de grdaos na superficie do sonotrodo quando imerso no metal
fundido; e melhor efeito térmico oriundo da condutividade térmica elevada do titanio. Esses
efeitos juntos provavelmente favoreceram a formacdo de um niimero elevado de nucleantes e,
assim, melhor refinamento do material, como nos tempos de 30 s e 60 s com sonotrodo de Ti,
conforme citado anteriormente.

Como o sonotrodo de ago possui também maior durabilidade e custo de fabricacdo
muito inferior ao sonotrodo de titdnio, o sonotrodo de aco pode ser considerado mais
adequado para uso industrial aliado a tempos curtos de 30 s de tratamento via ultrassom,
motivo pelo qual foi considerado como ideal para a etapa de refino da microestrutura da
matéria-prima.

Os resultados da metalografia da matéria-prima refinada produzida via tratamento por
ultrassom apresentaram valores ligeiramente maiores do que os valores da matéria-prima
refinada por meio da adi¢do de refinador de graos do tipo Al - 5,0%Ti - 1,0%B em peso, em

uma propor¢do de 4% em massa, combinado com a agitagdo eletromagnética (conforme
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trabalho anterior de mestrado e também disponivel no Capitulo 2). Lembrando que nesta tese

foi adotado um ndmero maior de técnicas de caracterizagdo dos lingotes em relacdo ao
trabalho anterior realizado durante a dissertacdo de mestrado, tais como o espacamento
dendritico priméario e o secundario, a dureza e a porosidade. Assim, as comparacdes que foram
realizadas estdo de acordo com o mesmo critério de caracterizacdo adotado nos dois trabalhos.

Desta forma, para a matéria-prima refinada quimica e mecanicamente, os valores
médios para o tamanho de grao foram de 136 = 28 um e os grdos apresentaram uma
morfologia do tipo roseta. Ja na matéria-prima com refino via UST, o menor valor médio para
o tamanho de grao foi de 144 =26 um e 159 + 28 um ap6s 30 s de tratamento com sonotrodo
de Ti e aco, respectivamente.

Neste caso, se forem analisados apenas os numeros, o método de refino de graos via
tratamento por ultrassom pode dar a impressao de ter menor eficicia, porém € necessario
lembrar que no estudo anterior foram aplicadas duas técnicas para obter a microestrutura da
matéria-prima para esse valor de tamanho médio de graos. Assim, é possivel concluir que a
técnica de refino de graos via UST apresenta eficicia superior do que as técnicas de refino via
adicao de elemento refinador ou de agitacdo eletromagnética.

Essa diferenca do tamanho médio de graos foi menor que o desvio padrio de cada
condi¢cdo avaliada, tanto em funcdo do tipo do sonotrodo utilizado quanto em fungdo da
técnica de refino empregada na produgdo da matéria-prima.

Tudo isso corrobora pela escolha do sonotrodo de aco e o tempo de 30 s via tratamento
por ultrassom, como a técnica de refino da microestrutura para a produ¢cdo da matéria-prima
para tixoconformagdo. Nestas condi¢des, foram obtidos os melhores (e menores) valores
médios de tamanho de grdo, espacamento dendritico primério e secundario, porcentagem de
porosidade, dureza e custo de producao do sonotrodo.

Outra vantagem que o tratamento via UST possibilita quando aplicado aos metais
liquidos, em especial ao aluminio, € o efeito da desgaseificacio (ABRAMOV, 1994; ESKIN,
1995; ESKIN, 1998; ESKIN, 2001; FAN, 2002; SHUSEN, 2012; ZHANG, 2013 e
SRIVASTAVA, 2017).

A porosidade foi incluida na tabela, uma vez que pode afetar adversamente as
propriedades mecanicas finais. Para a liga em estudo, na condicao ap6s 10 s (Figura 4.3a) com
sonotrodo de ago, a porosidade (identificada pela letra P) encontrada foi de 1,53%. Com um

pequeno aumento do tempo de tratamento utilizando o mesmo tipo de sonotrodo, ap6s 20 s,
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por exemplo, a porosidade foi de apenas 0,38%.

Quanto ao tipo de porosidade encontrada nas microestruturas refinadas, em especial nas
condic¢des apds 10 s e 120 s de tratamento por ultrassom com sonotrodo de aco, observaram-
se dois tipos de porosidades. A porosidade da Figura 4.3a possivelmente foi originada durante
a contracdo do aluminio, pois a sua localizacdo foi integralmente entre os ramos
interdendriticos da microestrutura. Enquanto que na Figura 4.3k, o tipo de porosidade foi
originado devido a evolucdo das bolhas de hidrogénio durante a solidificacdo, também
conhecido como poros gasosos (KUBO, 1985; SIGWORTH, 1992 e ANSON, 1999).

De modo geral, a matéria-prima utilizada tinha baixo teor de hidrogénio e pouca
contaminacdo, como mostrado na Figura 4.4d através da quantificacdo da porosidade.
Conforme explicado no capitulo anterior, o hidrogénio é extremante solivel no aluminio
liquido e em suas ligas; ele pode, ainda, desencadear o surgimento de porosidades gracas a
evolucdo das bolhas de hidrogénio justamente quando essa solubilidade diminui durante a
solidificacdo (poros gasosos) (ASM Handbook—Vol.15, 2004; KUBO, 1985; SIGWORTH,
1992 e ANSON, 1999). Por essas razdes, a verificagdo da porosidade é um item de extrema
importancia no controle da qualidade de produtos fundidos em ligas de aluminio.

Utilizado como pardmetro para avaliacdo de materiais e controle de processsos de
fabricacgao, o teste de dureza Vickers (HV) ainda hoje é de extrema importancia, permitindo
correlacionar o valor da dureza com a resisténcia a tracdo, usinabilidade, resisténcia ao
desgaste, tenacidade e ductilidade (ASTM E384-17). Sendo assim, os valores obtidos por
meio da medi¢do da dureza na secdo transversal do lingote servem para todas as condi¢des
testadas e encontram-se no grafico da Figura 4.5 e na Tabela 4.3.

No geral, a dureza das amostras variou pouco com o tempo de tratamento e o tipo de
material do sonotrodo, embora em alguns casos valores ligeiramente mais altos tenham sido
obtidos com o sonotrodo de aco.

Amostras tratadas com ultrassom por 30 s usando sonotrodo de agco apresentaram
valores de dureza mais elevados do que qualquer uma das amostras tratadas com sonotrodo de
Ti (exceto as tratadas por 120 s) ou a amostra na condi¢do sem tratamento (como fundida).
Isso pode ser explicado pelo refino da microestrutura mostrada nas Figuras 4.2 e 4.3, onde a
média de tamanho de grdo e A1 foram menores ap6s o UST com sonotrodo de aco. Para o
tempo de tratamento de 10 s utilizando sonotrodo de aco ou Ti, a dureza foi menor do que na

liga fundida, destacando a ineficicia da UST quando aplicada por esse curto periodo de
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tempo.

No estudo conduzido por Jin (2014), a matéria-prima A356 foi refinada via agitacao
eletromagnética e esse campo foi aplicado no material com as fracdes s6lidas de 35, 45 e 55%.
O valor de dureza medido variou em funcdo da fragdo sélida, de 43 HV até 68 HV ao

aumentar a fracao soélida.

Tabela 4.3: Dureza Vickers da liga de aluminio 355 para todas as condic¢des testadas.

Dureza Vickers (HV)

Tempo-UST (s) Sonotrodo de Acgo Sonotrodo de Ti

10 89£5 91 %5
20 94 %5 86 4
30 95+5 89 +4
60 87 +4 935
90 96 5 92+4
120 100 £ 6 96 + 6
Sem UST (F) 94 +4
110
] ® Sonotrodo de ago
T
= 100 i [
= 954 | : i
g 90-‘ ? L l . 1
& L]
851 ‘ |
80 > —

60 80
Tempo UST (s)

100

120

Figura 4.5: Valores médios para a dureza Vickers da liga 355 apds o tratamento por ultrassom

para todas as condi¢des testadas e na condi¢do sem tratamento.

Em todas as andlises microestruturais, o desvio padrio foi geralmente similar,
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confirmando a homogeneidade da liga 355 processada usando UST. Os resultados superiores

obtidos com o sonotrodo de aco e o baixo custo deste material fazem deste o sonotrodo
preferido para uso industrial. Quanto mais refinada é a microestrutura do material, ou menor é
o tamanho dos grdos, melhores sdo as propriedades mecanicas que o material apresentara

(GARCIA, 2011).

4.3.1 Concentracao e Morfologia de Fases Intermetalicas

A identificacdo de fases intermetalicas da liga 355 para as condi¢des em estudo € um
dos objetivos deste trabalho. Com o auxilio das micrografias convencionais P&B em conjunto
com as andlises de MEV e EDS, foi possivel observar as microestruturas para cada condi¢dao
considerada ideal para o estudo deste material, tais como tempos curtos de tratamento de 30 s
para cada tipo de sonotrodo e na condi¢cdo sem tratamento, com o intuito de comparag@o.

Em complemento, esta secdo tem o objetivo também de estudar se o desgaste do
sonotrodo ocasionou a contaminac¢ao do material.

A Figura 4.6 detalha a microestrutura convencional P&B da liga 355 representando a
microestrutura sem tratamento e a Figura 4.7 detalha regides atipicas da microestrutura do
material apds 30, 90 e 120 s de tratamento com UST utilizando sonotrodos de aco e Ti.

As alteragdes de morfologia — como regides atipicas compostas com intermetilicos em
formato poliédrico e de escrita chinesa — afetariam o material na tixoconformagao
comprometendo as propriedades mecanicas do produto final. A escrita chinesa é a mais
deletéria delas devido ao seu formato, o que possivelmente aumentaria as chances de iniciar a
propagacdo da trinca.

Nas imagens destas figuras foram identificadas as morfologias dos constituintes, os
quais também foram identificados nas andlises seguintes. Sdo eles:

e I. Al — matriz;

II: Al-Si — eutético;

II: Al-Si(FeMn) — intermetalico rico em Fe no formato poliédrico;

IV: Al-Si(FeMn) — intermetalico rico em Fe no formato de escrita chinesa;

V: Al-Fe-Si — intermetalico no formato acicular.
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Figura 4.6: Micrografia convencional P&B mostrando alguns detalhes da microestrutura da

liga 355 produzida por fundi¢cdo convencional (sem tratamento por ultrassom).

Para analisar a influéncia do refino de grdo via UST em relacdo a sua composicao
quimica e a identificagdo das fases intermetdlicas presentes na liga 355, essa anélise foi
realizada por EDS através de mapas de distribuicdo quimica da matriz e seus constituintes
presentes no material, além de andlises de elementos pontuais, ambos identificados e
referenciados de acordo com as imagens de MEV das Figuras 4.8j, 4.9j e 4.10;.

Portanto, as condi¢Oes analisadas foram:

* sem tratamento por UST (Figura 4.8 e Tabela 4.4);
* ap6s 30 s de tratamento por UST com sonotrodo de aco (Figura 4.9 e Tabela 4.5);

* apds 30 s de tratamento por UST com sonotrodo de Ti (Figura 4.10 e Tabela 4.6).

A Figura 4.8 mostra a composi¢do quimica da matriz e das fases eutética e intermetalica
para a condi¢do sem tratamento, como fundida. Os elementos Al, Si, Fe, Cu, Mn e Mg foram
os responsaveis pelas maiores concentragdes, resultado semelhante também foi obtido na
andlise da composicdo quimica do tipo pontual.

Especificamente na Figura 4.8a € possivel constatar que a composi¢do quimica da
matriz foi praticamente composta por Al, enquanto na Figura 4.8b ficou evidente que a
composi¢do eutética foi composta por uma alta porcentagem do elemento Si. Foi observado

também baixa porcentagem dos elementos Mg, Mn e Cu, como mostrado nas Figuras 4.8d-f.
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Sonotrodo de ago Sonotrodo de titanio

Figura 4.7: Micrografias convencionais P&B de regides atipicas mostrando alguns detalhes da
microestrutura da liga 355 apds o tratamento por ultrassom com sonotrodos de aco e Ti

durante (a, b) 30 s; (¢, d) 90 s; e (e, f) 120 s.
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Os intermetilicos da condicio sem tratamento foram compostos de uma alta

porcentagem de Fe e menor porcentagem de Mn, como mostrado nas Figuras 4.8c e 4.8e,
respectivamente. Os elementos Ni, Zn e Cr se apresentaram distribuidos em pequena
quantidade em todo o material, como mostrado nas Figuras 4.8g-i.

Como ji mencionado, a Fig. 4.8 identifica e apresenta os pontos de andlise da
composi¢do quimica do tipo pontual, com as respectivas fases e composicoes (% em peso e
em % atdmica) listadas na Tabela 4.4 na condicdo do material sem tratamento.

Esses resultados da analise pontual (Tabela 4.4) confrontados com os resultados da
andlise quimica por mapas (Figura 4.8) apresentaram valores satisfatorios. O ponto 3
apresentou valor de 98,7% de Al na matriz do material. Os outros pontos representaram os
intermetalicos do material com valores de Si sempre acima de 14%, seguidos de Fe e Cu com
valores elevados.

Os resultados da andlise da composi¢cdo quimica pontual permitiram o calculo das
formulas das fases intermetalicas pelo método da estequiometria, conforme a Tabela 4.4. As
fases intermetalicas calculadas foram AlxSixFexCuxMn; AlsFep2Si; AlsSi e AljoCu, com a
fase intermetdlica AlxSixFexCuxMn em duas porcentagens diferentes de elementos.

O resultado da anélise quimica da condi¢do apds 30 s de tratamento ultrassdnico com
sonotrodo de aco estdo nos mapas da Figura 4.9. Ja os resultados da andlise pontual estdo de
acordo com a Tabela 4.5. Com resultados semelhantes a condi¢do produzida pela fundi¢dao
convencional, os elementos com maiores concentragdes para os dois tipos de andlise quimica
foram Al, Si, Fe, Cu, Mn e Mg.

A Figura 4.9a permite observar que a matriz foi composta basicamente por Al, idéntico
ao ponto 1 da anédlise pontual (Tabela 4.5). O Si foi o principal constituinte da fase eutética,
mas com a presenga dos elementos Fe, Mg, Mn e Cu, este tltimo em maior concentragao,
ambos mostrados nas Figuras 4.9b-f. Os intermetalicos apresentaram similaridade na
composi¢do quimica em relacdo a condi¢do ndo tratada. As férmulas calculadas dos
intermetalicos foram: Alx;Fe3SisMn; Alx4Si3CusMg; AlxFexSi e AlxSi.

A Figura 4.10 e os resultados da Tabela 4.6 demonstraram que as andlises da
composi¢do quimica para a condi¢do ap6os 30 s de tratamento ultrassdnico com sonotrodo de
Ti apresentaram comportamento similar em relagdo a condi¢do do material com sonotrodo de
aco, mostrando matriz, constituintes eutéticos e intermetalicos com composi¢do quimica

similares, incluindo a existéncia de intermetalicos com o formato de escrita chinesa.
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Figura 4.8: EDS da composi¢do quimica presente na liga 355 por fundi¢do convencional: (a)

Al (b) Si, (c) Fe, (d) Mg, (e) Mn, (f) Cu, (g) Ni, (h) Zn, (i) Cr e (j) imagem do MEV.
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Tabela 4.4: Anélise pontual por EDS da liga 355 produzida por fundicdo convencional,

conforme numeragdo destacada em vermelho na Figura 4.8j (% em peso e em % atomica).

Ponto | Al Si Fe Mg Mn Cu fa‘)lrcil;ﬁla Eﬁgﬂi
1 Z;Z gﬁ " 28:88 ;Z:;g 18%;5791 8:31 421:;3 ;:22 AlsSijFesCuaMn  Al-Si(FeMnCu)
9 -
2 o Lg0ar 14n8 555 . ros o7 AWFewSi ALFes
9 - -
il R T
4 ;431;91 igﬁ : 812 : 8495 ALSi ALSi
T [ 0 e oo
Sl TR

As férmulas calculadas para esta condicdo foram listadas na Tabela 4.6 como:
AlxFexSixMn; Al;sCusSiMg; AlsgFesSisCuMn; AlxFexSi e AlxSi.

Alguns intermetdlicos ou fases merecem uma explicagdo mais detalhada. O
AlxFexSixMn, por exemplo, sob as condi¢cdes apos 30 s tratamento por ultrassom com
sonotrodo de aco e de Ti (pontos 2 da Figura 4.9j e pontos 1, 3, 9 e 10 da Figura 4.10j) sao
identificados na literatura como sendo AlxSi>x(FeMn)s e AlisSi2(FeMn)s (IRIZALP, 2014;
DINNIS, 2005 e JI, 2013).

Este intermetélico rico em Fe pode surgir no formato poliédrico ou no formato de escrita
chinesa, geralmente presente dentro da matriz de Al (no interior do grao), sendo necessario
frisar que o seu formato é definido em funcdo da sequéncia de solidificacdo. Por exemplo: o
intermetalico terd o formato poliédrico se a fase AlxFexSixMn se tornar primaria antes do
inicio da solidificacdo do Al; caso contrario, com o Al solidificando primeiro, ou seja, antes
do que a fase AlxFexSixMn, o formato intermetalico seré a escrita chinesa (IRIZALP, 2014 e
DINNIS, 2005).

