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RESUMO

O objetivo principal desse trabalho € estudar o processo de solidificacdo e da formacéo
de fases de uma liga de magnésio contendo elemento Terras Raras (Mg-6Al-3La-1Ca),
submetida a diferentes niveis de superaquecimento. Para isso, foi utilizado um sistema de
solidificagdo unidirecional ascendente com atmosfera controlada. Termopares foram
utilizados para monitorar a evolucdo térmica dos lingotes, que foram resfriados de forma lenta
(conveccdo natural) e de forma rapida (conveccdo forcada com agua refrigerando a base).
Pbde-se, entdo, determinar as temperaturas de transformacédo da liga (temperaturas solidus e
liquidus). Além disso, foram identificadas as formagfes da matriz a-Mg, dos compostos de
forma acicular Alj;Las, e dos eutéticos Mg,Ca e (Al,Mg),Ca, alem de uma fina estrutura
dispersa pela matriz indicando ser provavelmente Al,Ca. O superaquecimento mostrou forte
influéncia na morfologia quando aliado ao resfriamento rapido. Para maiores valores de
superaguecimento a formacdo de fases contendo Lantanio foi majorada e a formacdo de
estruturas eutéticas contendo Calcio foi retardada. Equacbes correlacionando pardmetros

struturais e térmicos foram geradas mostrando conformidade com a literatura.

Palavras-chave: Solidificacdo, ligas leves, analise térmica, microestrutura, magnésio.
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ABSTRACT

This work aimed to study the solidification process and phase formation of a
magnesium alloy containing rare earth elements (Mg-6Al-3La-1CA) subjected under different
values of superheating. For this, it was used an unidirectional solidification system with a
controlled atmosphere. Thermocouples were used to follow up the thermal evolution of the
ingots, in both, slow cooling condition (using natural convection) and fast cooling condition
(using water in the base to cooling the ingots). So it was then determined the transformation
temperatures of the alloy (solidus and liquidus temperatures). Furthermore, it was identified
the formations of a-Mg matrix, the compounds of Al;;Las (acicular form), and the eutectic
Mg,Ca and (Al, Mg),Ca, and a fine structure dispersed through the specimen indicating,
probably, to be Al,Ca. Superheating has showed strong influence on morphology when
combined with rapid cooling. For larger values of superheating the formation of phases
containing lanthanum was increased and the formation of eutectic structures containing
calcium was delayed. Correlation between thermal parameters and microstructure were made

and the results agreement with the literature.

Keywords: solidification, light alloys, thermal analysis, microstructure, magnesium.
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1 INTRODUCAO

A recente demanda de nossa sociedade por reducdes nas emissdes de gases poluentes,
principalmente dos derivados de petroleo, vem aumentando a pesquisa, o desenvolvimento e a
utilizacdo de materiais mais leves, ajudando assim a aumentar a eficiéncia energética,
acarretando assim, um menor consumo de combustivel.

Nesse contexto, materiais como 0s polimeros e as ligas leves como o Aluminio e o
Magnésio vém despertando grande interesse das industrias e de pesquisadores em geral. No
caso dos polimeros, diversos problemas relacionados com a matéria prima (que provém do
petréleo) e a problemas relacionados a reciclabilidade tornam esse material impréprio para
algumas aplicacgdes. Ja entre os metais leves, 0 Aluminio é amplamente utilizado na industria,
sendo o Magnésio foco de inumeros estudos para o desenvolvimento e aplicagdes industriais.
Esse metal apresenta cerca de dois ter¢os da densidade do Aluminio e menos de um quarto da
densidade do aco, sendo considerado o mais leve metal para aplicacfes estruturais, além de
apresentar boas propriedades de usinabilidade e boa reciclabilidade (MORDIKE, 2001).

J& existem diversas aplicagdes industriais do Magnésio e de suas ligas. Entre elas
podem-se citar as aplicacGes nas industrias: aeroespacial, aerondutica, automobilistica, de
aparelhos eletronicos (notebooks e celulares) e também nas industrias de maquinas portateis e
equipamentos esportivos.

Porém, o desenvolvimento e a aplicacdo dessas ligas no mercado passam por um
estudo detalhado das propriedades mecénicas e metallrgicas desse material com a finalidade
de caracterizar e entender melhor os processos de fabricacdo e potencialidades dessas ligas
para melhorar as ferramentas empregadas no processo.

Particularmente na industria metallrgica, essa busca por melhores ferramentas envolve
o fendmeno da fusdo-solidificacdo, relacionando uma série de variaveis que influenciam de
forma definitiva a estrutura dos materiais e, consequentemente, suas propriedades mecanicas.