Desta maneira, quanto ao formato poliédrico desses intermetalicos, tudo indica nao se
tratar de um silicio eutético e sim de uma espécie de aglomeragdo de silicio primério no meio
liquido. E, embora a liga 355 seja uma liga hipoeutética, essa aglomeracdo de silicio ocorreu
devido a forte agitacdo no aluminio liquido ocasionada gragcas a cavitagdo oriunda do

tratamento por ultrassom.
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Figura 4.9: EDS da composi¢ao quimica presente na liga 355 ap6s 30 s de tratamento por
ultrassom utilizando sonotrodo de aco: (a) Al, (b) Si, (c) Fe, (d) Mg, () Mn, (f) Cu, (g) Ni, (h)
Zn, (1) Cr e (j) imagem do MEV.
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Tabela 4.5. Anélise pontual por EDS da liga 355 na condi¢@o apds 30 s de tratamento por

ultrassom utilizando sonotrodo de aco, conforme numeracdo destacada em vermelho na Figura

4.9j (% em peso e em % atOmica).

Ponto Al Si Fe Mg Mn Cu ci(l)gﬁzi fgg;;gi
%peso | 98,39 0,82 - - T 045
U orat 19901 079 - - - 019 Al Al
%peso | 63,42 879 1951 - 597 1,40 . .
2 ooat | 7477 996 1111 - 346 070 ‘eFesSisMn o ALSi(FeMn)
% peso | 76,56 8,08 990 - 351 128 . .
3 ooat 8379 850 523 - 189 059 ‘MioFeoeSi Al-Fe-Si
%peso | 55,31 23,62 17,18 - 3,50 0,39 . .
* oat | 6272 2573 941 195 019 AlsFeosSi Al-Fe-Si

% peso | 68,51 28,06 099 1,03 024 1,17
% at. 70,12 27,59 049 1,17 0,12 0,51
% peso | 66,39 7,61 345 250 0,62 1891

Al3Si AlSi

6 % at. 76,77 8,45 1 ,93 3,21 0’35 9,28 A124SI3CU3Mg AI-CU-Mg-Sl
% peso | 84,82 10,38 2,54 - 0,57 1,20 . ‘
! % at. 87,62 10,30 1,27 - 029 0,53 AloSi ALSi

Em trabalhos anteriores alguns intermetilicos em formato de escrita chinesa e
composi¢do como AlxSixFexCuxMn foram relatados, enquanto neste trabalho o formato
obtido foi o de placas, como mostrado nos pontos 1 e 5 da Figura 4.8j e no ponto 2 da Figura
4.10j (J1, 2013).

De acordo com as imagens de MEV das Figuras 4.9j e 4.10j, foi observada a presenga
de alguns intermetalicos com formato de escrita chinesa. Estes intermetdlicos em formato de
escrita chinesa também foram vistos nas micrografias convencionais P&B das Figuras 4.7a-f
representando a microestrutura apds 30, 90 e 120 s de tratamento por UST com sonotrodo de
aco e Ti.

Exemplos da presencga de intermetédlicos com formato poliédrico foram observados em
maior quantidade a partir das condi¢des de 90 s de UST com sonotrodo de aco, de acordo com
as Figuras 4.7¢ e 4.7e. E importante salientar que as imagens da Figura 4.7 detalham regides
atipicas da microestrutura e foram selecionadas com o intuito de localizar e identificar os

intermetalicos e confronta-los com a literatura.
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Figura 4.10: EDS da composi¢do quimica presente na liga 355 apds 30 s de tratamento por
ultrassom utilizando sonotrodo de Ti: (a) Al, (b) Si, (c) Fe, (d) Mg, (e) Mn, (f) Cu, (g) Ni, (h)
Zn, (1) Cr e (j) imagem do MEV.
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Tabela 4.6. Anélise pontual por EDS da liga 355 na condi¢do apds 30 s de tratamento por

ultrassom utilizando sonotrodo de Ti, conforme numeracao destacada em vermelho na Figura

4.10j (% em peso e em % atomica).

o | s R Mg oo Lmh o T
1 Z;Z l;i " giﬁi g:gg i?ﬁi : gzzg 8222 AlisFexSixMn ALSi(FeMn)
2 Z;Z I;ESO %222 18(),’9134 ?(1):4113 (1):2? ;:gg ;:;g AlzsFesSisCuMn  Al-Si(FeMnCu)
3 Z;Z l;i " gifg g:;g 1?2(3)3 : g:;i (l)zgg AlgFes3SisMn Al-Si(FeMn)
9 -
4 ojz 1.: " ;ZZ? Zgg 161”3849 ] ?gz (1)% Al 4FeSi Al-Fe-Si
9 - - -
> O;Z lajsso gg:é? i(l)é - - - 8222 Al Al
0 -
S v |78 87 - om0 om0 os AU Aisi
9 - -
! ";Z EESO 22:22 ;igg - 8:;? } 8222 ALSi ALSi
9 - - -
s O;Z lajsso 33233 8;2 - - - 8;? Al Al
9 Z;Z EE " 32:;? g:g; 197,,6290 : gﬁg ?:8(1) Al FesSizMn ALSi(FeMn)
10 i | 779 om 1037 - 341 pip AbFeSiMa  ALSiGeMn
0
11 sz " Zgﬁg Sgg 174?89 (1):32 ?:2461 ?22 AlgFeSi Al-Fe-Si
12 Z;Z I;ESO gg:gi 32;491 : ;ZSZ : ?2:4112 Al3sCusSiMg Al-Cu-Mg-Si
9 - - -
B nlogss 130 - . . o A A
9 -
Moy 8651 60s sop - om tao  AlFessi  AlFesi

Outro intermetilico que requer atencdo € o AlxFeSix, o qual foi identificado na

literatura como AlsFeSi. Geralmente, ele esti presente no formato de pequenas placas situadas

nos limites de grdos, regides preferenciais para o seu surgimento (IRIZALP, 2014). O

intermetalico AlxFeSix apresentou formato semelhante ao relatado e estava disponivel nas trés

condic¢des aqui estudadas: com e sem tratamento com UST (sonotrodo de aco e Ti) (IRIZALP,

2014).

As particulas de AlxSi foram encontradas nas regides livres de intermetalicos e entre os
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limites dos graos, caracterizadas por uma area esbranquicada nas Figuras 4.8j, 4.9j e 4.10j nas

trés condi¢des analisadas.

O intermetalico AlxCu foi encontrado em formato de placa e apenas na condi¢do sem
tratamento com UST, o que evidenciou que a cavitagdo do tratamento por ultrassom gerado no
metal liquido provocou a dissolucdo deste intermetalico. No entanto, o intermetalico
AlxSixCuxMg foi encontrado apenas nas condi¢des apds 30 s de tratamento por ultrassom
com sonotrodo de aco e de Ti. Isso pode corroborar com a informacao de que o intermetalico
AlxCu tenha gerado os intermetédlicos AlxSixCuxMg, pois esses intermetalicos geralmente
crescem proximos aos grupos de intermetalicos do tipo AlLCu (MOHAMED, 2009).

Foi possivel relacionar alguns desses intermetilicos identificados via Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) com as fases nas faixas de temperaturas do diagrama de
solidificacdo, sob a condicdao de Scheil (Figura 2.10) da liga 355, o qual apresenta inimeras
fases sendo muito mais complexas do que o diagrama de equilibrio no mesmo intervalo de
temperatura.

Identificou-se no diagrama de solidificagcdo a fase AlxFeSix e, como ja relatado, estava
disponivel como um intermetalico em todas as condicdes aqui analisadas via MEV. Esses
intermetalicos AlxFeSix ndo influenciam apenas a microestrutura do material, mas também o
material no estado semissolido, pois estdo presentes em uma ampla faixa de temperaturas, de
589,1 °C até 542,8 °C, considerada muito préxima a temperatura de trabalho de 595 °C para a
liga 355. Desta forma, sua quantidade, distribuicao, morfologia e seu tamanho sdo importantes
justamente por afetar a microestrutura final do material, bem como por influenciar
diretamente o comportamento reol6gico do material (BROLLO, 2018).

E, na temperatura de 542,8 °C, os intermetéilicos ou fases AlxFeSix se dissolveram,
possibilitando a formacdo de outros elementos terciarios. Porém, eles se formaram novamente
em baixas temperaturas ou baixas fracoes liquidas (DE PAULA, 2018 e BROLLO, 2018).

Conforme De Paula (2018) e Brollo (2018), componentes terciarios como o AICuMgSi
se formam devido a transformacao eutética. J4 o tipo de particulas precipitadas é definido em
funcdo da composi¢ao quimica da liga. Possivelmente, como foi medido nas amostras o valor
de 0,26%Mn em peso, os intermetilicos ou componentes tercidrios AlxFexSixMn e
AlxFexSixCuxMn se formaram em fun¢do desta composicdo de maneira semelhante a
formacdo dos componentes tercidrios ricos em Mg observados no diagrama de equilibrio.

Porém, os intermetéalicos ou componentes terciarios AlxFexSixMn e AlxFexSixCuxMn nao
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foram observados nos diagramas de solidificacdo e de equilibrio.

Finalmente, também foram identificados no diagrama de solidificacdo os intermetalicos
AlxCu e AlxSixCuxMg. Os intermetalicos AlxCu estiveram disponiveis apenas na condicao
sem tratamento via UST e na faixa de temperatura de 513,8 °C até 505,9 °C. Os intermetélicos
AlxSixCuxMg estiveram disponiveis nas condi¢des apds 30 s de tratamento por ultrassom
com sonotrodo de ago e de Ti, podendo ser observado na faixa de temperatura de 534 °C até
505,9 °C.

A identificacdo de todos esses intermetéalicos permite confirmar que a liga em estudo
condiz com as informagdes da literatura nas condi¢des com e sem refino da microestrutura,
além de a composi¢ao quimica do material 355 ndo ter sofrido contaminag¢do por conta do

desgaste dos materiais dos sonotrodos.

4.4 Caracterizacao Microestrutural do Reaquecimento

O principal objetivo desta se¢do consiste em estudar a evolucdo microestrutural
alcancada ap6s o reaquecimento da liga de aluminio 355 previamente refinada com tratamento
por ultrassom em 12 condig¢des diferentes. Essas condi¢des refinadas foram produzidas com a
variacdo do tempo de tratamento (10, 20, 30, 60, 90 e 120 s) e do tipo de sonotrodo (ago e
titanio).

No reaquecimento, as amostras para cada tipo de condicdo refinada via UST foram
reaquecidas a uma taxa de aquecimento de 100 °C/min até a temperatura de 595 °C,
correspondendo a uma fracao liquida de aproximadamente 0,55. Nesta temperatura, o material
em estado semissOlido foi mantido por 0, 30, 60, 90 e 120 s. Em seguida, essas amostras
foram temperadas/refrigeradas em &4gua para manter sua microestrutura semissdlida
congelada. Portanto, no total foram avaliadas 60 condi¢des refinadas via UST.

Aquecida da temperatura ambiente até 595 °C (temperatura de trabalho semissdlida), a
amostra (0 s) foi imediatamente resfriada na d4gua. Nas demais condicdes, as amostras ficaram
nessa temperatura por 30, 60, 90 e 120 s.

ApOs a andlise de todas as condicdes reaquecidas das amostras previamente refinadas

via UST, uma condi¢do especifica serd escolhida para a continuidade da andlise de seu
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comportamento aplicando-a em processamento de tixoconformacdo. A condicao que tem sido

vantajosa antes do reaquecimento foi a amostra refinada via UST ap6s 30 s utilizando
sonotrodo de ago. A escolha se justifica pelo tamanho médio de grio, espagcamento dendritico
primario e secundario, porcentagem de porosidade e de dureza, bem como o custo inferior de
producdo do sonotrodo de aco frente ao de titanio. Estudos anteriores realizados para ligas de
aluminio hipereutéticas demonstraram que os tempos de 30 s de tratamento por UST foram os
que apresentaram melhores resultados de refino da microestrutura (HAGHAYEGHI, 2017 e
HAGHAYEGH]I, 2018).

Embora a amostra com o sonotrodo de Ti tenha apresentado a tendéncia em produzir
graos ligeiramente menores na etapa de refino de graos quando comparada com a amostra
com sonotrodo de aco, essa diferenca foi menor do que o desvio padrio de cada medigdo,
como mostrado na Figura 4.4a para o tempo de tratamento de 30 s (144 um vs. 159 um) antes
da etapa de reaquecimento.

O sonotrodo de aco para o tempo de 30 s apresentou tendéncia em produzir 0 menor
valor para o espacamento dendritico primério e os valores de dureza mais elevados do que
qualquer uma das amostras tratadas com sonotrodo de Ti (exceto as tratadas por 120 s) ou a
amostra na condi¢do sem tratamento (como fundida). Levando esses resultados em conta e
somados ao valor do custo de producdo do sonotrodo (sabe-se que o sonotrodo de aco possui
valor significativamente inferior ao sonotrodo de Ti) e como os tempos de tratamento mais
curtos sdo preferiveis aos mais longos, o sonotrodo de aco pode ser considerado mais
adequado para uso industrial.

Porém, para uma decisdao mais precisa e coerente, essas condi¢des foram analisadas nos
testes de reaquecimento com o intuito de estudar a evolu¢do microestrutural. As imagens
metalograficas das amostras reaquecidas que foram produzidas na condi¢ao refinada via UST
apo6s 30 s com sonotrodo de ago estdo disponiveis neste capitulo, conforme a Figura 4.11. As
imagens das metalografias das demais condic¢des reaquecidas estdo mostradas nos Anexos ao
final desta tese (Anexo B-L).

De uma maneira geral, a analise qualitativa das metalografias evidenciou a eficacia do

teste de reaquecimento para todas as condicdes previamente refinadas.



Figura 4.11: Metalografia colorida com luz polarizada e metalografia convencional P&B da

liga 355 refinada via UST ap6s 30 s com sonotrodo de ago apds reaquecimento a 595 °C, a

100 °C/min ap6s (a, b) 0's, (c, d) 30 s, (e, f) 60 s, (g, h) 90 s e (i, j) 120 s de tempo de espera.

Conforme as imagens coloridas identificadas pelas letras a, c, e, g e i da Figura 4.11 e

dos Anexos B-L, as metalografias ap6s o reaquecimento obtiveram um novo refino de grdo.
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As microestruturas que antes apresentavam formatos de rosetas foram transformadas em

globulares variando o seu tamanho em fun¢do do tempo de tratamento térmico, conforme as
imagens P&B identificadas pelas letras b, d, f, h e j da Figura 4.11 e dos Anexos B-L.

Lembrando que uma microestrutura € caracterizada como microestrutura em formato de
roseta quando seu formato € intermediério a uma estrutura dendritica e outra globular.

Além da alteragao do formato dos graos, a alta fracdo liquida (fl = 55%) facilitou o
processo de difusdo de soluto, dando origem ao engrossamento da regido entre graos,
fenomeno observado em todas as condi¢cdes reaquecidas, como pode ser observado nas
imagens P&B da Figura 4.11 e dos Anexos B-L.

Essa transformacdo ou evolugdo foi justificada pela fragmentacdo e ruptura dos bragos
dendriticos; e pelo efeito dos mecanismos conhecidos como Ostwald ripening e coalescéncia.
Enquanto a fragmentacdo e ruptura dos bracos dendriticos age sob o efeito da cavitagao —
sendo o principal mecanismo envolvido no refino de grao obtido via tratamento por UST —, o
Ostwald ripening € mais efetivo durante o reaquecimento e a coalescéncia age no tempo de
espera durante o tratamento térmico (ESKIN, 1995; ESKIN, 1998; ABRAMOV, 1970;
ABRAMOV 1994; GENDA, 1987; KATTAMIS e FLEMINGS, 1967; KAHLWEIT, 1968 e
FLEMINGS, 1991). Em relacdao a andlise quantitativa do tamanho de grdo, o estudo foi

realizado de quatro maneiras diferentes, sendo:

I. Comparando a amostra sem tratamento (somente refrigerada e nao refinada) em
relacdo a todas as 60 amostras reaquecidas com tratamento via UST;
II. Comparando as amostras previamente refinadas via UST em relagdo as amostras
apos o reaquecimento (dentro do limite de cada condi¢do);
II. Comparando as amostras reaquecidas (previamente refinadas) entre si em funcao
do tipo de sonotrodo e do tempo de tratamento via UST;
IV. Comparando as amostras reaquecidas (refinadas via UST) com as amostras
reaquecidas no trabalho anterior de mestrado (refinadas via adi¢do de refinador

de grios e agitagao eletromagnética).

As Tabelas 4.7 e 4.8 listam os valores médios apds o reaquecimento das amostras
previamente refinadas via UST em func¢do do tipo de sonotrodo e do tempo de tratamento. Na

primeira estao os valores médios para tamanho de grao (GS) e tamanho de glébulo (GLS). Na
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segunda estdo a circularidade (CSF) e a relagdo tamanho de grao/tamanho de glébulo da liga

355 reaquecida (Tabela 4.8).

Conforme o item I, as amostras previamente refinadas via UST com sonotrodo de ago e
Ti, apds reaquecidas, foram comparadas com a amostra sem refino. Todas apresentaram
tendéncia a ter graos refinados e globulares, ou seja, independentemente do tipo do sonotrodo
e do tempo, elas foram melhores do que as amostras sem refino.

Desta maneira, foi comprovada a influéncia e a necessidade de a microestrutura ser
refinada previamente ao reaquecimento, como os graficos das Figuras 4.12 (amostras
reaquecidas fabricadas via UST com sonotrodo de ago) e 4.13 (amostras reaquecidas
fabricadas via UST com sonotrodo de Ti) deixaram evidente e em conformidade também aos
valores listados nas Tabelas 4.7 e 4.8.

Mesmo a condi¢do reaquecida, que apresentou o maior valor médio de tamanho de
grdos (pior caso), mostrou uma evolucdo microestrutural quando comparada com a condi¢do
como fundida (sem UST - 250 + 50 um). Essa evolug¢do pode ser observada pela ocorréncia
do segundo refino da microestrutura, alcangando o valor final de 218 + 40 um como foi o caso
da amostra produzida via UST (sonotrodo de Ti apds 10 s) quando submetida ao
reaquecimento por 120 s.

No item II, as amostras previamente refinadas via UST (antes do reaquecimento) foram
comparadas com as respectivas condi¢des apds o reaquecimento, dentro do limite de cada
condicdo. Por exemplo: uma determinada amostra previamente refinada via UST apds 10 s
com sonotrodo de aco foi comparada apenas quanto ao tamanho médio de graos apds o seu
reaquecimento em funcdo dos cinco tempos de espera. Ou seja, foi feito o cruzamento dos
dados da Tabela 4.2 versus a Tabela 4.7. Assim, como resultado, em sua maioria, as amostras
sofreram um novo refino de grao.

Em apenas trés condi¢des ndo ocorreu a diminui¢do no valor médio do tamanho de grao
ap6s o reaquecimento. Porém, observou-se a evolu¢do do formato dos graos de roseta para
globular e essa diferenca permaneceu dentro do valor do desvio padrdo. Essas trés condi¢des
de nao refino de grio surgiram sempre a 120 s de tratamento térmico, sendo duas delas nas
amostras produzidas nas condi¢des a 10 s e 20 s de tratamento via UST com sonotrodo de Ti
(210 £ 45 ym vs. 218 £40 pm e 178 £ 32 pm vs. 190 = 30 um, respectivamente) e uma na
amostra produzida na condi¢do com 120 s via UST com sonotrodo de aco (176 = 34 pum vs.

180 + 37 um).
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Em relacdo ao item III, as amostras reaquecidas foram comparadas entre si em funcao

do tipo do sonotrodo e do tempo de tratamento via UST. As amostras produzidas na condi¢ao
de 10 s, 20 s e 30 s de tratamento via UST com sonotrodo de ago apresentaram na maioria dos
tempos de reaquecimento os menores valores para o tamanho médio de grao em relacdo as
amostras produzidas utilizando sonotrodo de Ti. Esse comportamento se inverteu nas
amostras produzidas a partir de 60 s de UST, as quais apresentaram valores maiores de
tamanho de grdao apds o reaquecimento e quando as amostras foram fabricadas utilizando o
sonotrodo de ago.

Ainda sobre as comparagdes do item III, em relacdo ao tempo de tratamento térmico, as
amostras (independentemente da condi¢do de refino) apresentaram tendéncia em produzir
valores maiores de tamanhos de graos nos tempos de espera de 0 s e de 120 s e valores
menores (mais refinados) para os tempos de espera de 30, 60 e 90 s.

As provéveis justificativas para esse comportamento favoravel ao sonotrodo de Ti
apenas em longos periodos de tratamento (ap6s 30 s) se devem a geometria do sonotrodo de
Ti que apresenta a maior area de contato e, portanto, a maior regido de propagac¢do, além do
melhor efeito térmico do titanio.

Conforme demonstrado na Figura 3.2 e explicado na secdo 4.3 Caracterizacdo
Microestrutural da Matéria-Prima e dos Lingotes, os sonotrodos de aco e de Ti apresentam
diferencas geométricas para garantir o mesmo efeito ultrassonico para o metal liquido, pois os
materiais apresentam propagacdo também diferentes. Porém, como a area de contato do
sonotrodo de Ti é maior do que o sonotrodo de aco (@ 21,8 mm e 4rea de 373,3 mm? no
sonotrodo de Ti versus @ 18,8 mm e 4rea de 277,6 mm? no sonotrodo de aco), maior também
serd a formacdo de graos em sua superficie quando imerso no metal fundido. Esses graos,
posteriormente, serdo desprendidos da superficie do sonotrodo propiciando o inicio do
surgimento de novos graos (ZHANG, 2013; ESKIN, 1998; ATAMANENKO, 2010 e
HAGHAYEGH]I, 2013).

Além da area de contato ser maior para o sonotrodo fabricado em titdnio, a sua
condutividade térmica também é maior, o que gera mais nucleantes e melhor refinamento do
material. Embora esse comportamento proporcione melhor grau de refino da microestrutura
quando utilizado o sonotrodo de Ti — fato notado apenas em tempos longos apds 30 s —, o
mesmo comportamento ndo € valido nos tempos curtos de tratamento até 30 s, dando

vantagem ao sonotrodo de aco, com melhores e menores valores de tamanho de graos.
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Tabela 4.7: Valores médios do tamanho de grao (GS) e tamanho de glébulo (GLS) da liga 355

para todas as condi¢des reaquecidas.

Tempos de tratamento térmico

Tempo UST vs. sonotrodo Os 30s 60 s 90 s 120 s
Ti | 17629 | 172438 | 17430 | 182437 | 218+40
10+ Aco | 173£33 | 135+21 15525 | 14429 | 17931
Ti | 15635 | 135£25 | 121£28 | 122422 | 190£30
20 Aco | 115£21 | 109+16 | 111x15 | 10120 | 157436
Ti | 108%18 | 13632 | 127£25 | 125420 | 142+27
Tamanho médio 0 Aco | 141£32 | 10716 108+16 111+17 143£28
de grao — (um) Ti | 118%20 94+14 10519 98+17 135423
o0 Aco | 13621 | 122422 | 121%17 | 130423 155+29
Ti | 15336 | 125+19 | 115£21 111£22 | 15629
0 Aco | 143£25 | 114+16 | 132+21 127422 | 11719
Ti | 134%26 | 114+24 | 124%15 | 10321 138+24
120+ Aco | 147£27 | 132420 | 13529 | 128+17 | 180%37
Ti | 10517 | 101%12 94£12 96+11 117+18
10+ Aco | 9615 78+9 97+13 84+8 109£19

Ti 92+10 74+8 879 75+8 102+11

20 Aco | 69+8 68+8 68+9 70£8 96+17

Ti 71£9 78+10 81£8 79+7 7949

Tamanho médio | 30s

de glébulo Aco | 78%10 80+7 81%11 81+9 104+15

orimério (um) 60 Ti 77+9 68+8 79+8 72+5 919
Aco | 76%9 81£10 80£10 75%9 89+13

Ti 91%12 86+9 779 76+8 99+11

0 Aco | 67£10 72+7 71+10 68+12 83+10

Ti 77+9 8611 74%7 68+6 8611

120+ Aco | 72%10 78+9 80+11 78+9 92+13
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Tabela 4.8: Valores médios para a circularidade (CSF) e relacdo tamanho de grao/tamanho de

glébulo (GS/GLS) da liga 355 para todas as condi¢des reaquecidas.

Tempos de tratamento térmico

Tempo UST vs. sonotrodo

Os

30s

60 s

90 s

120s

Circularidade

média

10s

Ti

0,45+0,21

0,51%0,20

0,52+0,21

0,49+0,18

0,48+0,20

Aco

0,45+0,21

0,56+0,19

0,55+0,20

0,61+0,19

0,50+0,22

20 s

Ti

0,55%0,20

0,57+0,19

0,57+0,18

0,59+0,19

0,51+0,21

Aco

0,60+0,19

0,65+0,19

0,64+0,19

0,59+0,21

0,50+0,19

30s

Ti

0,59+0,20

0,58+0,19

0,54%0,19

0,59+0,19

0,55%0,20

Aco

0,47+0,21

0,59+0,19

0,61+0,19

0,64+0,20

0,53+0,20

60 s

Ti

0,53%0,20

0,60+0,19

0,62+0,19

0,63+0,19

0,59+0,20

Aco

0,50%0,21

0,58+0,19

0,57+0,19

0,60+0,20

0,56+0,19

90 s

Ti

0,49+0,21

0,56+0,20

0,62+0,22

0,64+0,21

0,55%0,20

Aco

0,53+0,22

0,54+0,18

0,53+0,21

0,56+0,20

0,56+0,19

120 s

Ti

0,56+0,21

0,59+0,19

0,59+0,21

0,62+0,19

0,56+0,19

Aco

0,44+0,21

0,48+0,19

0,49+0,20

0,53+0,20

0,45+0,20

GS/GLS

10s

Ti

1,68+0,39

1,71+0,43

1,85+0,40

1,91+0,45

1,87+0,45

Aco

1,80+0,44

1,73+0,34

1,60+0,33

1,71+0,38

1,65+0,41

20 s

Ti

1,70+0,43

1,82+0,39

1,39+0,35

1,63+0,35

1,87+0,36

Aco

1,67+0,36

1,61+0,31

1,64+0,32

1,44+0,33

1,64+0,47

30s

Ti

1,53+0,31

1,75+0,47

1,57+0,34

1,58+0,29

1,81+£0,41

Aco

1,81+0,48

1,32+0,23

1,34+0,28

1,37+0,26

1,38+0,33

60 s

Ti

1,54+0,31

1,38+0,26

1,33+0,29

1,35+0,26

1,48+0,29

Aco

1,79+0,34

1,51+0,33

1,51+0,29

1,73+0,37

1,74+0,41

90 s

Ti

1,68+0,46

1,47+0,27

1,48+0,32

1,47+0,34

1,59+0,35

Aco

2,13+0,49

1,58+0,27

1,85+0,40

1,87+0,46

1,42+0,28

120 s

Ti

1,75+0,40

1,32+0,33

1,68+0,26

1,50+0,33

1,62+0,35

Aco

2,04+0,47

1,69+0,32

1,70+0,43

1,64+0,29

1,95+0,49
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Figura 4.12: Resultados da metalografia quantitativa da liga 355 para todas as condi¢des

refinadas via UST com sonotrodo de ago apds os testes de reaquecimento: (a) tamanho médio

de grao, (b) tamanho médio de glébulo, (¢) circularidade média e (d) relacdo média do

tamanho de grao/tamanho de glébulo.

Desta maneira, comprova-se que a microestrutura refinada utilizando sonotrodo de aco e

durante curtos periodos de tratamento via UST foi mais eficaz no resultado apds o

reaquecimento, assim como na etapa de refino de grao da matéria-prima (lingotes).

Tal comportamento, se justifica na necessidade que o material apresentou em ser tratado

termicamente e mantido na temperatura semissolida pelo tempo minimo de 30 s. Porém, por
outro lado, tempos excessivos de permanéncia (120 s de tratamento térmico) demonstraram
que o mecanismo de coalescéncia foi danoso a microestrutura, permitindo que os graos
crescessem excessivamente (FLEMINGS, 1991; FAN, 2002 e KIRKWOOD, 2010).

Porém, o que se destacou em relagdo ao tamanho médio de grao entre todas as amostras

reaquecidas foi a condi¢do produzida (previamente refinada) via UST apds 30 s com
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sonotrodo de aco. Estas amostras, que anteriormente j4 haviam apresentado tendéncia em

gerar graos menores e circulares durante um curto periodo de tempo via UST (etapa de refino
de grdo), repetiram também essa tendéncia de produzir graos pequenos apds o reaquecimento,
como pode ser observado na Figura 4.12a com destaque para a linha vermelha pontilhada.

Por fim, no item IV, as comparacdes foram realizadas com os valores obtidos no
reaquecimento das amostras produzidas via refino de graos por ultrassom versus os valores
obtidos das amostras produzidas via refino com adicdo de elemento refinador e agitacdo

eletromagnética (estudo realizado durante o mestrado).
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Figura 4.13: Resultados da metalografia quantitativa da liga 355 para todas as condi¢des
refinadas via UST com sonotrodo de Ti apds os testes de reaquecimento: (a) tamanho médio
de grao, (b) tamanho médio de glébulo, (¢) circularidade média e (d) relacdo média do

tamanho de grao/tamanho de glébulo.

ApOs o reaquecimento, as amostras produzidas via refino quimico e agitacdo
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eletromagnética apresentaram tamanho médio de graos na faixa de 110 = 20 um até 122 + 28

um (Tabela 2.3) (DE PAULA, 2014 e DE PAULA, 2018). Enquanto que as amostras que
apresentaram tendéncia em produzir tamanhos médios de graos, praticamente idénticos a
condi¢do refinada quimica e mecanicamente, foram as amostras produzidas via refino por
UST apds 20 s e 30 s com sonotrodo de aco e na condicao apds 60 s com sonotrodo de Ti
(Tabela 4.7). Portanto, os tipos de técnicas de processamento mostraram comportamento
idéntico neste quesito.

Toda essa evolu¢do microestrutural apos a etapa de reaquecimento pode ser explicada
com base no exemplo da Figura 4.14, de formulacdo do autor. Nela, foram utilizadas como
condi¢do de partida sempre as amostras previamente refinadas ap6s 30 s com tratamento por
ultrassom utilizando sonotrodo de aco. Essa condicao pode também ser aplicada aos demais
casos aqui analisados.

O exemplo da Figura 4.14, na situacdo A, compreende a situagdo em que a amostra
(matéria-prima inicialmente produzida via refino por ultrassom) foi reaquecida até 595 °C
(temperatura de trabalho semissélida), com taxa de aquecimento de 100 °C/min, porém sem
tempos de espera (0 s), ou seja, ao atingir a temperatura de trabalho, a amostra foi
imediatamente resfriada com 4gua. Nessa situacdo, a microestrutura da matéria-prima, que ja
era refinada, com tamanho médio de graos de 159 + 28 pum, passou a apresentar apds O s de
reaquecimento graos na ordem de 141 + 32 pm.

Esse segundo refino da microestrutura, provavelmente, foi devido a fragmentacdo e
ruptura dos bracos dendriticos fortemente influenciados pela cavitacdo. Esta € ocasionada no
tratamento por ultrassom aplicado no metal liquido durante a producdo da matéria-prima, que
apo6s solidificada manteve a microestrutura com a caracteristica de bracos secundarios mais
finos. Assim, essas rupturas foram desencadeadas durante a etapa de reaquecimento e ou
tratamento térmico.

Sob outra perspectiva, essa alteragdo da microestrutura (ou refino) oriunda da
fragmentacdo (ruptura) dos ramos dendriticos primérios e ramos dendriticos secundarios,
simultaneamente, afeta de forma dréstica os valores de A1 e A>. Portanto, quanto mais refinado
for o material, menores os valores de A e A2. Por outro lado, se uma determinada
microestrutura durante o processo de refino tem ruptura maior nos ramos dendriticos
secundarios, estes dardo inicio a formag¢do de novos ramos dendriticos primérios. Nessa

situacdo, quando uma microestrutura solidificada € analisada, possivelmente, havera a
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diminui¢do apenas dos ramos dendriticos secundarios (A2) e, por outro lado, a estabiliza¢do ou

o aumento dos valores de A;.

O mesmo mecanismo de fragmentagdo e ruptura dos bracos dendriticos proveniente da
cavitacdo também esteve presente na situacdo B. Porém, como nessa situacdo o tempo de
espera foi maior (30 s) do que na situacdo A (0 s), o mecanismo de Ostwald ripening
apresentou maior efetividade do que a fragmentacdo. Como resultado, obteve-se uma
microestrutura mais refinada, ou seja, de 159 + 28 um da matéria-prima, para 107 = 16 pm
apo6s 30 s de tratamento térmico.

Na situag@o C, embora os tempos de espera dos tratamentos térmicos tenham sido mais
prolongados (de 60 até 90 s), os mecanismos envolvidos foram os mesmos presentes na
condi¢cdo de tempo de espera de 30 s, tais como: a fragmentacdo e o Ostwald ripening, este
dltimo com maior efetividade. As amostras reaquecidas nos tempos de espera de 60 s e 90 s

apresentaram microestrutura refinada final de 108 =16 um e 111 + 17 um, respectivamente.

A B C D
matéria-prima refinada matéria-prima refinada matéria-prima refinada matéria-prima refinada
via UST: via UST: via UST: via UST:
(159 = 28 pm) (159 + 28 pm) (159 + 28 pm) (159 + 28 pum)
Fragmentagio Fragmentagio
Os-t d :

: (1e4r]n5:032euip}era Fragmentacio Fragmentacio
Ostwald | Ripening
30 s - tempo de espera:

(107 = 16 pm)
Ostwald | Ripening Ostwald | Ripening
60--90 s tempo de espera:
(111 £ 17 pm)
Coalescéncia

120 s tempo de espera:
(143 =28 pm)

Figura 4.14: Exemplo dos mecanismos envolvidos no reaquecimento realizado a partir de
amostras previamente refinadas apds 30 s com tratamento por ultrassom utilizando sonotrodo
de aco e submetidas a reaquecimento nos tempos de espera de 0 s (A), 30 s (B), 60 s e 90 s (C)

e 120 s (D) (formulacao do autor).
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O Ostwald ripening prevé que particulas de pequenos tamanhos se dissolvam no liquido

(KATTAMIS e FLEMINGS, 1967 e KAHLWEIT, 1968), o que pode ser observado no valor
do desvio padrdo dessas condicdes (de 30 s até 90 s), com diminuicdo, por exemplo, de
aproximadamente 32 um, antes do reaquecimento, para 16 um. Esse comportamento inferior
sobre o desvio padrdo se deve a dissolu¢do dos grdos de tamanhos pequenos que foram
dissolvidos no liquido. Como consequéncia, a microestrutura se torna globular e homogénea,
mantendo o tamanho médio de grdo praticamente igual, uma vez que os grdos de tamanho
extremamente pequenos foram completamente dissolvidos.