Assim, esse trabalho visa realizar o estudo sobre os principais parametros de
solidificacdo da liga Mg-6Al-3La-1Ca assim como avaliar as fases formadas e avaliar os
principais fatores de influéncia no processo, correlacionando as caracteristicas do processo

com as morfologias obtidas.
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2 OBJETIVOS

Os principal objetivo desse trabalho é avaliar a influéncia do superaquecimento na

formagcdo de fases na liga em estudo. Além disso, sdo também objetivos especificos:

Fazer o estudo do processo de solidificacao unidirecional da liga Mg-6Al-3La-1Ca;

Variar a taxa de extragdo de calor e avaliar a sua influéncia nos parametros térmicos

assim como na morfologia e na formacéo de fases;

Obter experimentalmente as temperaturas de transformacao (Tse T\);

Avaliar a influéncia do superaquecimento nos parametros do processo (parametros

térmicos) e na formacao de fases;

Identificar as fases e compostos formados;

Obter correlacfes entre 0s parametros térmicos e as microestruturas;
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Histdrico, Definicdo, Ocorréncia e Aplicacéo

Magnésio, da expressdo latina magnésia alba (magnésia branca), nome dado ao
carbonato de magnésio MgCO3. O nome magnésia, no entanto, parece ter tido origem na
Grécia antiga; Magnésia era um distrito de Tessalia, Grécia.

Em 1618 houve uma seca em Epsom Surrey, na Gré-Bretanha, e naquele verdo, Henry
Wicker, observando o comportamento do gado, descobriu um local de sua fazenda em que
havia um buraco cheio d’agua e que apesar da seca e escassez de agua, 0 Seu rebanho nédo
bebia especificamente a “agua” daquela fonte (PEIXOTO, 2000).

Alguns anos depois, em 1765, Nehemia Grew publicou um panfleto descrevendo
alguns sais encontrados naquela dgua amarga e que esses sais tinham varias propriedades
medicinais como a cura de ferimentos externos, além de ser atil em uso interno. Na época,
cresceu de tal ordem a reputacdo da regido que em pouco tempo Epsom ja era o “spa da
moda”. Das suas aguas amargas isolou-se, entdo, o famoso sal de Epsom (MgS0O,.10H,0)
nome utilizado na Inglaterra e conhecido no continente como Sal Anglicum. A magnésia Alba
(MgCOs3), nome dado para diferencia-la da magnésia nigra (que era o negro 6xido de
magnésio), comecou a ser comercializada por volta de 1700. Porém, somente em 1755 que 0
inglés Joseph Black reconheceu o magnésio como um elemento quimico diferenciando a
magnésia Alba da nigra e mostrando que da primeira, formava-se um sulfato solavel e da
outra um sulfato pouco soluvel. Anos mais tarde, 0 magnésio foi separado pela primeira vez
por Humphry Davy, em 1808, fazendo a eletrélise de um sal de magnésio (FIGUEIREDO,
2008).

O magnésio & um elemento quimico de simbolo Mg de numero atdmico 12 (12
prétons e 12 elétrons) com massa atdmica 24 u.m.a. E um metal alcalino-terroso, pertencente
ao grupo (ou familia) 2 (anteriormente chamada I1A), sélido nas condigbes ambientais.
Quando solidificado, organiza-se na forma de uma estrutura cristalina hexagonal compacta. E
0 sexto elemento em abundancia no planeta, constituindo cerca de 2,76% da crosta terrestre, e
0 terceiro mais abundante dissolvido na agua de mar (KAINER, 2003, p. 9).

Esse elemento quimico é encontrado na natureza principalmente em minerais

rochosos como a Magnesita (MgCO3), a dolomita (MgCO3CaCO3), e a Carnalita


http://pt.wikipedia.org/wiki/Elemento_qu%C3%ADmico
http://pt.wikipedia.org/wiki/S%C3%ADmbolo_qu%C3%ADmico
http://pt.wikipedia.org/wiki/N%C3%BAmero_at%C3%B4mico
http://pt.wikipedia.org/wiki/Pr%C3%B3ton
http://pt.wikipedia.org/wiki/El%C3%A9tron
http://pt.wikipedia.org/wiki/Massa_at%C3%B3mica
http://pt.wikipedia.org/wiki/Unidade_de_massa_at%C3%B3mica
http://pt.wikipedia.org/wiki/Metal
http://pt.wikipedia.org/wiki/Metal_alcalino-terroso
http://pt.wikipedia.org/wiki/S%C3%B3lido
http://pt.wikipedia.org/wiki/Litosfera
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(KCI-MgCI2-6H20). Encontra-se também dissolvido na 4gua do mar (onde pode chegar a
concentragOes de 1,1 kg por metro cubico), em aguas salinas subterraneas e em leitos salinos
(KAINER, 2003, p. 10).