Na situa¢do D, com as amostras reaquecidas até o tempo de espera de 120 s, um novo
tipo de refino da microestrutura foi observado (143 = 28 um), porém menos efetivo que as
condi¢des anteriores. Nesta situagcdo, observou-se que os mecanismos envolvidos foram a
fragmentacdo dos ramos dendriticos, o Ostwald ripening e, com maior efetividade, a
coalescéncia, uma vez que tempos longos de tratamento a favorecem (YOUNG, 1992;
KIRKWOOQOD, 1994; GENDA, 1987; FLEMINGS, 1991; FAN, 2002 ¢ KIRKWOOD, 2010).

Com o crescimento de alguns grdos, embora mantendo o formato globular, o desvio
padrao aumentou na mesma grandeza dos tempos de espera curtos. Como a coalescéncia age
diretamente nos graos de tamanho grande, formando aglomeragdes de graos, a microestrutura
sofreu uma pequena disparidade no seu desvio padrido, o que deixou o valor proximo de 28
|m novamente.

A andlise quantitativa do tamanho médio dos glébulos apds o reaquecimento foi

conduzida em funcdo de duas maneiras:

I. Comparando as amostras reaquecidas (previamente refinadas) entre si em fungdo
do tipo de sonotrodo e do tempo de tratamento via UST;

II. Comparando as amostras reaquecidas que foram produzidas via tratamento por
UST com as amostras reaquecidas no trabalho anterior de mestrado (refinadas

via adi¢do de refinador de graos e agitacao eletromagnética).

No item I, entre a maioria das condi¢des reaquecidas, as amostras que foram produzidas
com refino da microestrutura com 10 s, 20 s e 30 s de tratamento via UST e sonotrodo de ago
apresentaram tendéncia em produzir os menores valores para o tamanho médio de glébulos

em relacdo as amostras que foram produzidas com sonotrodo de Ti. E as amostras produzidas
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com 60 s, 90 s e 120 s via tratamento por UST apresentaram tendéncia em manter o valor de

tamanho médio de glébulos praticamente constante, independentemente do tipo do sonotrodo.

Assim como ocorreu em relacdo ao tamanho médio de grao, os tempos curtos (de até 30
s via UST) de refino do material utilizando sonotrodo de aco durante a etapa de fabricagao das
amostras se tornaram mais eficazes em relacio ao tamanho dos glébulos durante o
reaquecimento, pois apresentaram tendéncia em produzir os menores valores.

Quanto ao tempo de tratamento térmico, as amostras tratadas termicamente durante 120
s apresentaram tendéncia em manter os maiores valores de tamanho de glébulos na maioria
das doze condicdoes de refino da matéria-prima, comportamento justificado na forte
intensidade do mecanismo de coalescéncia durante o tempo excessivo de tratamento térmico
(KIM, 2008).

Porém, a condi¢do que se destacou em relacdo ao tamanho médio de glébulos, entre
todas as 60 amostras reaquecidas, se deu com as amostras previamente fabricadas (refinadas)
via UST apds 20 s com sonotrodo de aco, como pode ser observado na Figura 4.12b.

E no item II, as amostras produzidas via refino quimico e agitacdo eletromagnética
(Tabela 2.3), ap6s reaquecidas, apresentaram valores de tamanho médio de glébulos de 73 +
12 pm até 78 = 14 um (DE PAULA, 2014 e DE PAULA, 2018). Ja as amostras reaquecidas
que foram produzidas via refino por UST na condi¢do de 20 s utilizando sonotrodo de ago
apresentaram valores na faixa de 68 = 8 um até 96 = 17 um.

Os outros valores da caracterizagdo metalografica para os valores de circularidade média
e a relacdo tamanho de grao/tamanho de glébulo serdo abordados na sequéncia e seguiram os
mesmos critérios ou itens discutidos para o tamanho de gldbulos.

Outro fator presente na caracterizacdo microestrutural do material e considerado de
extrema importancia € a circularidade média, cujo objetivo € a avaliagdo do grau de
globularizacdo do material apés o reaquecimento. Com valor igual a 1, o grio apresenta
formato esférico; do contrario, com valores maiores do que 0 e menores do que 1, o grao
apresenta formato acicular. Portanto, quanto maior o valor obtido nas microestruturas (desde
que préximo a 1), melhor serd a condi¢ao do material.

Comportamento semelhante ao relatado para o tamanho médio de grao e tamanho médio
de globulo, a circularidade apresentou a tendéncia em produzir os maiores valores (ideais) e,
portanto, proximos a 1, para as amostras que foram refinadas até 30 s de tratamento via UST

com sonotrodo de ago, conforme as Figuras 4.12c e 4.13c. As amostras apds o reaquecimento
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que foram produzidas de 60 s em diante via UST tiveram a tendéncia em fornecer os maiores

valores para a circularidade média quando utilizado o sonotrodo de Ti para a producdo do
material.

Ja as amostras refinadas via UST utilizando sonotrodo de ago apresentaram tendéncia
em fornecer os menores valores (e ndo ideais) para os tempos de O s e de 120 s de tratamento
térmico, mostrando a necessidade que o material apresentou em ser tratado termicamente e
mantido entre 30 s e 90 s de tempos de espera. Tempos de permanéncia menores que 30 s e
maiores do que 90 s ndo demonstraram eficacia na evolucao microestrutural ou esferoidizagao
dos grios e globulos, bem como indicaram que o material foi altamente estavel no estado
semissOlido. As amostras produzidas via UST utilizando sonotrodo de Ti nio demonstraram
influéncia significativa nos valores de permanéncia durante os tempos de tratamento térmico.

Amostras obtidas em estudos anteriores, as quais foram produzidas via refino quimico e
agitacdo eletromagnética, apresentaram circularidade média de 0,55 * 0,19 até 0,62 + 0,19
(Tabela 2.3) (DE PAULA, 2014 e DE PAULA, 2018), enquanto que as amostras produzidas
via ultrassom utilizando sonotrodo de aco com 20 s e 30 s apresentaram valores na faixa de
0,47 £0,21 até 0,65 £ 0,19.

O dltimo critério utilizado para a caracterizacdo microestrutural € a relagdo tamanho de
grao/tamanho de glébulo. Quando o valor desta relacdo € proximo a 1, menor a quantidade de
glébulo, menor a interconexao e menos dendritica € a estrutura do material, pois um glébulo
tende a ser um grao caso a estrutura do material venha a apresentar um excelente grau de
refino dos graos.

A relagdo tamanho de grao/tamanho de glébulo também apresentou a tendéncia em
fornecer os menores valores para as amostras que foram produzidas e refinadas até 30 s de
tratamento via UST com sonotrodo de aco quando comparadas as amostras fabricadas e
refinadas utilizando sonotrodo de Ti. Assim, mais uma vez, a condicao que se destacou se deu
com as amostras produzidas e refinadas via UST ap6s 30 s com sonotrodo de ago, como
podem ser observadas nas Figuras 4.12d e 4.13d.

Quando comparadas com as amostras obtidas em estudos anteriores, as amostras
produzidas via ultrassom que tiveram tendéncia em apresentar os melhores valores foram as
refinadas ap6s 30 s com sonotrodo de aco, com valores aproximados de 1,35. J4 as amostras
produzidas via refino quimico e agitacdo eletromagnética apresentaram valores médios de

relacdo tamanho de grao/tamanho de glébulo de 1,44 * 0,33 até 1,67 + 0,48 em funcdo do
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tempo de espera durante o tratamento térmico (Tabela 2.3) (DE PAULA, 2014 e DE PAULA,

2018), o que evidenciou a vantagem que o refino da microestrutura via tratamento por
ultrassom proporcionou as amostras apds o reaquecimento também nesse quesito analisado.

Nesta etapa foi necessario escolher uma unica condi¢do para dar prosseguimento aos
testes de tixoconformacdo. Geralmente, quanto mais refinada encontra-se a microestrutura da
matéria-prima, mais refinada ela também serd apds o reaquecimento (SPENCER, 1972;
FLEMINGS, 1976; FLEMINGS, 1991; FAN, 2002 e ATKINSON, 2005). Este trabalho
comprovou que tal comportamento foi mantido.

Como ja comentado anteriormente, a condi¢do de refino de grao que se destacou foi a
com sonotrodo de aco apds 30 s de tratamento via UST. Apds o reaquecimento, as amostras
com melhores resultados foram também as amostras produzidas sob a mesma condicdo, ou
seja, as amostras da condi¢do refinada utilizando sonotrodo de aco apds 30 s (Figura 4.12). A
titulo de comparacdo, as imagens da Figura 4.15 destacam as amostras produzidas nas
condicdes de 30 s via UST com sonotrodo de aco e de Ti frente aos valores médios obtidos na
caracterizacao microestrutural apos o reaquecimento.

Até aqui nao ha duvidas quanto ao tempo ideal de tratamento de refino de graos (tempos
curtos de até 30 s via UST). Porém, uma constatagdo mais aprofundada e com foco quanto ao
tipo de sonotrodo seria interessante e permitiria sanar possiveis ddvidas, pois estas duas
condi¢gdes apresentaram resultados muito proximos quando apenas refinadas. Da mesma
forma, essas condi¢des apresentaram resultados microestruturais muito proximos apds as
amostras serem submetidas ao reaquecimento. Além desta proximidade microestrutural, as
amostras reaquecidas produzidas em tempos curtos (de 30 s) via UST com sonotrodo de ago e
de Ti apresentaram destaque em relacdo as demais amostras.

Com o intuito de facilitar a visualizacdo e apresentar maior precisdo na escolha da
condi¢do ideal para a realizagdo dos testes seguintes, as imagens da Figura 4.15 comparam
apenas as amostras reaquecidas que foram fabricadas via refino por UST apés 30 s, mas com a
diferenca apenas no tipo de sonotrodo (ago e Ti).

Como pode ser observado na Figura 4.15, nos tempos de permanéncia de tratamento
térmico de 30 s até 90 s, os valores obtidos na caracterizacdo microestrutural do
reaquecimento apresentaram-se estaveis e evidenciaram a ndo dependéncia do tempo de
espera. Os valores de desvio padrdo também foram estdveis comprovando a homogeneidade

da liga 355 e do processo de caracterizagdo utilizado, assim como realizado em estudos
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anteriores (DE PAULA, 2014 e DE PAULA, 2018).
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Figura 4.15: Comparativo dos resultados da metalografia quantitativa, apds reaquecimento, da
liga 355 refinada via UST, com foco nas condi¢des apés 30 s com sonotrodo de aco e de Ti:
(a) tamanho médio de grao, (b) tamanho médio de glébulo, (c) circularidade média e (d)

relacdo média do tamanho de grao/tamanho de glébulo.

Neste intervalo de tempo de permanéncia (de 30 s até 90 s), as amostras produzidas sob
a condicdo refinada apds 30 s via UST com sonotrodo de aco apresentaram valores
ligeiramente menores para o tamanho de grao (Figura 4.15a) e para a relagdo tamanho de
grao/tamanho de globulo (Figura 4.15d). Apresentaram também valores praticamente
idénticos para o tamanho médio de glébulo (Figura 4.15b) e circularidade média (Figura
4.15¢c), portanto, com tendéncia em ser considerada levemente mais vantajosa do que a
condic¢do produzida com sonotrodo de Ti.

As amostras produzidas com sonotrodo de aco durante 30 s (via UST) apresentaram
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evolucdo microestrutural ligeiramente melhor do que as amostras produzidas via refino

quimico e agitacdo eletromagnética, garantindo também uma pequena vantagem para a técnica
de tratamento por ultrassom.

Além disso, a amostra refinada via UST apds 30 s utilizando sonotrodo de aco, quando
tratada termicamente nos tempos de permanéncia de 30 até 90 s (Figura 4.11d, f e h),
apresentou a fase eutética bem distribuida e sem interconexdes entre os glébulos, o que pode
influenciar positivamente a analise reoldgica, apresentando como fator a baixa viscosidade
aparente.

Com base nestes critérios, a escolha ideal foi mantida favoravel a condicdo refinada
ap6s 30 s de tratamento via UST com sonotrodo de aco, pois tempos curtos de tratamentos
ultrassOnicos sdo preferenciais, além do baixo custo agregado na producao do sonotrodo de
aco, justificando assim a sua escolha para prosseguimento dos testes finais de
tixoconformagao e propriedades mecanicas.

Os testes de dureza Vickers (HV) foram realizados para quantificar (estimar) as
propriedades mecanicas das amostras reaquecidas em funcido do tempo de espera durante o
reaquecimento (5 tempos) apenas da condicdo escolhida como ideal (refinada via UST ap6s
30 s utilizando sonotrodo de aco). Os valores obtidos foram apresentados na Tabela 4.9 e os
valores plotados graficamente na Figura 4.16 em fun¢ao dos tempos de espera.

A dureza Vickers foi praticamente estavel durante todo o processo de tratamento
térmico (Figura 4.16), com excecdo do tempo de espera de 120 s. Esse comportamento com
baixa variacdo de dureza entre as condicOes testadas foi justificado pelo fato de ndo existir

diferenca significativa nos tamanhos dos graos e dos glébulos.

Tabela 4.9: Dureza Vickers da liga de aluminio 355 na condi¢do escolhida como ideal

(refinada via UST ap6s 30 s utilizando sonotrodo de aco) testada apos o reaquecimento.

Tempo de reaquecimento (s) | Dureza Vickers (HV)

0 92+3
30 93+6
60 94 +6
90 92+6

120 86 £5
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Figura 4.16: Dureza Vickers da liga de aluminio 355 na condi¢do escolhida como ideal

(refinada via UST ap6s 30 s utilizando sonotrodo de aco) testada apds o reaquecimento.

4.5 Caracterizacao Microestrutural via Observacao In situ

A caracterizagdo microestrutural via observacdo in situ, ou caracterizacdo da transicao
sOlido-liquido, foi realizada através de aquecimento in sifu utilizando um microscépio
confocal de varredura a laser de alta temperatura (HT-CLSM). Os testes in situ foram
conduzidos com o material previamente refinado com 30 s via tratamento por ultrassom
utilizando sonotrodo de acgo, o qual representa a melhor condi¢ao, conforme escolha realizada
na secdo anterior. A titulo de comparacao, os testes in situ também foram conduzidos com as
amostras na condi¢ao como fundidas (sem refino da microestrutura).

O teste in situ é um teste confidvel e considerado uma técnica muito utilizada em
inimeras pesquisas realizadas com diferentes materiais e sob diversas condi¢des ja analisadas,
como: para aco com foco em regides soldadas, para aluminio no estado semissélido para
aplicacdo em tixoconformacdo (DU, 2015; HU, 2015 e KADOI, 2013).

Para o ensaio in situ, a determinagdo da fracdo liquida deve ser estimada em funcdo da
temperatura, pois ha uma pequena diferenca entre o valor medido pelo termopar na base do
cadinho e a temperatura real na superficie da amostra (HU, 2015; BENATI, 2016 e BENATI,
2017).
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Comparando a temperatura medida na amostra com a microestrutura refinada sob a

condicdo ideal, lida no canto superior de cada micrografia, e a transformagdo obtida
opticamente do teste in situ, estimou-se que a temperatura real na superficie da amostra foi de
aproximadamente 50 °C acima da temperatura lida nas micrografias. Essa ordem de grandeza
foi estimada através da fracdo liquida medida pelo teste de DSC, utilizando o método de
diferenciacdo utilizado na caracterizacdo termodinamica, conforme estudos realizados
anteriormente.

A Figura 4.17a-f apresenta a sequéncia das imagens instantdneas obtidas do video
gravado durante a caracterizacdo in situ do estado solido até o estado liquido (fusdo). Essa
sequéncia representa a amostra com a microestrutura refinada produzida com 30 s de UST
utilizando sonotrodo de aco. A liga 355 refinada foi aquecida da temperatura ambiente até a
temperatura de fusdo utilizando a taxa de aquecimento de 100 °C/min, a mesma taxa de
aquecimento utilizada nos testes anteriores de reaquecimento (tratamento térmico).

Na Figura 4.17a foi possivel observar a microestrutura da amostra fundida a baixa
temperatura: aquecida até cerca de 500 °C, na qual nenhuma mudanca de microestrutura foi
observada. Como esperado, a fus@o iniciou na fase eutética presente nos limites da fase
primaria (Figura 4.17a — I e II), antes da globularizacdo desta fase. O fendmeno ocorreu
preferencialmente onde a fase eutética € mais espessa, assim como dentro da fase priméaria que
ainda era sélida (Figura 4.17b — III).

Conforme a Figura 2.10, a fase eutética (ou joelho eutético) na temperatura aproximada
de 560 °C encontra-se liquida. Porém, antes desta temperatura, observou-se a existéncia de
outras fases com temperatura de fusdo inferior, mas nao foi possivel identificar tais fases nas
imagens das Figuras 4.17 ¢ 4.18.

Observou-se que durante o aumento da temperatura, a fase eutética (Figura4.17ae c —1)
estava se transformando em liquido e os limites da fase primaria passaram a apresentar
formato esférico na area de fusdo (DE PAULA, 2019).

Com a continuidade da fusdo da fase eutética (Figura 4.17d — IV), foi possivel observar
que os graos maiores, com fase eutética perto de regides com AlFeSi (formatos de escritas
chinesas — Figuras 4.17a e ¢ — II), ndo se fundiram como em outras regides, porque estas
regides sdao termodinamicamente mais estaveis. Geralmente, esses intermetalicos exigem uma

temperatura mais elevada para iniciar a sua fusao (DE PAULA, 2019).
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4.17: Sequéncia (a-f) de aquecimento in sifu obtido pela técnica HT-CLSM para a

transformacdo da liga 355 refinada via UST na condicao ideal (DE PAULA, 2019).
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Flgura 4. 18 Sequen01a (a—f) de aquec1mento in situ obtido pela técnica HT CLSM para a

transformacao da liga 355 na condi¢cdo como fundida (ndo refinada).
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A presenca de fases estaveis em altas temperaturas pode prejudicar o comportamento

reoldgico, portanto estudos in situ da fusdo controlada ajudariam a entender e a controlar o
processamento de tixoconformacao.