Além disso o elemento magneésio pode ser facilmente encontrado em seres vivos na
forma de sais. No corpo humano, esse elemento, tem a principal funcdo de controlar e
transmitir os implusos nervosos e as contragdes musculares. Podem ser citados alimentos
ricos em magnésio como as castanhas, a soja, o leite, peixes em geral, verduras
(principalmente folhas escuras), cereais, etc.

Ja 0 metal pode ser obtido mediante o processo eletrolitico e o silicotérmico. Pelo
primeiro, extrai-se 0 magnésio principalmente da dgua do mar, sendo também possivel usar
como matérias-primas a magnesita, a dolomita e as aguas salinas naturais. Por eletrolise do
cloreto do magnésio, obtém-se o cloro e o magnésio metalicos. O processo silicotérmico ou
ferrosilicico emprega como matéria-prima a dolomita. O mineral ferrosilicico, liga de ferro e
silicio, € misturado a dolomita calcinada e prensado em pequenos tijolos, que sdo postos numa
retorta de aco, submetidos ao vacuo e aquecidos a 1.200° C. Por esse processo, extrai-se 0

magnésio em forma de cristais, que se fundem (KAINER 2003, p. 10).

3.2 Principais Caracteristicas

O Magnésio € um metal de cor cinza, com baixa densidade e relativamente baixo
ponto de fusdo, conforme mostra a Tabela 1. Esse metal apresenta estrutura cristalina
hexagonal compacta, o que influi decisivamente no comportamento desse metal quando

submetido a processos de deformacéo, além é claro de ser suscetivel a transicao ddctil-fragil.



Tabela 1 - Propriedades fisicas do Magnésio (KAINER, 2003, p. 10; FIGUEIREDO, 2008)

Propriedade Valor
Massa Atdmica 24,31
Cor Cinza prateado
Densidade (25°C) 1,74 g/cm?3
Densidade (650°C) 1,58 g/cm?3
Temperatura de fusdo 650°C £ 5
Temperatura de ebuligéo 1107°C £ 10

Estrutura Cristalina
Calor de fusdo

Hexagonal Compacta
370 KJ/kg £ 15

Contracéo (sol/liq) 4,20%
Condutividade Térmica (20°C) 155 W/m.K
Maodulo de Elasticidade 45 Gpa
Condutividade Elétrica 38%

3.3 Consumo

20

Esse metal foi utilizado em escala industrial na Primeira Guerra Mundial,
principalmente na fabricacdo de pecas para automdveis e estruturas de baixo peso. Porém o
grande pico na utilizacdo desse metal foi durante a Segunda Guerra Mundial, principalmente
na producdo de pecas para a aviacdo e extensivamente na inddstria automobilistica. A
aplicacdo mais significativa foi o0 uso em pecas da transmissdo do VW Beetle (Fusca) com o
intuito de reducdo de peso e consequliente reducdo do consumo de combustivel. Em 1944, o
consumo desse metal alcancou 228 mil toneladas/ano, mas com o fim da guerra a procura foi
caindo até alcancar a casa de 10 mil toneladas/ano. Atualmente, porém, com o interesse
renovado pelo Magnésio, o consumo mundial alcangou a marca de 360 mil toneladas no ano
de 2008 e o consumo vem crescendo, em média, cerca de 7,4 % ao ano. (MORDIKE, 2001,
FRANCA, 2009).



21

10°

Utilizacac de materiais leves na

mdsustria no século XX

10

Flasticos

107 F

10" |

Froducao em toneladas

10°F

TR N AT NN N

1800 1920 1940 1960 1980 2000

Figura 1 - Evolucdo do consumo de Magnésio (adaptado de KAINER, 2003, p. 18).

A industria automobilistica concentra hoje em torno de 80% do consumo de magnésio
produzido no planeta, chegando hoje a uma média de 4,4 kg/automdvel produzido.
Atualmente, mais de 60 pecas que compdem um automovel sdo fabricadas nesse material e se
colocassemos todas elas em um Unico carro o0 peso poderia chegar a 160 kg/automovel
produzido. A demanda por essa liga vem crescendo com uma taxa média de 7,4% ao ano no
mercado mundial e cerca de 11,6% no mercado brasileiro (FRANCA, 2009).