Na Figura 4.17d foi possivel observar o efeito do mecanismo de Ostwald ripening sendo
mais efetivo nos pequenos graos que foram dissolvidos na fase eutética (Figura 4.17d — IV). A
coalescéncia também foi observada antes da fus@o completa, sendo mais visivel em graos de
grande tamanho (Figura 4.17e — V). Finalmente, a liga quase totalmente liquida foi observada
na Figura 4.17f (DE PAULA, 2019).

A Figura 4.18a-f apresenta a sequéncia das imagens instantaneas obtidas do video
gravado durante a caracterizacdo in situ do estado sélido até o estado liquido (fusdo). Elas
representam a amostra na condi¢do como fundida, sem refino da microestrutura. A sequéncia
e os parametros de testes foram da mesma forma realizados com a amostra refinada com 30 s
via UST utilizando sonotrodo de aco (Figura 4.17).

O material foi aquecido até cerca de 530 °C sem que alguma mudanca na microestrutura
fosse observada (Figura 4.18a — I). Por volta de 550 °C, a fusdo se iniciou na fase eutética
presente nos limites da fase primaria, preferencialmente em regides com fase eutética mais
espessa e dentro da fase primaria que ainda era so6lida (Figura 4.18b — II).

Assim como relatada para a condi¢do refinada, a fase eutética — que se tornou liquida
em funcdo do aumento da temperatura — adotou o formato esférico nas pequenas regidoes que
estavam em estado liquido (Figura 4.18ae d —1).

Com a continuidade do aumento da temperatura e, consequentemente, da fusao, o efeito
do mecanismo de Ostwald ripening se fez presente através da dissolu¢ao dos graos pequenos
até a sua completa fusdo na fase eutética, conforme pode ser observado pela sequéncia das
imagens (Figura 4.18b, ¢ e d — III).

O mecanismo de coalescéncia foi observado antes da fusdo completa, agindo de maneira
semelhante a condi¢do refinada via UST, o qual foi mais efetivo em graos de grande tamanho
e permitindo que se aglomerassem até atingirem tamanhos ainda maiores (Figura 4.18e — IV).
Na temperatura aproximada de 650 °C foi possivel observar o material totalmente liquido
(Figura 4.18f).

Especificamente nessa regidao da amostra, na condicdo como fundida, ndo foram
observados fases ou intermetélicos do tipo AlFeSi com formatos de escritas chinesas, como

relatado na amostra da condi¢do refinada via UST. Nem mesmo foram observados
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intermetalicos em formatos poligonais como observado nas micrografias Opticas de regides

atipicas.

Em relacdo ao refino da microestrutura, as duas condi¢des analisadas via teste in situ
apresentaram comportamentos praticamente idénticos, uma vez que se trata da mesma
composi¢do quimica. Possivelmente, uma microestrutura composta com 0 maior numero de
contornos de graos ou mais refinada propicia ao material uma certa facilidade em atingir as
temperaturas de inicio e término de fusdo, pois maior serd o nimero de fronteiras de eutéticos
que circundam a fase primaria rica em Al.

O material que possui este tipo de microestrutura é considerado menos estivel em
termos termodinamicos, pois a fronteira do tipo eutética que delimita os graos € composta por
diversas fases. Conforme explicado anteriormente, essas fases apresentam temperaturas de
fusdo inferiores, como podem ser observadas nas Figuras 2.9 e 2.10.

Conforme o diagrama de fases (na condi¢@o de equilibrio) da Figura 2.9, a caracteristica
da liga 355 em possuir pequenas particulas estaveis de TiuMnAls, espécie de refinador natural
de grdos, ndo permitiu que o material fosse excessivamente composto por graos de tamanhos
grandes, embora composto por uma microestrutura dendritica, o que de certa forma passa
despercebido nas imagens da Figura 4.18.

Possivelmente essa caracteristica quimica da liga 355 também contribuiu para o material
na condi¢do sem refino ter apresentado um comportamento satisfatério no que diz respeito as
temperaturas de inicio e término de fusdo. Além disso, ter possibilitado a agdo dos
mecanismos envolvidos e conhecidos como Ostwald ripening e coalescéncia evidenciou um
comportamento idéntico a condic¢ao refinada via UST.

De acordo com o diagrama na condi¢do de Scheil (Figura 2.10), as fases AlFeSi_[3
surgem na faixa de temperatura de 589,1 °C até 565,7 °C e permanecem até baixas
temperaturas conforme a sequéncia de solidificacio do material. Esse comportamento foi
notado durante os testes in situ na amostra da condi¢ao refinada via UST, conforme as Figuras
4.17a-d. Até a temperatura aproximada de 565 °C (Figura 4.17c — II) foi possivel identificar na
microestrutura do material os intermetalicos AlFeSi com formato de escrita chinesa, porém,
em torno de 588 °C (Figura 4.17d), esse intermetalico com formato de escrita chinesa
possivelmente havia se dissolvido, comportamento condizente com o diagrama de Scheil.

A avaliacdo in situ da microestrutura € uma ferramenta poderosa para analisar o

fendmeno envolvido no processo de fusdo e por meio da caracterizacdo realizada para a liga
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em estudo, evidenciou-se que algumas das fases solidas presentes, como a AlFeSi, sdo mais

dificeis de fundir, o que poderia prejudicar a viscosidade durante o processo de

tixoconformacao.

4.6 Caracterizacao do Comportamento Reologico

A caracterizacdo do comportamento reoldgico foi realizada na liga 355 na condicdo
previamente refinada via tratamento por UST apds 30 s utilizando sonotrodo de ago (condi¢do
ideal). Dessa maneira, as microestruturas das amostras encontram-se refinadas; durante a
etapa de reaquecimento, que antecede a etapa de conformagio a quente, estas amostras tendem
a sofrer um refino secundario da microestrutura e os graos tendem a adotar o formato
globular, conforme os resultados ja obtidos na caracterizagdo da microestrutura apos o
reaquecimento (vide secdo 4.4).

Essa caracterizacdo serd realizada analisando as viscosidades (viscosidade aparente
versus taxa de cisalhamento) e tensdo méixima (tensdo versus deformacdo de engenharia)
obtidas nos testes de conformacao a quente (KIRKWOOD, 2010 e LAXMANAN, 1980).

Os testes de compressdo a quente foram realizados apds o reaquecimento das amostras
nas mesmas condicdes aplicadas nos testes de reaquecimento, em que foram avaliadas as
evolugdes microestruturais, como temperatura de trabalho de 595 °C (fracdo solida fs = 45%),
taxa de aquecimento de 100 °C/min e tempos de permanéncia (espera) de 0, 30, 60, 90 e 120 s.
Amostras foram tixoconformadas a quente apos cada tempo de permanéncia, totalizando 5
condicdes avaliadas.

Conforme indicado pela literatura, os materiais que possuem valores de viscosidade
aparente entre 10° a 10° Pa.s apresentam comportamento similar ao do vidro fundido e
demonstram alta conformabilidade (FLEMINGS, 1991). A liga 355, refinada através da
adicdo de refinadores de grios e agitacdo eletromagnética, possibilitou a obtencdo de
resultados satisfatorios quando submetida aos mesmos parametros de processo (100 °C/min,
595 °C, fs = 0,45, tempos de espera de 0, 30, 60, 90 e 120 s), apresentando resultado para a
viscosidade aparente na faixa de 10° Pa.s (DE PAULA, 2018 e DE PAULA, 2014).

Os valores de viscosidade aparente maxima e tens@o maxima obtidos durante o teste de
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compressao a quente foram listados na Tabela 4.10. As curvas de viscosidade aparente versus

taxa de cisalhamento e as curvas de tensdo versus deformagao em fungao do tempo de espera
durante o reaquecimento foram representadas graficamente nas Figuras 4.19a e b,
respectivamente.

Conforme as curvas das Figuras 4.19a e b, o comportamento reologico da liga 355
refinada via UST (ap6s 30 s utilizando sonotrodo de aco) sofreu variagdo em fun¢do do tempo
de espera do tratamento térmico, como notado nas curvas, embora com formatos semelhantes.
Os valores de viscosidade aparente maxima apresentaram numeros baixos e iguais nas
condi¢des com tempos de espera de 30, 60 e 90 s, de aproximadamente 0,5 MPa.s. Essa
uniformidade no comportamento da viscosidade aparente em relagdo aos tempos de espera
entre 30 s e 90 s pode ser justificada devido ao fato de o0 mecanismo de Ostwald ripening ter
apresentado maior eficicia nestes tempos. Portanto, a microestrutura do material estava com

elevado grau de uniformidade quando comparada as demais condi¢des de tempo de espera.

Tabela 4.10: Valores de viscosidade aparente maxima e tensdo maxima obtidos na
caracterizacdo reoldgica em fung¢do do tempo de reaquecimento da liga 355 na condigdo

previamente refinada via UST apds 30 s utilizando sonotrodo de aco.

Condicao: UST apds 30 s com sonotrodo de aco

Tempo de Viscosidade aparente maxima | Tensdo méixima
reaquecimento (Pa.s) (MPa)
0s 6,88E+05 5,0
30s 5,01E+05 2,9
595°C
60 s 5,21E+05 3,1
(fs =0,45)
90 s 4,92E+05 3,0
120's 3,68E+05 2,2

O maior valor de viscosidade aparente encontrado foi na condicao sem tempo de espera
(0 s), com valor de 0,7 MPa.s, comportamento caracteristico das fortes ligacdes existentes na
microestrutura devido a ndo existéncia do tempo de espera durante o reaquecimento,
refletindo desta maneira diretamente no valor da viscosidade do material. Isso pode ser

observado com o maior valor na relacdo tamanho grao/tamanho de globulos na faixa de 1,81
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0,48 um, enquanto nas demais condi¢cdes com tempo de espera durante o reaquecimento, 0O

maior valor encontrado foi de 1,38 = 0,33 um.

E como pode ser observado nas imagens metalograficas da condi¢do sem tempo de
espera, Figuras 4.11a e b, os grdos ndo apresentaram o formato globular como nas demais
condi¢Oes, o que pode ter contribuido para o valor da viscosidade aparente ter sido
ligeiramente maior.

Esse comportamento referente as viscosidades pode ser justificado pelo mecanismo de
Ostwald ripening que apresenta sua maxima efetividade na aplicacdo de altas taxas de
aquecimento aplicadas durante o tratamento térmico, etapa esta existente anteriormente a
tixoconformagao das amostras (KIRKWOOD, 2010; FLEMINGS, 1991; LASHKARI, 2007;
PAES, 2005; FERRANTE, 1999; PRONI, 2015 e LAXMANAN, 1980).

Os valores de tensdo maxima também foram baixos, com variacdo de 2,2 até 3,1 MPa,
exceto na condicdo sem tempo de espera (0 s), com o maior valor de tensdo maxima de 5,0
MPa.

A Figura 4.19b mostra que nos tempos de espera entre 30 e 90 s, as curvas apresentaram
comportamento similar em relacdo a tensdo maxima, com as respectivas curvas na regiao
intermedidria. A condi¢do sem tempo de espera (0 s) apresentou o maior valor de tensdao
devido as ligacdes existentes entre os graos presentes na microestrutura, que possivelmente
ainda estavam fortemente interconectados entre si, bem como ndo apresentavam o formato
globular. Como consequéncia, exigiu maior tensdo para ocasionar a quebra dessas ligacoes,
comportamento também semelhante referente a viscosidade aparente maxima.

Os valores da viscosidade aparente e da tensao para todas as condi¢des analisadas foram
considerados baixos e, embora todas as microestruturas das amostras iniciais ja se
encontravam refinadas e tenham sofrido um segundo refino da microestrutura durante o
reaquecimento, apenas as condi¢des extremas de 0 s € 120 s sofreram comportamento distinto
das demais condig¢des (30 s até 90 s).

Enquanto as amostras sem tempo de espera possuem fortes ligacdes microestruturais (0
s), os tempos de espera longos (120 s) favoreceram o crescimento excessivo de glébulos e dos
grdos, tornando o material com uma fluidez elevada quando outro fator entrou em
consideragcdo, a saber: a presenca da fase eutética excessiva na pasta viscosa servindo de
lubrificante para o escoamento das particulas sélidas de fase primaria. O aumento do tempo de

espera e da temperatura causa o surgimento de um filme liquido de fase eutética; quando
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particulas de diferentes dimensdes se aglomeram (mecanismo de coalescéncia), grandes

regides circundadas por liquido surgem no material (JIANG, 2014).
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Figura 4.19: Caracterizagdo reoldgica representativa da liga 355 na condic¢do previamente

refinada via UST ap6s 30 s utilizando sonotrodo de aco: (a) curvas de viscosidade aparente

versus taxa de cisalhamento; e (b) curvas de tensdo versus deformacao obtidas durante os

testes de conformacao a quente a 595 °C.

Outra justificativa em relagdo ao tempo de espera de 120 s ter fornecido valores de

viscosidade aparente e tensao relativamente inferiores as demais condicdes foi que tempos
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excessivos de reaquecimento possibilitaram que a coalescéncia se tornasse muito mais forte

que os demais mecanismos de refino da microestrutura. Isso possibilitou também que os graos
maiores ocasionassem uma pior distribui¢cdo de sélido no liquido, formando, assim, regides
apenas com liquidos e outras apenas com s6lidos globulares.

Tanto os valores de viscosidade aparente maxima quanto os valores de tensdo maxima,
obtidos nos testes em condi¢des idénticas, foram bem abaixo dos valores encontrados em
estudos anteriores com a mesma liga 355, embora fabricada por outro método de refino de
grio, conforme a Tabela 2.4 e as curvas disponiveis na Figura 2.19 (DE PAULA, 2018 e DE
PAULA, 2014).

As imagens das amostras tixoconformadas estdo dispostas na Figura 4.20. O formato
superficial das amostras, mais especificamente na regido das bordas, evidenciou que a fracao
s6lida adotada durante o processo de tixoconformacgdo foi satisfatéria, pois na regido das
bordas ndo foi observada a presenca de trincas e o acabamento superficial foi homogéneo,

exceto na condi¢do 0 s.

90 s 120s

Figura 4.20: Amostras ap0s testes de viscosidade (compressdo a quente) da liga 355
(fabricada via UST) realizado com fs = 0,45 (595 °C) e taxa de aquecimento de 100 °C/min,

todas em funcdo do tempo de tratamento térmico.

A diferenca da borda da amostra tixoconformada na condicao de 0 s pode ser explicada
provavelmente devido ao baixo escoamento no momento de compressdo, isso devido a sua

microestrutura ndo ter apresentado graos/glébulos totalmente circulares, além de fortes
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ligacdes existentes na microestrutura, como ja comentado anteriormente e observado na

Figura 4.11a e b. Nas outras condi¢des, os tempos de espera quebraram essas ligacdes e
permitiram melhores resultados de tensdo, viscosidade e, portanto, permitiram a obtengdo de
amostras mais homogéneas.

De acordo com o estudo realizado por Kang (1999) referente ao comportamento
macroscopico apdés compressdo a quente (tixoconformados), as amostras da liga A356,
fabricada com agita¢do eletromagnética, apresentaram formato das bordas e acabamento
superficial diferentes em fungdo de alguns aspectos. Entre eles, a fracdo sélida influenciou
diretamente a borda das amostras e o acabamento superficial. Naquele trabalho, quanto maior
a fragcdo solida do material, pior eram as bordas das amostras tixoconformadas, ocasionando
amostras com trincas, deformacdes e bordas mal preenchidas, além das amostras com
espessuras maiores.

Um resultado semelhante foi observado por De Paula (2014) (Anexo A) quando se
analisava a tixoconformabilidade da liga 355, fabricada por adi¢do de elementos refinados de
grdos e agitacao eletromagnética, em duas fracdes sdlidas diferentes (60% e 45%). Somente as
amostras tixoconformadas com fragdo soélida de 60% apresentaram bordas levemente
trincadas, bem como espessuras maiores (8,3 mm e fs = 60% vs. 6,5 mm e fs = 45%).

Para todo produto conformado faz-se necessario verificar a homogeneidade
microestrutural final, com o intuito de assegurar que suas propriedades mecanicas também
estejam compativeis da forma mais homogénea possivel. Com esse intuito, a Figura 4.21
apresenta a regido de corte transversal de uma amostra tixoconformada, na condi¢do
intermediaria de todos os testes de reaquecimento ja estudados (60 s). Na mesma figura é
possivel verificar as regides estratégicas para analise da homogeneidade, sendo (I) centro, (II)
intermediaria e (III) borda.

Nas imagens metalogrificas da Figura 4.21 foi possivel verificar que o material, no
geral, apresentou homogeneidade microestrutural apés a etapa de tixoconformagao. Pode ser
observado, ainda, que na regido central, os graos estdo ligeiramente maiores € a regidao
intermediaria e da borda apresentaram regides eutéticas mais espessas, o que pode ser
justificado pelo escoamento durante a etapa de conformacao, levando a uma leve segregacdo
de liquido para a borda da amostra.

Além desse comportamento, ndo foi observado porosidade no material, o que nos levou

a afirmar que o método de refino via ultrassom apresentou excelente poder de desgaseificagao
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do material, o qual foi mantido até a etapa final de conformacao.