Apesar dos avangos tecnoldgicos e da crescente utilizacdo de ligas de magnésio como
materiais estruturais, o maior uso desse metal na industria metallrgica est& na utilizacdo desse
metal para a producdo de ligas de aluminio, tendo 0 magnésio importante papel no aumento
da resisténcia a corrosdo nessas ligas. As principais utilizaces do magnésio na inddstria

brasileira estdo representadas no grafico da figura 2.
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Figura 2 - Proporcdo da utilizagdo de magnésio na industria metaltrgica (Adaptado de FRANCA,
2009).

34 Nomenclatura utilizada

A nomenclatura utilizada para as ligas de magnésio € padronizada e a mais aceita em
todo mundo segue as orientagdes da ASTM. Nesse sistema o0 nome da liga é dividido em
quatro partes: a primeira apresenta os principais elementos de ligas, que sao representados por
letras; a segunda parte apresenta nimeros que indicam, proporcionalmente, as porcentagens
em peso de cada elemento; a terceira parte indica (no caso de ligas com caracteristicas iguais)
a ordem sequencial do nimero de registro na ASTM; porém, pode também, em alguns casos,
indicar o grau de pureza; finalmente, a quarta parte indica o estado em que se encontra
(recozido, trabalhado a frio, encruado, etc). A tabela 2 mostra as letras utilizadas para
representar os principais elementos de liga (ASM, 1990a; KAINER, 2003).
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Tabela 2 - Letras utilizadas para a representacdo dos principais elementos de liga no sistema de
nomenclatura do magnésio (adaptado de KAINER, 2003).

Letra Elemento Letra Elemento
utilizada representado utilizada representado

A Aluminio M Manganés
B Bismuto N Niquel
C Cobre P Chumbo
D Cadmio Q Prata
E Terras raras R Cromo
F Ferro S Silicio
H Torio T Titanio
J Estroncio w Ytrio
K Zirconio Y Antimonio
L Litio Z Zinco

A letra “E”, porém, ndo indica um elemento quimico, mas sim uma mistura de
elementos quimicos do grupo dos Lantanideos e dos Actinideos. A essa mistura € dado o
nome de “Metais Terras Raras” e é amplamente conhecido na literatura como “Misch
Metals”. (ROKHLIN, 2003).

A Tabela 3 mostra as letras utilizadas na terceira parte e seu significado.

Tabela 3 - Letras utilizadas na terceira parte para diferenciar ligas com mesmo teor de elemento de liga
(Adaptado de ASM, 1990b).

Letra Significado
A Primeira liga registrada na ASTM
B Segunda liga registrada na ASTM
C Terceira liga registrada na ASTM
D Liga de alta pureza
E Liga de alta resisténcia a corrosdo

X1 Liga ndo registrada na ASTM

Assim, uma liga comercial, como, por exemplo, a AZ91D-F tem 9% de Aluminio (A),
1% de Zinco (Z), tem elevada pureza (letra “D”) e esta no estado ndo tratado ou como

fabricado. Para a norma DIN poder-se-ia utilizar a nomenclatura MgAI9Zn1.
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35 Fundicdo

As ligas de magneésio apresentam em geral bom desempenho quando submetidas ao
processo de fundicdo. Devido ao aumento da exigéncia em relacéo a qualidade e as dimensdes
finais, as ligas, normalmente, séo solidificadas utilizando-se coquilhas ou ainda o processo de
die casting, que ddo um acabamento final melhor e mais proximo as dimensdes finais da peca
(near net shape) e ainda proporcionam elevadas taxas de resfriamento melhorando as
propriedades mecéanicas do produto fundido. Esses moldes e coquilhas, sdo produzidos
normalmente em ago baixo carbono ou ainda aco inoxidavel austenitico (YANG et al, 2008).

Porém, as ligas de magnésio também podem ser vazadas em moldes de areia

necessitando porém alguns cuidados, que sdo descritos a seguir.

3.5.1 Fundicdo em areia

Para a fundicdo e o posterior vazamento do magnésio em areia alguns cuidados
adicionais devem ser adotados. A umidade contida no molde de areia € um dos principais
fatores a ser levado em consideragdo, uma vez que niveis elevados de umidade no molde
podem produzir efeitos catastroficos como oxidacdo intercristalina, cavidades no lingote,
combustdo do metal liquido e até culminando com a explosdo do molde. As solucdes
adotadas para esses casos sdo as seguintes (SENAI, 1981):

e utilizacdo de molde totalmente seco: solucdo teoricamente ideal, mas
irrealizavel na prética;

e reducdo ao maximo do nivel de umidade (juntamente com inibidores): no
méaximo 6% em areia natural e 3% em areia sintética.

e utilizacdo de areias com aglomerantes anidro-orgénico (sem &gua): muito
utilizado com resinas, permitindo a boa resisténcia do molde associado a nao
utilizacao de agua;

e areias contendo inibidores: produtos que adicionados a areia podem formar
por sublimacdo do molde, uma atmosfera redutora ou passiva em relagdo ao
metal. S&0 muito utilizados para essa aplicacdo o enxofre, dietilbenzeno e
dipropilenoglicol. O &cido bdrico, os fluoretos de aménia e os fluoboratos

alcalinos formam uma reacéo na superficie do metal gerando um sal estavel.
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3.5.2 Fundicdo em die-casting

Como ja mencionado anteriormente, a fundicdo em areia foi um método bastante
utilizado no passado, perdendo forca e diminuindo a sua importancia na industria de fundigéo
de magnésio. Porém, a fundicdo utilizando o processo die-casting (fundicdo sob pressao) foi
adotada largamente na induastria. O processo consiste em injetar o metal fundido sob pressédo
em uma cavidade (molde) normalmente metalico, dando a ele a forma desejada através do
processo de solidificacdo do metal. Os principais parametros de controle desse processo sdo a
pressdo de trabalho e a temperatura de injecdo do fundido. Além disso influem nos resultados
a taxa de extracdo de calor, os desmoldantes utilizados, além de outros. As principais ligas
utilizadas no processo sao as ligas da série AZ (Mg-Al-Zn) e AS (Mg-Al-Si). De forma geral,
0 processo proporciona melhores propriedades mecanicas as ligas, diminuindo defeitos como:
falta de preenchimento, rechupes, poros, etc. Além disso as taxas de resfriamento mais
elevadas aumentam a taxa de extracao de calor diminuindo as microestruturas apresentadas no
fundido, gerando melhores propriedades mecanicas (AMIRA e HUQOT, 2012; KAINER, 2003;
AGHION et al, 2007).

3.6 Tratamento térmico

As ligas de magnésio sdo tratadas termicamente tanto para aumentar as propriedades
mecanicas como para alcancar algum pré-requisito necessario para algum processo posterior.
O tipo de tratamento térmico depende da composicao quimica da liga, do estado em que se
encontra (fundido, laminado, forjado, etc) e das condi¢cBes de servico em que a peca sera
posteriormente submetida.

As designacdes utilizadas pela ASTM para os tratamentos sdo mostrados na tabela 4:
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Tabela 4 - Nomenclatura utilizada pela ASTM para os tratamentos térmicos nas ligas de Magnésio

(adaptado de ASM a, 1990 p 2010).

Designacéao Significado
F Como fabricado
(0] Recozido, recristalizado (somente para trabalho a frio)
H Endurecido por trabalho a frio (somente trabalho a frio)
w
T2 Recozido (somente para produtos de fundicao)
T3 Solubilizacdo seguida de trabalho a frio
T4 Solubilizagao
T5 Envelhecimento artificial
T6 Solubilizagdo seguida de envelhecimento artificial
T7 Solubilizado e estabilizado
T8 Solubilizacdo seguida de trabalho a frio e envelhecimento artificial
T9 Solubilizacdo seguida de envelheciemento artificial e trabalho a frio
T10 Envelhecimento artificial seguido de trabalho a frio

3.6.1 Solubilizacéo

De forma geral as ligas de magnésio respondem bem a esse tipo de tratamento. A
solubilizacdo é utilizada, por exemplo, nas ligas do sistema AS para melhorar as propriedades
mecanicas formadas pelo composto Mg,Si, que €é utilizado para aumentar as propriedades da
liga em fluéncia (LIAO et al, 2005; YANG et al, 2010).

Outra aplicagdo que esta sendo bastante pesquisada ¢ o comportamento da fase p—
Mg;-Al;, formada durante a solidificacdo nas ligas da série AZ. Essa fase tem baixo ponto de
fusdo (423°C) e é a responsavel pela baixa resisténcia a Fluéncia apresentada pelas ligas de
magnésio (ANYANWU, 2004). Muitos trabalhos (CACERES, 2002; XU, 2009; WANG,
2006) tratam da modificacdo da precipitagdo da fase f—Mg;7Al;, utilizando um tratamento de
solubilizac&o posterior ao processo de fusdo. De forma geral, os resultados desse tratamento
mostram uma reducdo dos niveis de dureza apresentados pela liga, assim como uma maior

ductilidade. O alongamento, porém, ndo apresenta variagdes perceptiveis.
3.7 Principais elementos de liga

A adicdo de elementos de liga nos metais causa, de forma geral, 0 aumento das

propriedades mecénicas devido a distorgdo que eles fazem na rede cristalina. Porém, cada
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elemento quimico tem um efeito diferente em termos quantitativos de melhora ou de

degradacdo das propriedades fisicas e quimicas dos metais.