Figura 4.21: Amostra tixoconformada, com tempo de espera de 60 s (reaquecimento),

apresentando a regido de corte (AA) da secdo transversal, para andlise da homogeneidade

microestrutural nas regides estratégicas: (I) centro, (II) intermediaria e (III) borda.

4.7 Analise das Propriedades Mecanicas

As propriedades mecanicas foram analisadas com o auxilio de testes de dureza Vickers,
tracdo e flexdo em trés pontos.

Os testes de dureza, tracdo e flexdo em trés pontos foram realizados nas amostras
tixoconformadas fabricadas via UST apds 30 s utilizando sonotrodo de aco (condi¢do ideal) e
em fun¢do do tempo de tratamento térmico, totalizando 5 condi¢des analisadas para cada um

desses testes. A Figura 4.20 mostra as imagens das amostras tixoconformadas em funcdo do
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tempo de tratamento térmico.

Os valores dos testes de dureza Vickers realizados nas amostras tixoconformadas em
funcdo do tempo de tratamento térmico foram expostos na Tabela 4.11 e na Figura 4.22. Foi
observado que o tempo de tratamento térmico apresentou leve influéncia nas amostras
tixoconformadas obtidas nos testes de compressdao a quente quando avaliadas em relagdo a
dureza. Apenas a condi¢dao sem tempo de espera (0 s) apresentou o menor valor, mas ainda
assim dentro do desvio padrdo. Nos tempos de espera de 30 até 120 s, o valor medido de
dureza foi praticamente constante, mostrando que a microestrutura € a composi¢ao quimica da
liga 355 apresentaram grande homonegeidade e estabilidade, comportamento que facilitaria o
controle do processo em escala industrial.

Alguns autores analisaram a dureza nas amostras produzidas via tecnologia de
semissOlidos. Embora tenham utilizado outros tipos de ligas de aluminio, encontraram valores
de dureza de 96,1 HV para a liga AA7075 (KILICLIL 2016) e de 75,7 HV para a liga Al -
5,0%Cu - 0,6%Mn - 1,2%Fe, % em peso (ZHANG, 2018).

Tabela 4.11: Resultados dos testes de dureza das amostras tixoconformadas com fs = 0,45

(fabricadas via UST ap6s 30 s com sonotrodo de aco) em fun¢do do tempo de tratamento

térmico.
Tempo de Dureza
reaquecimento (s) Vickers (HV)

0 79+6

30 85+4

60 83+3

90 82+4

120 84 +5

Ensaios de tracao foram realizados com o intuito de medir as propriedades mecanicas do
material tixoconformado, tais como a tensdo limite de escoamento, o limite de resisténcia a
tragdo e a deformacdo no limite de resisténcia a tragdo. Os valores médios obtidos nos testes
de tragdo através de 2 réplicas por condi¢do, em fun¢do do tempo de tratamento térmico, estao
dispostos conforme a Tabela 4.12. A Figura 4.23 é composta por curvas representativas para

cada condigao testada.
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Figura 4.22: Testes de dureza Vickers da liga de aluminio 355 na condig¢ao ideal (fabricada via
UST apo6s 30 s utilizando sonotrodo de a¢o) em funcdo do tempo de reaquecimento apds

tixoconformacio.

Os valores obtidos nos testes de tragdo apresentaram comportamento similar entre os
tempos de espera de 30 a 120 s durante o reaquecimento, em uma faixa de valores muito
proxima nestas condi¢des, com valores médios de tensao limite de escoamento variando de 89
+ 10 MPa até 107 = 18 MPa, limite de resisténcia a tracao média entre 206 + 2 MPa até 212 +
1 MPa e deformacao no limite de resisténcia a tracdo média entre 13 +1 % até 17 + 1 %.

O menor valor encontrado no teste de tragdo foi na condicao sem tempo de espera, o que
evidenciou mais uma vez a necessidade de o material 355 ser tratado termicamente pelo
tempo minimo de 30 s. Em todas as condi¢Oes estudadas, as curvas apresentaram o limite de
resisténcia a tragdo igual a tensdo de ruptura (ou fratura) e, como era de se esperar, O
comportamento das curvas se configura como o de materiais ducteis, conforme a Figura 4.23
representativa para cada condi¢cdo em estudo.

No geral, os resultados médios obtidos nos testes de tragdo atendem aos valores
especificados nas normas listadas na Tabela 2.2 e citadas novamente na Tabela 4.13. Os
valores médios de tensdo limite de escoamento da liga 355 estudada sdo iguais aos valores das
referéncias quando comparadas na condi¢do como fundida (F). Em relacdo ao limite de
resisténcia a tracdo médio e a dureza média, os valores alcangados para as amostras
tixoconformadas sdo maiores do que as especificagdes para a condicdo como fundida (F) e até

mesmo maiores do que as condicoes tratadas termicamente nas condi¢cdes T4 e TS.
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Tabela 4.12: Resultados dos valores médios obtidos nos testes de tracdo das amostras

tixoconformadas com fs = 0,45 (fabricadas via UST ap6s 30 s com sonotrodo de ago) em

funcdo do tempo de tratamento térmico.

Limite de Deformacgao no limite
Tempo de Tensdo limite de
resisténcia a tracdo de resisténcia (%)
reaquecimento escoamento (MPa)
(MPa)
Os 90 +7 191 £42 16 +11
30s 99 +1 212+ 1 16 +2
Testes de
60 s 105 £8 210+ 1 14+1
tracao

90 s 89+ 10 206 £2 17+ 1
120 s 107 £ 18 209 +2 13+1

250

=10s
30s

Tensao (MPa)

1 N E— :
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Figura 4.23: Resultados representativos dos testes de tracdo das amostras tixoconformadas

com fs = 0,45 em fun¢do do tempo de tratamento térmico.

Todas as amostras testadas durante a tracdo apresentaram valores médios superiores
para a deformacdo no limite de resisténcia (ou alongamento) e, desta maneira, atendem a todas
as variaveis especificadas nas normas citadas (MATWEB; ASM Handbook—Vol.15, 2004;
ASTM B108/B108M—18 e ISO 3522:2007), como pode ser observado em negrito na Tabela
4.13 a seguir.
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Tabela 4.13: Comparativo das propriedades mecénicas da liga 355 conforme especificacio

(como fundida (F) e apds tratamento térmico) vs. os valores obtidos nas amostras

tixoconformadas sob a condicdo ideal (apds 30 s via UST com sonotrodo de ago).

Propriedade 355-F 355-T5 355-T6
Limite de Escoamento (MPa) 100 - 127 | 165-228 | 207 - 228
MATWEB | Limite de Resisténcia a Tracdo (MPa) | 156 - 172 | 186 - 317 | 276 - 303
Alongamento (%) 1-3 2-7 3-12
Dureza (HV) 75 85 101
Propriedade 355-F 355-T5 355-T6
ASM Limite de Escoamento (MPa) 83 159 172
Handbook— | Limite de Resisténcia & Tracdo (MPa) 159 193 241
Vol.15,2004 | Alongamento (%) 3 1,5 3
Dureza (HV) - 74 92
Propriedade 355-F 355-T5 355-T6
ASTM Limite de Escoamento (MPa) - - -
B108/B108M — | Limite de Resisténcia a Tracdo (MPa) - 185 290
18 Alongamento (%) - - -
Dureza (HV) - 86 123
Propriedade 355-F 355-(T4) | 355-T6
Limite de Escoamento (MPa) - 140 210
ISO 3522:2007 | Limite de Resisténcia a Tra¢do (MPa) - 230 280
Alongamento (%) - 3 1
Dureza (HV) - 98 129
Amostras tixoconformadas
Amostra Limite de Escoamento (MPa) 89+10~ 107 £18
refinada ap6s | Limite de Resisténcia a Tragdo (MPa) 191 +£42~212 %1
30 s viaUST | Alongamento (%) 13£1~17=%1
Dureza (HV) 719+6~85+4

Esse comportamento satisfatorio obtido com o teste de tragao € justificado em fun¢ao da

homogeneidade da microestrutura da matéria-prima, apds o tratamento via UST, e pela

evolucdo microestrutural, que proporcionou a obtencao de graos globulares (tempo de espera

de 30 s até 120 s) durante o posterior tratamento térmico ao qual o material foi submetido.

Mesmo na condi¢cdo de tratamento térmico sem tempo de espera (0 s), a microestrutura

refinada, mas ndo completamente globular (em formato de roseta), também proporcionou

resultado superior das propriedades mecanicas, principalmente em relacdo a deformacdo no

limite de resisténcia.

Os valores obtidos neste trabalho nos testes de tracdo com a liga 355, tais como o limite
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de resisténcia a tracdo e a deformacdo no limite de resisténcia a tragdo, foram maiores do que

os valores encontrados nos testes de tracao da liga A356 a partir de amostras tixoconformadas
fabricadas via extrusdo em canal angular (CAMPO, 2014; CAMPO, 2016 e KHALIFA,
2015). Isso se justifica provavelmente pela formagdo microestrutural inicial dos graos
refinados da matéria-prima a que ambos os tipos de processamento acarretaram.

Como ja explicado anteriormente, a liga 355 foi pouco estudada quanto a sua aplicacdo
na tecnologia de semissolidos e na utilizacdo da técnica de tratamento por ultrassom. Por este
motivo pouco foi localizado a titulo de comparacao. Estudos anteriores relataram que os testes
de tracdo e dureza foram os meios utilizados para mensurar as propriedades mecanicas de
ligas de aluminio, as quais foi aplicada a tecnologia de semissolidos (PUGA, 2011;
KHALIFA, 2015; KILICLI, 2016 e ZHANG, 2018). Embora as ligas estudadas nestes
trabalhos sejam consideradas diferentes quimicamente em relacdo a liga 355, os testes
utilizados para mensurar as propriedades mecanicas validam e justificam os resultados desta
tese.

A titulo de comparacio, nos estudos realizados por Puga (2011) foi observado que apds
a producdo da liga de aluminio AISi9Cu3, tratada via ultrassom por 120 s, o limite de
resisténcia a tracdo encontrado foi de 266, 296 e¢ 332 MPa e deformacao de 0,9, 1,6 ¢ 2,9%,
respectivamente.

Os valores médios obtidos nos testes de flexdo em trés pontos, a partir de 4 réplicas por
condi¢do das amostras tixoconformadas em func¢do do tempo de tratamento térmico, estao
listados na Tabela 4.14 e as curvas representativas para cada condi¢do foram expostas
graficamente na Figura 4.24. Neles, foram medidos os valores médios de tensdo limite de
escoamento, o limite de resisténcia a flexdo e a deformacao no limite de resisténcia a flexao.

O comportamento do material nos testes de flexdo, como observado nas curvas
referentes aos tempos de tratamento térmico, foi similar aos testes de tragcdo, ou seja, baixa
variacdo entre os tempos de espera de 30 s a 120 s. Além de destacar a condi¢ao de tempo de
espera de 30 s, alcangando valores médios maximos de 203 £ 9 MPa para a tensdo limite de
escoamento, 343 + 18 MPa para o limite de resisténcia a flexao e 3 + 0,3% para a deformagao
no limite de resisténcia a flexao.

A condicao sem tempo de espera também apresentou os menores valores médios em
todas as grandezas medidas no teste de flexdo quando comparados as demais condi¢des. Esse

comportamento em relacdo ao tempo de espera durante o reaquecimento apresentado nos
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testes de flexdo pode ser justificado na microestrutura analisada anteriormente durante o

reaquecimento, refletindo a necessidade de aplicar o tratamento térmico por no minimo 30 s

(na condicdo ideal — refinada via UST ap6s 30 s utilizando sonotrodo de aco).

Tabela 4.14: Resultados dos valores médios obtidos nos testes de flexdo em trés pontos das
amostras tixoconformadas com fs = 0,45 (fabricadas via UST ap6s 30 s com sonotrodo de

aco) em funcao do tempo de tratamento térmico.

Limite de Deformacao no limite

Tempo de Tensao de ‘ ‘ ‘ ‘
resisténcia a flexdo de resisténcia (%)

reaquecimento escoamento (MPa)

(MPa)
Os 179 £ 10 280+ 13 2+0,5
30s 203 +9 343 £ 18 3+0,3
Testes de
60 s 183+ 14 321 25 3+04
flexao
90 s 191 £ 10 320+ 6 3+0,2
120 s 194 + 37 337 £41 3+0,3
400
1 =—0s
350 30s
. 60s
3004 =——90s
N — 120s
& 250 -
g ]
o 200
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Figura 4.24: Resultados representativos dos testes de flexdo em trés pontos das amostras

tixoconformadas com fs = 0,45 em fun¢do do tempo de tratamento térmico.

Esses valores obtidos para a liga 355 foram praticamente iguais aos dos testes de flexao

realizados para a liga A356 sob as mesmas condi¢des de testes, mas com outro tipo de
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processamento do material (PRONI, 2015); eles também foram utilizados para analisar as

propriedades mecanicas em acos tixoconformados (BENATI, 2016).

Quando comparados os resultados dos testes de tragdo com os testes de flexao, € natural
que os resultados do teste de flexdo sejam maiores, como o ocorrido com o material em
estudo. A propria metodologia dos testes ocasiona essa diferenca nos valores, bem como a
diferenca no dimensional das amostras. No teste de tragdo, o corpo de prova € submetido a
uma for¢a ou carga unidirecional, onde a forca é concentrada em uma tnica area; ja no teste
de flexao, a forca € distribuida em vérias dire¢des, bem como a tensdo se propaga da
superficie para o centro da amostra, dificultando, assim, o inicio da fratura (DIETER, 1981 e
ASTM E290-14).

Os testes de propriedades mecanicas (dureza, tracdo e flexdo) das amostras
tixoconformadas evidenciaram que o tempo de espera durante o reaquecimento apresentou
baixa influéncia nos valores medidos nas amostras tixoconformadas. Em razdo desse
comportamento, a condi¢cdo intermedidria do tempo de espera (60 s) foi escolhida para
analisar a superficie de fratura durante o teste de tragdo, conforme a Figura 4.25.

A Figura 4.25a foi obtida via metalografia convencional P&B e mostra a regido da
propagacdo da fratura durante o teste de tracdo. A fratura se propagou principalmente através
do eutético, mas existem indicios de que também ocorreu a propagacao pela matriz rica em Al
(regido superior da Figura 4.25a), caracterizando uma fratura do tipo mista, ou seja,
intergranular e transgranular.

A Figura 4.25b apresenta a superficie de fratura em baixa magnificacdo. Na Figura
4.25c, com o aumento da magnificacdo, observou-se a presenca de alvéolos de deformagao ou
microcavidades esféricas (dimples), indicando regides com maior ductilidade, bem como a
presenca de planos de clivagem, o que ocasionaria fraturas secundarias.Desta maneira, com o

aspecto de uma superficie irregular, foi possivel constatar a fratura mista.
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(a)
(b)
Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV 200 pm
us M;gn= 45X WD = 14.0 mm sm%
()

Uz Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV 10 pm 6

Mag= 1.50K X WD = 13.5 mm

UNICAMP

Figura 4.25: Andlise da superficie de fratura da amostra tixoconformada apds teste de tragdo
com tempo de espera de 60 s: (a) microestrutura no corte longitudinal, (b) e (c) superficies de

fratura (MEV).
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5 CONCLUSOES

As conclusdes a seguir mostram o pioneirismo deste trabalho no estudo do refino de
graos da microestrutura da liga de aluminio 355 utilizando o tratamento por ultrassom para
posterior utilizacdo como matéria-prima em tixoconformacao.

Os resultados da otimizac¢do do processo via UST evidenciaram que esta € uma técnica
alternativa de refino de grdo, que pode ser utilizada em pecas fabricadas com a liga 355 e que
o tempo ideal para tratamento foi de 30 s utilizando sonotrodos de aco e Ti. No entanto, como
o sonotrodo de aco possui maior durabilidade, além de o aco possuir custo muito inferior ao
Ti, recomendou-se a utilizacao de sonotrodos de aco. Tempos de tratamentos mais longos ndo
produziram melhorias na microestrutura € o sonotrodo de ago produziu resultados
homogéneos, mesmo com tempos de tratamento curtos.

Quando este tipo de sonotrodo foi usado no periodo de 30 s, estando submerso no metal
liquido em 3 mm, na temperatura ambiente e centrado no cadinho, possibilitou-se que a liga
355 refinada fornecesse valores médios de tamanho de grdo de 159+28 um, espagamento
dendritico primério de 132+29 um, espacamento dendritico secundério de 195 um, dureza
de 95+5 HV e baixa porosidade de 0,38%+0,22%, atendendo aos objetivos de analisar a melhor
qualidade microestrutural da matéria-prima e o menor custo operacional.

A evolucdo microestrutural durante a etapa de reaquecimento desse material
previamente refinado na condi¢do ideal garantiu um segundo refino da microestrutura,
evolucdo justificada na fragmentacdo dos ramos dendriticos € nos mecanismos de Ostwald
ripening e coalescéncia. Foi possivel observar, em situagdes especificas, que esses
mecanismos agiram em conjunto, mas com intensidades diferentes em func¢do do tempo de
espera durante o reaquecimento.

Inicialmente, quando o material refinado via UST foi submetido ao reaquecimento, mas
sem tempo de espera (0 s), prevaleceu a fragmentagdo dos ramos dendriticos secundarios
como a principal responsavel pela evolu¢do microestrutural, pois os bracos secundérios
afinados provenientes da etapa de refino via UST foram de fécil fusdo durante o simples
reaquecimento.