Tabela 5 - Principais elementos de liga e seu efeito quando adicionado ao Magnésio (KAINER, 2003;
BROOKS, 1982; FIGUEIREDO, 2008).

Elemento

Descricéo das propriedades

Al

E o principal elemento de liga utilizado. Aumenta a dureza e a
resisténcia a tragdo. O Aluminio forma a fase B (Al;;Mg;,) que
precipita no contorno de grao. A formacao dessa fase, porém, € o

principal causador da baixa resisténcia do Magnésio a elevadas

temperaturas devido a seu baixo ponto de fusédo (413°C).

Be

Diminui a tendéncia a oxidacao superficial nos processos de fuséo.
Tem baixa solubilidade (0,001%).

Ca

Diminui a oxidacédo da liga e ainda pode ajudar no processo de refino
de gréo.

Li

A adicdo de Litio causa endurecimento por precipitacdo a
temperatura ambiente. Ajuda a diminuir a densidade (ligas com Litio
sdo chamadas de "super leves"). Diminui as propriedades contra a
COITOS&0.

Mn

O Manganés combina-se com o Ferro, ajudando a diminuir a
corrosdao em ligas de Magnésio com relativamente altos valores de
Ferro. Ajuda no refino de gréo e melhora a soldabilidade.

RE

De forma geral, a adi¢do de elementos terras raras aumenta a
resisténcia a elevadas temperaturas. Formam compostos de alta
estabilidade térmica, como, por exemplo, a fase Al;;RE; (em ligas
contendo Aluminio).

Si

Aumenta a fluidez do banho, porém, diminui a resisténcia a corrosdo
com a presenca de Ferro.

Ag

Facilita o endurecimento por precipitacdo. Ajuda na resisténcia a
elevadas temperaturas.

Th

Aumenta a resisténcia a fluéncia e a tragdo. Infelizmente, é
radioativa e dificulta a aplicacéo.

Zn

E o segundo elemento mais utilizado. De forma geral, aumenta a
resisténcia mecénica em temperatura ambiente. Porém, em ligas
contendo Aluminio, reduz a ductilidade a quente. Ajuda a reduzir 0s
efeitos deletérios do Ferro e Niquel, ajudando a melhorar a corroséo.

Zr

Potente refinador de grdo do Magnesio. Atribui-se a similaridade do
parametro de rede dele e do Magnésio (Zra=0,323nme c=0,514
nm; Mg a = 0,320 nm e ¢ = 0,520 nm). Assim, durante a
solidificacdo, precipitados ricos em Zirconio podem funcionar como
um local de nucleacdo heterdgenea.
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Na tabela 5 estdo resumidos os principais elementos quimicos utilizados para obtencéo

de determinadas caracteristicas nas ligas de magnésio.

3.8 Principais linhas de desenvolvimento

As ligas de Magnésio podem ser divididas em ligas para fundicdo (que tem boas
propriedades para fundicdo, como boa fluidez) e ligas para trabalho mecéanico (que tem boas
propriedades para deformacdo, como elevado alongamento). Dentre as principais ligas
comerciais de magnésio destacam-se as séries AZ (Mg-Al-Zn), AM (Mg-Al-Mn), AE (Mg-
AI-RE), EZ (Mg-RE-Zn) e ZK (Mg-Zn-Zr) (YANG et al, 2008; MORDIKE, 2001).

As constantes pesquisas e desenvolvimento associadas ao Magnésio e suas ligas
podem ser sumarizados, segundo MORDIKE (2001), conforme as linhas de pesquisa
mostradas na Figura 3.

Essa figura mostra, de forma geral, as principais linhas de pesquisa desse metal e suas
ligas, as principais potencialidades de cada familia (como resisténcia a fluéncia ou elevada

ductilidade) assim como os processos de fabricagdo mais utilizados em cada sistema.