Para os tempos de espera de 30 s até 90 s, além do mecanismo de fragmentacao, foi

observada maior intensidade do mecanismo de Ostwald ripening, ou seja, esse mecanismo foi
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mais efetivo nos graos de dimensdes pequenas, fundindo grande parte deles e permitindo,

assim, que o desvio padrao destas condi¢des atingisse valores inferiores aos das condicdes
sem tempo de espera (0 s) ou de 120 s.

Por outro lado, foi observado que tempos de 120 s de tratamento térmico foram
excessivos para a liga 355, destacando a intensidade do mecanismo de coalescéncia, de maior
intensidade nos graos de dimensdes grandes, pois permitiu que os graos apresentassem
dimensdes ainda maiores. Como consequéncia deste comportamento, o desvio padrdo que
antes era baixo, retornou para a mesma faixa de grandeza da condi¢ao sem tempo de espera (0
S).

Especificamente as condi¢des de tempo de espera de 30 a 90 s apresentaram um maior
grau de globularizacdo sem o aumento do tamanho de grdo, portanto, uma evolucdo
microestrutural presente em todas as condi¢des. ApOs o reaquecimento, o material alcangou os
valores médios de tamanho de grdo de 110+16 pum, tamanho de glébulo de 80+11 um,
circularidade média de 0,61%0,19, relacdo tamanho de grao/tamanho de glébulo de 1,34+0,28
e dureza de 946 HV.

Os testes in situ sdo considerados incomuns e pioneiros quanto a caracterizacdo da
transicao solido-liquido na liga de aluminio 355. Esses testes in sifu realizados nas condigdes
como fundida e refinada via UST possibilitaram observar que o mecanismo de Ostwald
ripening foi mais efetivo na dissolucdo de graos menores, os dissolvendo no eutético,
enquanto que o mecanismo de coalescéncia foi mais efetivo nos graos de dimensdes maiores,
formando graos ainda maiores. As imagens do teste in sifu evidenciaram também que alguns
intermetalicos, como a AlFeSi em formato de escrita chinesa, sdo mais dificeis de fundir, além
de a temperatura de dissolugcdo desses intermetélicos estar condizente com o diagrama de
fases na condic¢ao de Scheil.

No comportamento reologico, as curvas tensdo versus deformacdo e viscosidade
aparente versus taxa de cisalhamento também variaram pouco com o tempo de espera durante
o reaquecimento. Os valores de viscosidade aparente méxima foram baixos, principalmente
nas condicdes com tempos de espera de 30, 60 e 90 s, com viscosidade aparente iguais e de
aproximadamente 0,5 MPa.s, além das respectivas curvas apresentarem comportamentos
iguais. Comportamento semelhante foi observado na tensio maxima, com valor aproximado
de 3 MPa.

Em relacdo as propriedades mecanicas das amostras tixoconformadas, os testes de
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dureza, tragdo e flexdo em trés pontos revelaram que o tempo de espera do reaquecimento

apresentou baixa influéncia nos valores medidos, porém demonstraram a necessidade que o
material possui em ser tratado termicamente, pois, na condicdo sem tempos de espera, o
material apresentou os valores mais baixos de propriedades mecanicas. A condi¢gdo com
tempo de espera de 30 s apresentou os maiores valores médios de propriedades mecanicas,
tais como: dureza de 85+4 HV; 99+1 MPa de tensao limite de escoamento € 212+1 MPa de
limite de resisténcia a tracao (teste de tracdo) e 203+9 MPa de tensio limite de escoamento e
343+18 MPa de limite de resisténcia a flexdo (teste de flexdo).

E, por fim, quando confrontados os valores obtidos na avaliacio da
tixoconformabilidade do material refinado via UST frente ao material refinado via adicdo de
elemento refinador e agitacdo eletromagnética (realizados em estudos anteriores), observou-se
que a matéria-prima produzida via tratamento por ultrassom foi muito mais eficiente, pois
proporcionou uma evolucdo microestrutural maior € com graos globulares durante o
reaquecimento. Na andlise reoldgica, o material refinado via UST apresentou valores
inferiores de viscosidade aparente e tensdo maxima perto de 0,5 MPas e 3 MPa,

respectivamente.



147
Referéncias

ABRAMOV, O.V.; TEUMIN, LI. The Physical Principles of Ultrasonic Technology.
Moscow, Nauka, 1970. p.427-514.

ABRAMOV, O.V. Ultrasound in Liquid and Solid Metals. Boca Raton, FL: CRC Press,
1994.

ARMSTRONG, R.W. The influence of polycrystal grain size on several mechanical
properties of materials. Metallurgical and Materials Transactions B, Vol. 1(5), p.1169-
1176, 1970. DOI: 10.1007/BF02900227

ASM Handbook. Casting, Vol. 15. ASM Int., 2004. ISBN: 978-0-87170-711-6

ASM Handbook. Metallography and Microstructures, Vol. 9. ASM Int., 2004. ISBN: 978-
0-87170-706-2

ASM Handbook. Properties and Selection: Nonferrous Alloys and Special-Purpose
Materials, Vol. 2. ASM Int., 2004. ISBN: 978-0-87170-378-1

ABAL - Associacdo Brasileira do Aluminio. Disponivel em <www.abal.org.br>. Acesso

em: 31 de Marco de 2018.

ANSON, J.P.; GRUZLESK], J.E. The quantitative discrimination between shrinkage and gas
microporosity in cast aluminum alloys using spatial data analysis. Materials

Characterization, Vol. 43(5), p.319-335, 1999. DOI: 10.1016/S1044-5803(99)00059-5

ASTM - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard
B108/B108M-18, Standard Specification for Aluminum-Alloy Permanent Mold Castings,
ASTM International, West Conshohocken, PA, 2018. DOI: 10.1520/B0108_B0108M-18



148
ASTM - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard B179-17,

Standard Specification for Aluminum Alloys in Ingot and Molten Forms for Castings from All
Casting Processes, ASTM International, West Conshohocken, PA, 2017. DOL
10.1520/B0179-17

ASTM - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard E112-13,
Standard Test Methods for Determining Average Grain Size, ASTM International, West
Conshohocken, PA, 2013. 28p. DOI: 10.1520/E0112-13

ASTM - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard E290-14,
Standard Test Methods for Bend Testing of Material for Ductility, ASTM International, West
Conshohocken, PA, 2014. 28p. DOI: 10.1520/E0290-14

ASTM - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard E384-17,
Standard Test Methods for Microindentation Hardness of Materials, ASTM International,
West Conshohocken, PA, 2017. 30p. DOI: 10.1520/E384-17

ASTM - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard
E8/E8M-16a, Standard Test Methods for Tension Testing of Metallic Materials, ASTM
International, West Conshohocken, PA, 2016. 30p. DOI: 10.1520/E0008_E0008SM-16A

ATAMANENKO, T.V.; ESKIN, D.G.; ZHANG, L.; KATGERMAN, L. Criteria of grain
refinement induced by Ultrasonic Melt Treatment of aluminum alloys containing Zr and Ti.
Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 41A(8), Delft, The Netherlands, p.2056-
2066, 2010. DOI: 10.1007/s11661-010-0232-4

ATKINSON, H. V.; KAPRANOS, P.; KIRKWOOD, D. H. Alloy development for
thixoforming. 6th International Conference on Semi-Solid Processing of Alloys and

Composites, Turin, Italy, 2000. p.443-450.

ATKINSON, H.V. Modelling the semisolid processing of metallic alloys, Progress in
Materials Science, 50:3, p.341-412, 2005. DOI: 10.1016/j.pmatsci.2004.04.003



149
BHADESHIA, H.K.D.H.; HONEYCOMBE, R.W.K. Steels: Microstructure and

Properties. 3rd Edition. Butterworth-Heinemann, 2006. 360p. ISBN 9780080462929

BENATI, Davi Munhoz. Efeito do Cromo na Tixoconformabilidade de Ferro Fundido
Hipoeutético. 2016. 124p. Tese (Doutorado) - Faculdade de Engenharia Mecanica,

Universidade Estadual de Campinas, Campinas.

BENATI, D.M.; ITO, K.; KOHAMA, K.; YAMAMOTO, H.; ZOQUI, E.J. Study on the
microstructure and liquid phase formation in a semisolid gray cast iron. Metallurgical and

Materials Transactions B, Vol. 48(5), p.2293-2303, 2017. DOI:10.1007/s11663-017-1018-5

BJERKNES, V.F.K. Fields of Force, Columbia University Press, Vol. 1, New York, 1906.

a - BOLZONI, L.; NOWAK, M.; BABU, N.H. Grain refining potency of Nb—B inoculation on
Al-12Si-0.6Fe—0.5Mn alloy. Journal of Alloys and Compounds, Vol. 623, p.79-82, 2015.
DOI: 10.1016/j.jallcom.2014.10.069

b - BOLZONI, L.; NOWAK, M.; BABU, N.H. Grain refinement of Al-Si alloys by Nb—B
inoculation. Part II: Application to commercial alloys. Materials and Design, Vol. 66, p.376—
383, 2015. DOI: 10.1016/j.matdes.2014.08.067

BROLLO, G.L.; PRONI, C.T.W.; DE PAULA, L.C.; ZOQUI, E.J. An alternative method to
identify critical temperatures for semisolid materials process applications using
differentiation. Thermochimica Acta, Vol. 651, p.22-33, 2017. DOI:
10.1016/j.tca.2017.02.010

BROLLO, G.L.; PAULA, L.C.; PRONI, C.T.W.; ZOQUI, E.J. Analysis of the thermodynamic
behavior of A355 and B319 alloys using the differentiation method. Thermochimica Acta,
659, p.121-135, 2018. DOIL: 10.1016/.tca.2017.11.011



150
CAMPO, KAIO NIITSU. Uso da Extrusao em Canal Angular na Producao da Liga A356

para Tixoconformacao. 2014. 115p. Dissertagdo (Mestrado) - Faculdade de Engenharia

Mecanica, Universidade Estadual de Campinas, Campinas.

CAMPO, K.N.; ZOQUI, E.Z. Thixoforming of an ECAPed aluminum A356 alloy:
microstructure evolution, rheological behavior, and mechanical properties. Metallurgical and

Materials Transactions A, Vol. 47(4), p.1792-1802, 2016. DOI:10.1007/s11661-016-3339-4

CANTOR, B. Heterogeneous nucleation and adsorption. Phil. Trans. R. Soc. Lond. A, Vol.
361, p.409-417, 2003. DOI: 10.1098/rsta.2002.1137

CHIARMETTA, G. Why Thixo? In: Proceedings of the 6th International Conference on
the Semi-Solid Processing of Alloys and Composites, Turin, Italy, 2000. p.15-21.

COLE, G.S.; SHERMAN, A.M. Lightweight materials for automotive applications. Materials
Characterization, Vol. 35(1), p.3-9, 1995. DOI: 10.1016/1044-5803(95)00063-1

CRISTOFOLINI, Renato. Estudo da potencialidade da aplicacio do ferro fundido
nodular ASTM A536 60-40-18 como matéria prima para processos de tixoconformacao.
2009. 181p. Tese (Doutorado) - Faculdade de Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de

Campinas, Campinas.

CROSSLEY, F.A.; MONDOLFO, L.F. Mechanism of grain refinement in aluminum alloys.
JOM The Journal of the Minerals, Metals & Materials Society (TMS), Vol. 3(12),
p-1143-1148, 1951. DOI: 10.1007/BF033

CADIRLI, E.; GUNDUZ, M. The directional solidification of Pb-Sn alloys. Journal of
Materials Science, Vol. 35(15), Turkey, p-3837-3848, 2000. DOI:
10.1023/A:1004829413966



151
DA SILVA, P.F.; FARINA, A.B.; JUNIOR, M.B. Ligas “a¢o matriz + NBC” - caracteriza¢do

no estado bruto de fundi¢do. Tecnologia em Metalurgia, Materiais e Mineracao, Vol. 4(3),

p.43-49, 2008. DOI: 10.4322/tmm.00403008

DE PAULA, Leandro Céssio. Analise da tixoconformabilidade da liga A355.0. 2014. 77p.
Dissertacdo (Mestrado) - Faculdade de Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de

Campinas, Campinas.

DE PAULA, L.C.; BROLLO, G.L.; PRONI, C.T.W.; ZOQUI, E.J. Thixoformability analysis
of 355 aluminum alloy. Metallogr. Microstruct. Anal., 7:1, p.48-56, 2018. DOI:
10.1007/s13632-017-0411-4

DE PAULA, L.C; TOKITA, S.; KADOI, K.; INOUE, H. ZOQUI, E.J. Analysis of the 355
aluminium alloy microstructure for application in thixoforming. Solid State Phenomena,

Vol. 285, p.277-282, 2019. DOI: 10.4028/www.scientific.net/SSP.285.277

DIETER, G.E. Metalurgia Mecanica. 2* Edi¢do. Rio de Janeiro: Guanabara Dois, 1981.
653p.

DINNIS, C.M.; TAYLOR, J.A.; DAHLE, A.K. As-cast morphology of iron-intermetallics in
Al-Si foundry alloys. Scripta Materialia, Vol. 53(8), p.955-958, 2005. DOL
10.1016/j.scriptamat.2005.06.028

DOINIKOV, A. A. Bjerknes forces and translational bubble dynamics, Minsk, Belarus,
2005. 49p. ISBN: 81-7736-284-4

DU, K.; ZHU, Q.; LI, D.; ZHANG, F. Study of formation mechanism of incipient melting in
thixo-cast Al-Si—Cu—Mg alloys. Materials Characterization, Vol. 106, p.134-140, 2015.
DOI: 10.1016/j.matchar.2015.05.035

ESKIN, G.I. Cavitation mechanism of ultrasonic melt degassing. Ultrasonics Sonochemistry,

Vol. 2(2), p.S137-S141, 1995. DOI: 10.1016/1350-4177(95)00020-7



152
ESKIN, G.I. Ultrasonic treatment of light alloy melts. Gordon and Breach Science

Publishers, Amsterdam, The Netherlands, 1998, p.18-60, 135-85, 229-40.

ESKIN, G.I. Broad prospects for commercial application of the ultrasonic (cavitation) melt
treatment of light alloys. Ultrasonics Sonochemistry, Vol. 8(3), p.319-325, 2001. DOL:
10.1016/s1350-4177(00)00074-2

ESKIN, D.G. Ultrasonic processing of molten and solidifying aluminium alloys: overview and
outlook, Materials Science and  Technology, p.636-645, 2016. DOL
10.1080/02670836.2016.1162415

EAA - European Aluminium Association. Disponivel em <www.european-aluminium.eu>.

Acesso em: 01 de Abril de 2018.

FAN, Z. Semisolid Metal Processing. International Materials Reviews, vol. 47, No. 2, UK,
p-49-85, 2002. DOI:10.1179/095066001225001076

FERRANTE, M.; DE FREITAS, E. Rheology and microstructural development of a Al-
4 wt%Cu alloy in the semi-solid state. Materials Science and Engineering A, Vol. 271(1-2),
p-172-180, 1999. DOLI: 10.1016/S0921-5093(99)00226-9

FLEMINGS, M.C.; RIEK, R.G.; YOUNG, K.P. Rheocasting. Materials Science and
Engineering, Vol. 25, p.103-117, 1976. DOI: 10.1016/0025-5416(76)90057-4

FLEMINGS, M.C. Behavior of metal alloys in the semisolid state. Metallurgical
Transactions A, Vol. 22:5, p.957-981, 1991. DOI: 10.1007/BF02661090

GARCIA, A. Solidificacdo: fundamentos e aplicagoes. 2* Edicdo. Sdo Paulo: Editora da
Unicamp, 2011. 400p. ISBN: 978-85-268-0782-2



153
GENDA, G.; YUYON, C.; GEING, A. Mechanism of coarsening of dendrite during

solidification. In: Proceedings of the Solidification Processing Conference, Sheffield,

England, 1987. p.416-419.

GREER, A.L. Grain refinement of alloys by inoculation of melts. Phil. Trans. R. Soc. Lond.
A, Vol. 361, Cambridge, p.479-495, 2003. DOIL: 10.1098/rsta.2002.1147

GUNDUZ, M.; CADIRLI, E. Directional solidification of aluminium—copper alloys.
Materials Science and Engineering A, Vol. 327(2), Turkey, p.167-185, 2002. DOI:
10.1016/S0921-5093(01)01649-5

GUZOWSKI, M.M.; SIGWORTH, G.K.; SENTNER, D.A. The role of boron in the grain.
Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 18(4), p.603-619, 1987. DOIL
10.1007/BF02649476

HAGHAYEGHI, R.; KAPRANOS, P. An investigation on physical and chemical refinement
of aerospace aluminum alloys. Materials Letters, Vol. 95, p.121-124, 2013. DOL
10.1016/j.matlet.2012.12.082

HAGHAYEGHI, R.; DE PAULA, L.C.; ZOQUI, E.J. Comparison of Si refinement efficiency
of electromagnetic stirring and Ultrasonic Treatment for a hypereutectic Al-Si alloy. Journal
of Materials Engineering and Performance, Vol. 26(4), p.1900-1907, 2017. DOI:
10.1007/s11665-017-2602-1

HAGHAYEGHI, R.; DE PAULA, L.C.; ZOQUI, E.J. An investigation on Si refinement
mechanism of hypereutectic Al-Si via applying ultrasonic vibrations. TMS: Light Metals
2018, p.1075-1079. DOI: 10.1007/978-3-319-72284-9_140

HALL, E.O. The deformation and ageing of mild steel: III Discussion of results.
Proceedings of the Physical Society. Section B, Vol. 64(9), p.747-753.