Resisténcia Especifica

. Resisténcia a Fluéncia
Super Leve, Alta Resisténcia

Ductilidade / _ o
Nl\:gasﬁﬂ%-]? ] i Fundigiio sob
Ear LR B Pressio
. -
Mg-Y-RE-Zr
(250 - 300°C) - .
| Fundiciio em Aveia |

R caRE
MgLiX

Mg-Ag-RE-Zr
(2%0 ~9250“C)

“Mg-Al-Ca-X
" Mg-RE-Zn-Mn .
. {max. 200°C

Mg-Al-RE
max. 175°C
Mg-Al-Si

’ max. 150°C

[/
Magnésio

Reforcado com fibras e
particulas

Figura 3 - Principais linhas de desenvolvimento de ligas de Magnésio (adaptado de MORDIKE, 2001).
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3.9 Ligas de Magnésio contendo Aluminio

O Aluminio é o componente quimico mais freqlientemente utilizado como elemento
de liga no Magnésio, variando a quantidade adicionada normalmente de 3 a 9 % em peso
(KAINER, 2003). A adicdo desse elemento propicia a formagdo da fase B (Mgi7Al12) que
melhora a fundibilidade e a fluidez. As propriedades mecénicas em temperatura ambiente séo
também melhoradas pela precipitacdo dessa fase em solucao solida (FIGUEIREDO, 2008).
Os valores de resisténcia a tracdo variam, normalmente, de 115 a 290 MPa para esse sistema
nas principais ligas comerciais (POLMEAR, 1989). O aumento nas propriedades mecanicas
em temperatura ambiente aumentam proporcionalmente com a adi¢do de Al, como pode-se
notar no sistema AZ, mostrado na Tabela 6.

Entretanto, a fase 3, que tem baixo ponto de fusdo (temperatura do eutético do sistema
é de apenas 437°C), é a grande responsavel pela baixa resisténcia dessa liga em temperaturas
superiores a 125°C (ALAM et al, 2011; ANYANWU, 2004).

Assim, existe uma relacdo de compromisso entre a quantidade de aluminio utilizada na
liga e a resisténcia em temperaturas elevadas ou ambiente, pois, quanto maior o conteudo de
aluminio utilizado, maior a resisténcia apresentada em temperatura ambiente; porém, para
temperaturas elevadas a maior quantidade desse elemento aumenta a suscetibilidade de
formacdo de defeitos diminuindo drasticamente as propriedades de resisténcia a fluéncia.
Entdo, a utilizacdo de aluminio na preparacdo de ligas de magnésio deve ser otimizado para
conseguir obter as melhores propriedades de ambas as situacdes (temperatura ambiente e
elevada temperatura).

A seguir sdo mostrados os principais sistemas formados pelo binario Mg-Al seguidos
da adicdo de um ou mais elementos visando obter propriedades fisicas, quimicas ou

mecanicas melhorando assim o desempenho e a aplicabilidade dessas ligas.

3.9.1 Adigdo de Zinco (série AZ)

A adicdo de zinco no magnésio gera uma das ligas mais conhecidas e utilizadas
comercialmente. O zinco, juntamente com o aluminio, € um dos principais elementos
adicionados ao magnésio. A adigdo desse elemento no sistema Mg-Al apresenta em geral
aumento nas propriedades de resisténcia a tragdo. Porém, o aumento do contetdo de zinco
aumenta a suscetibilidade de causar trincas durante a solidificacdo (POLMEAR, 1989). Por

esse motivo a utilizacdo desse elemento varia normalmente de menos de 1 a no maximo 3%
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nas ligas comerciais. As propriedades de algumas das ligas comerciais mais conhecidas sdo
mostradas na tabela 6.

Tabela 6 - Propriedades de algumas ligas da série AZ obtidas por vazamento em areia. oe tensdo de

escoamento; ou tensdo de ruptura; (adaptado de POLMEAR, 1989).

Liga oe (Mpa) ou(Mpa) Alongamento(%)

AZ61 75 180 3
AZ81 80 140 4
AZ91 95 135 2

3.9.2 Adigdo de Manganés (serie AM)

Visando aumentar as propriedades da liga quando submetida ao processo de
deformacdo mecénica, o conteudo de Al foi diminuido (pois elevados teores aumentam a
resisténcia mecanica pela precipitacdo da fase P nos contornos de grdo) e o Zinco
abandonado. Testou-se, entdo, a adicdo de pequenas quantidades de manganés. Essa medida,
aliada a reducdo da quantidade de aluminio aumentou consideravelmente as propriedades de
deformacédo da liga, assim como sua resisténcia a corrosdo, pois, 0 manganés tem elevada
afinidade com o Ferro, que é altamente deletério para as propriedades de resisténcia a
corrosdo nas ligas de magnésio. Juntamente com as ligas da série AZ sdo muito utilizadas na
industria automobilistica e apresentam comportamento mecanico parecido com as ligas dessa
série (YANG et al, 2008, ZHONG et al, 2012).