154
HEM, S.L. The effect of ultrasonic vibrations on crystallization processes. Ultrasonics, Vol.

5(4), p.202-207, 1967. DOI: 10.1016/0041-624X(67)90061-3

HU, X.G.; ZHU, Q.; LU, H.X.; ZHANG, F.; LI, D.Q.; MIDSON, S.P. Microstructural
evolution and thixoformability of semi-solid aluminum 319s alloy during re-melting. Journal

of Alloys and Compounds, Vol. 649, p.204-210, 2015. DOI: 10.1016/j.jallcom.2015.07.121

HUNT, J.D.; JACKSON, K.A. Nucleation of solid in an undercooled liquid by cavitation.
Journal of Applied Physics, Vol. 37(1), p.254-257, 1966. DOI: 10.1063/1.1707821

IRIZALP, S.G.; SAKLAKOGLU, N. Effect of Fe-rich intermetallics on the microstructure
and mechanical properties of thixoformed A380 aluminum alloy. Engineering Science and
Technology, an International Journal, Vol. 17(2), p.58-62, 2014. DOL
10.1016/j.jestch.2014.03.006

ISO - INTERNATIONAL STANDARD. Standard ISO 3522:2007, Aluminium and
aluminium alloys - Castings - Chemical composition and mechanical properties, Geneva,

Switzerland, 2007. 22p.

JI, S.; YANG, W.; GAO, F.; WATSON, D.; FAN, Z. Effect of iron on the microstructure and
mechanical property of Al-Mg-Si—-Mn and Al-Mg—Si diecast alloys. Materials Science and
Engineering: A, Vol. 564, p.130-139, 2013. DOI: 10.1016/j.msea.2012.11.095

JIANG, J.; WANG, Y.; ATKINSON, H.V. Microstructural coarsening of 7005 aluminum
alloy semisolid billets with high solid fraction. Materials Characterization, Vol. 90, p.52-61,
2014. DOLI: 10.1016/j.matchar.2014.01.017

JIN, C.K.; JANG, C.H.; KANG, C.G. Effect of the process parameters on the formability,
microstructure, and mechanical properties of thin plates fabricated by rheology forging
process with electromagnetic stirring method. Metallurgical and Materials Transactions B,

Vol. 45(1), p.193-211, 2014. DOI: 10.1007/s11663-013-0020-9



155
JIS - JAPANESE INDUSTRIAL STANDARD / JAPANESE STANDARDS

ASSOCIATION. Standard JIS H 5202:2010, Aluminium alloy castings (Foreign Standard),
2010. 32p.

JOLY, P.A.; MEHRABIAN, R. The rheology of a partially solid alloy. Journal of Materials
Science, Vol. 11(8), p.1393-1418, 1976. DOI: 10.1007/BF00540873

KADOI, K.; FUJINAGA, A.; YAMAMOTO, M.; SHINOZAKI, K. The effect of welding
conditions on solidification cracking susceptibility of type 310S stainless steel during laser
welding using an in-situ observation technique. Weld World, Vol. 57, p.383-390, 2013. DOI:
10.1007/s40194-013-0023-9

KAHLWEIT, M. On the ageing of dendrites. Scripta Metallurgica, Vol. 2(5), p.251-254,
1968. DOI: 10.1016/0036-9748(68)90115-4

KANG, C.G.; CHOI, J.S.; KIM, K.H. The effect of strain rate on macroscopic behavior in the
compression forming of semi-solid aluminum alloy. Journal of Materials Processing

Technology, Vol. 88, p.159-168, 1999. DOI: 10.1016/S0924-0136(98)00383-5

KATTAMIS, T.Z.;, COUGHLIN, J.C.; FLEMINGS, M.C. Influence of coarsening on
dendritic arm spacing of Al-Cu alloys. Transactions of the Metallurgical Society of AIME,
Vol. 239, p.1504-1511, 1967.

KHALIFA, W.; EL-HADAD, S.; TSUNEKAWA, Y. Microstructure characteristics and
tensile property of ultrasonic treated-thixocast A356 alloy. Transactions of Nonferrous
Metals Society of China, Vol. 25(10), p.3173-3180, 2015. DOIL 10.1016/S1003-
6326(15)63949-8

KILICLI, V.; AKAR, N.; ERDOGAN, M.; KOCATEPE, K. Tensile fracture behavior of
AA7075 alloy produced by thixocasting. Transactions of Nonferrous Metals Society of
China, Vol. 26(5), p.1222-1231, 2016. DOI: 10.1016/S1003-6326(16)64223-1



156
KIM, H.-S.; STONE, 1.C.; CANTOR, B. Microstructural evolution in semi-solid AA7034,

Journal of Materials Science, 43(4), p.1292-1304, 2008. DOI: 10.1007/s10853-007-2151-3

KIRKWOOD, D.H. Semisolid metal processing. International Materials Reviews, Vol.
39(5), p.173-189, 1994. DOI: 10.1179/imr.1994.39.5.173

KIRKWOOD, D.H.; SUERY, M.; KAPRANOS, P.; ATKINSON, H.V.; YOUNG, K.P. Semi-
solid processing of alloys. Springer Series in Materials Science, Vol. 124, p.1-172, 2010.
DOI: 10.1007/978-3-642-00706-4

KRAUTKRAMER, J.; KRAUTKRAMER, H. Ultrasonic Testing of Materials. 4* Edition.
Springer-Verlag Berlin Heidelberg, 1990. 677p. ISBN 978-3-662-10680-8. DOI:
10.1007/978-3-662-10680-8

KUBO, K.; PEHLKE, R.D. Mathematical modeling of porosity formation in solidification.
Metallurgical Transactions B, Vol. 16(2), p.359-366, 1985. DOI: 10.1007/BF02679728

LASHKARI, O.; GHOMASHCHI, R. The implication of rheology in semi-solid metal
processes: An overview. Journal of Materials Processing Technology, Vol. 182(1-3),

p.229-240, 2007. DOI: 10.1016/j.jmat protec.2006.08.003

LAXMANAN, V.; FLEMINGS, M.C. Deformation of semi-solid Sn-15 Pct Pb Alloy.
Metallurgical Transactions A, Vol. 11(12), p.1927-1937, 1980. DOI: 10.1007/BF02655112

LIMODIN; N.; SALVO, L.; SUERY, M.; DIMICHIEL, M. In situ investigation by X-ray
tomography of the overall and local microstructural changes occurring during partial
remelting of an Al-15.8 wt.% Cu alloy. Acta Materialia, Vol. 55(9), p.3177-3191, 2007.
DOI: 10.1016/j.actamat.2007.01.027

LIU, D., ATKINSON, H.V.; JONES, H. Thermodynamic prediction thixoformability in alloys
based on the Al-Si—Cu and Al-Si—-Cu-Mg systems. Acta Materialia, Vol. 53(14), pp.3807-
3819, 2005. DOI: 10.1016/j.actamat.2005.04.028



157
LOUE, W.R.; SUERY, M. Microstructural evolution during partial remelting of Al-Si7Mg

alloys. Materials Science and Engineering: A, Vol. 203(1-2), p.1-13, 1995. DOI:
10.1016/0921-5093(95)09861-5

MARSH, S.P.; GLICKSMAN, M.E. Ostwald ripening in now-spherical morphologies.
Materials Science and Engineering A, Vol. 238(1), p.140-147, 1997. DOI: 10.1016/S0921-
5093(97)00440-1

MATWEB. Material Property Data. Disponivel em <www.matweb.com>. Acesso em: 02

de Abril de 2018.

MCCARTNEY, D.G. Grain refining of aluminium and its alloys using inoculants.
International Materials Reviews, Vol. 34(1), p.247-260, 1989. DOI:
10.1179/imr.1989.34.1.247

MILLER, W.S.; ZHUANG, L.; BOTTEMA, J.; WITTEBROOD, A.J.; DE SMET, P.;
HASZLER, A.; VIEREGGE, A. Recent development in aluminium alloys for the automotive
industry. Materials Science and Engineering: A, Vol. 280(1), p.37-49, 2000. DOI:
10.1016/S0921-5093(99)00653-X

MOHAMED, A.M.A.; SAMUEL, A.M.; SAMUEL, F.H.; DOTY, H.W. Influence of additives
on the microstructure and tensile properties of near-eutectic Al-10.8%Si cast alloy. Materials

and Design, Vol. 30(10), p.3943-3957, 2009. DOI: 10.1016/j.matdes.2009.05.042

NADCA. Product Specification Standards for Die Castings Produced by Semi-Solid and
Squeeze Casting Process, 4th ed.; NADCA (North American Die Casting Association)
Standards, Publication No. 403: Wheeling, 11, USA, 2006. 218p.

NIROUMAND, B.; XIA, K. 3D study of the structure of primary crystals in a rheocast Al —
Cu alloy. Materials Science and Engineering: A, Vol. 283(1-2), p.70-75, 2000. DOI:
doi.org/10.1016/S0921-5093(00)00619-5



158
O'REILLY, K.A.Q.; CANTOR, B. Solidification behaviour of Al particles embedded in a Zr

Aluminide matrix. Acta Metallurgica et Materialia, Vol. 43 (2), p.405-417, 1995. DOI:
10.1016/0956-7151(94)00271-1

PAES, M.; ZOQUI, E.J. Semi-solid behavior of new Al-Si—-Mg alloys for thixoforming.
Materials Science and Engineering A, Vol. 406(1-2), p.63-73, 2005. DOI:
10.1016/j.msea.2005.07.018

PETCH, N.J. The cleavage strength of polycrystals. The Journal of the Iron and Steel
Institute, Vol. 173(5), p.25-28, 1953.

PRONI, C.T.W.; ROBERT, M.H.; ZOQUI, E.J. Effect of casting procedures in the structure
and flow behaviour of semisolid A356 alloy. Archives of Materials Science and

Engineering, Vol. 73(2), p.82-93, 2015. DOI:

PRONI, C.T.W.; ZOQUI, E.J. The effect of heating rate on the microstructural breakdown
required for thixoformability. International Journal of Materials Research, Vol. 108(3),

pp.228-236, 2017. DOI: 10.3139/146.111472

PUGA, H.; COSTA, S.; BARBOSA, J.; RIBEIRO, S.; PROKIC, M. Influence of ultrasonic
melt treatment on microstructure and mechanical properties of AlSi9Cu3 alloy. Journal of
Materials Processing Technology, Vol. 211(11), p.1729-1735, 2011. DOI:
10.1016/j.jmatprotec.2011.05.012

SCHUBERT, E.; KLASSEN, M.; ZERNER, 1.; WALZ, C.; SEPOLD, G. Light-weight
structures produced by laser beam joining for future applications in automobile and aerospace
industry. Journal of Materials Processing Technology, Vol. 115(1), p.2-8, 2001. DOI:
10.1016/S0924-0136(01)00756-7



159
SCHUMACHER, P.; GREER, A.L.; WORTH, J.; EVANS, P.V.; KEARNS, M.A.; FISHER,

P.; GREEN, A.H. New studies of nucleation mechanisms in aluminium alloys: implications
for grain refinement practice. Materials Science and Technology, Vol. 14(5), p.394-404,
1998. DOI: 10.1179/mst.1998.14.5.394

SHUSEN, W.; LONGFEI L.; QIANQIAN, M.; YOUWU, M.; PING, A. Degassing effect of
ultrasonic vibration in molten melt and semi-solid slurry of Al-Si alloys. China Foundry,

Vol. 9(3), p.201-206, 2012.

SIGWORTH, G.K.; KUHN, T.A. Grain refinement of aluminum casting alloys.
International Journal of Metalcasting, Vol. 1(1), p.31-40, 2007. DOI:
10.1007/BF03355416

SIGWORTH, G.K.; WANG, C. Mechanisms of porosity formation during solidification: A
theoretical analysis. Metallurgical Transactions B, Vol. 24(2), p.349-364, 1993. DOL:
10.1007/BF02659138

SMITH, W.F.; HASHEMI, J. Fundamentos de Engenharia e Ciéncia dos Materiais. 5%
Edicao. Porto Alegre: McGraw Hill, 2012. 734p. ISBN 8580551153, 9788580551150

SONITRON - Ultra Sénica Ltda. Manual de Instrucao

SPENCER, D.B.; MEHRABIAN, R.; FLEMINGS, M.C. Rheological behaviour of Sn-15 Pct
Pb in the crystallization range. Metallurgical and Materials Transactions B, Vol. 3(7),

p.1925-1932, 1972. DOIL: 10.1007/BF02642580

SRIVASTAVA, N.; CHAUDHARI, G.P.; QIAN, M. Grain refinement of binary Al-Si, Al-Cu
and Al-Ni alloys by ultrasonication. Journal of Materials Processing Technology, Vol. 249,

p.367-378, 2017. DOI: 10.1016/j.jmatprotec.2017.06.024



160
TORRES, Luis Vanderlei. Tixoconformacao de Novas Ligas Al-Si-Cu. 2013. 201p. Tese

(Doutorado) - Faculdade de Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas,

Campinas.

WHITE, F. M. Mecénica dos Fluidos. 4* Edi¢do. Rio de Janeiro: McGraw Hill, 2002. 570p.
ISBN 978-85-868-0424-3.

YOUNG, K. Semi-solid metal forming alloy and composites. In: Proceedings of The
Minerals, Metals and Materials Society Symposium on Nature and Properties of Semi-

Solid Materials, San Diego, USA, 1992. p.245-266.

ZHANG, L.; ESKIN, D.G.; KATGERMAN, L. Influence of ultrasonic melt treatment on the
formation of primary intermetallics and related grain refinement in aluminum alloys. Journal

of Materials Science, Vol. 46(15), p.5252-5259, 2011. DOI: 10.1007/s10853-011-5463-2

ZHANG, Liang. Ultrasonic Processing of Aluminum Alloys. 2013. 157p. Tese (Doutorado)
- Department of Materials Science and Engineering, at Delft University of Technology,

Netherlands.

ZHANG, W.; ZHAO, Y.; ZHANG, D.; LUO, Z.; YANG, C.; LI, Y. Effect of Si addition and
applied pressure on microstructure and tensile properties of as-cast Al-5.0Cu—0.6Mn—1.2Fe
alloys. Transactions of Nonferrous Metals Society of China, Vol. 28(6), p.1061-1072,
2018. DOI: 10.1016/S1003-6326(18)64765-X

Z0OQUI, Eugénio José. Obtencao e Caracterizacao Mecanico Metalirgica da Liga Al-
4,5wt%Cu no Estado Reofundido. 1995. 248p. Tese (Doutorado) - Faculdade de

Engenharia Mecénica, Universidade Estadual de Campinas, Campinas.

Z0QUI, E.J.; ROBERT, M.H. Contribution to the study of mechanisms involved in the
formation of rheocast structure. Journal of Materials Processing Technology, Vol. 109(1-

2), p.215-219, 2001. DOI: 10.1016/5S0924-0136(00)00798-6



161
Z0QUIL E. J.; GRACCIOLLI, J.I.; LOURENCATO, L.A. Thixo-formability of the AA6063

Alloy: Conventional production processes versus electromagnetic stirring. Journal of
Materials Processing Technology, Vol. 198(1-3), p.155-161, 2008. DOL
10.1016/j.jmatprotec.2007.06.089

Z0QUI, E.J. Alloys for semisolid processing. In: J. McGeough (Ed.). Comprehensive
Materials Processing, Vol. 5, Elsevier Ltd, 2014. p.163-190. DOI: 10.1016/B978-0-08-
096532-1.00520-3

Z0QUI, E.J.; BENATI, D.M.; PRONI, C.T.W.; TORRES, L.V. Thermodynamic evaluation
of the thixoformability of AI-Si alloys. CALPHAD: Computer Coupling of Phase
Diagrams and Thermochemistry, Vol. 52, p-98-109, 2016. DOI:
10.1016/j.calphad.2015.12.006



162
ANEXO A - Amostras apos os testes de viscosidade na taxa de

aquecimento de 100 °C/min: temperaturas de (a) 595 °C e (b) 575 °C
(DE PAULA, 2014).
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ANEXO B - Metalografia apés o reaquecimento da liga 355 na

condicao refinada via UST (apés 10 s com sonotrodo de Ti).
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ANEXO C - Metalografia apds o reaquecimento da liga 355 na

condicao refinada via UST (ap6s 10 s com sonotrodo de aco).
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ANEXO D - Metalografia apds o reaquecimento da liga 355 na

condicao refinada via UST (apés 20 s com sonotrodo de Ti).
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ANEXO E - Metalografia apés o reaquecimento da liga 355 na

condicao refinada via UST (ap6s 20 s com sonotrodo de aco).
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ANEXO F - Metalografia apés o reaquecimento da liga 355 na

condicao refinada via UST (apés 30 s com sonotrodo de Ti).
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ANEXO G - Metalografia apés o reaquecimento da liga 355 na

condicao refinada via UST (apés 60 s com sonotrodo de Ti).
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ANEXO H - Metalografia apds o reaquecimento da liga 355 na

condicao refinada via UST (apo6s 60 s com sonotrodo de aco).
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ANEXO I - Metalografia apo6s o reaquecimento da liga 355 na

condicao refinada via UST (apés 90 s com sonotrodo de Ti).
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ANEXO J — Metalografia apds o reaquecimento da liga 355 na

condicao refinada via UST (ap6s 90 s com sonotrodo de aco).
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ANEXO K - Metalografia apds o reaquecimento da liga 355 na

condicao refinada via UST (ap6s 120 s com sonotrodo de Ti).
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ANEXO L - Metalografia apds o reaquecimento da liga 355 na

condicao refinada via UST (ap6s 120 s com sonotrodo de aco).
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