As ligas comerciais mais utilizadas na industria séo AM20, AM50 e AMG60. Essa série
é normalmente utilizada em trabalhos mecanicos e a AM50, por exemplo, pode chegar a

valores de 230 MPa quando submetidas ao processo de forjamento (POLMEAR, 1989).

3.9.3 Adicdo de Silicio (série AS)

A adicdo de silicio no sistema Mg-Al causa, em geral, um aumento no comportamento
mecénico da liga a temperatura ambiente e causa uma relativa melhora no aumento da
resisténcia a fluéncia em elevadas temperaturas, assim como melhora sua fluidez melhorando
a fundibilidade (KAINER, 2003). As ligas comerciais mais conhecidas desse sistema séo a
AS21 e AS41. O efeito da adicdo de Si, com a respectiva reducdo da quantidade de Al,

diminui a formagéo da fase B, e o sistema apresenta a formacéo da fase intermetalica Mg,Si
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que tem alto ponto de fusdo (1085°C), o que explica 0 melhor desempenho em elevadas
temperaturas quando comparado, por exemplo, com a AZ91 (KAINER,2003).

Entretanto, esse sistema € indicado para a utilizacdo em processos que tenham alta
taxa de extracdo de calor (como por exemplo o processo die casting), pois, durante o
resfriamento, forma-se a fase conhecida como “escrita chinesa” ¢ o resfriamento lento
propicia 0 crescimento e engrossamento desse microconstituinte, diminuindo
consideravelmente as propriedades mecanicas da peca (SRINIVASAN et al. 2010).

Evangelista (EVANGELISTA et al, 2005) estudou o efeito da adi¢do de Silicio em
uma liga AM50 e mostrou que a tensdo de escoamento aumentou de 131 para 147 MPa, e a
resisténcia a tragdo diminuiu de 246 para 229 MPa com o0 aumento da quantidade de Si.
Porém a ductilidade reduziu drasticamente de 15% (AM50 + 0 % Si) para 6,7% (AM50 + 1,5
% Si). Nesse trabalho, o autor também mostrou que o aumento do Si causa uma diminuicéo

na taxa de deformacéo da liga quando submetida a temperaturas de 225°C e 100 MPa.

3.9.4 Adicdo de Calcio (série AX) e Estroncio (série AJ)

O adicdo de Caélcio no sistema Mg-Al foi requisitado pela primeira vez em uma
patente inglesa de 1960. A Volkswagen em 1970 requisitou a patente pela adi¢éo de 1% de Ca
na liga AZ81. Por outro lado, a GM desenvolveu a série AXJ (Al-Ca-Sr). Essa série
apresentou um aumento de 40% na resisténcia a tracdo (YANG et al. 2008).

O objetivo de ambos os trabalhos mencionados acima foram aumentar as propriedades
mecanicas em altas temperaturas, porém com a adi¢do de elementos mais baratos que as séries
WE e QE. As principais ligas utilizadas comercialmente s&o as séries AJ51 e AJ52, com
larga utilizacdo na fabricacdo de blocos de transmissdo em automaveis.

A adicdo de Calcio gera um aumento na taxa de nucleacdo no banho (diminuindo o
tamanho de gréo e, consequentemente, aumentando as propriedades mecénicas) e forma a fase
intermetalica Al,Ca que ajuda a diminuir a formagao da fase f (SHUANG-SHOU LI et al.
2007).

Pode-se também destacar que a adicdo de célcio é recomendada no momento do
vazamento da liga em canais abertos, pois esse elemento ajuda na protecdo do banho conta a
oxidacdo (SENAI, 1981).

A adicdo de Ca e Sr na liga AZ91 foi proposta por KINJI HIRAI (et al. 2007). Foi
mostrado nesse trabalho que adi¢Ges de Ca (1%) e Sr (0,5%) diminuiram o tamanho médio de

grao de 58 para 19 um e aumentaram o limite de resisténcia tracdo de 228 para 250 MPa.
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3.9.5 Adicdo de RE-Calcio (série AXRE)

Na tentativa de diminuir o custo de fabricacdo das ligas de Magnésio utilizadas em
seus veiculos, o grupo Nissan adicionou Ca (de 0,25 a 5,5%) ao sistema AE42, na tentativa de
diminuir a utilizagdo dos elementos RE, relativamente caros. A adi¢do desses elementos gerou
0 sistema Mg-Al-RE-Ca e foi patenteado pelo aumento nas propriedades em elevadas
temperaturas (YANG et al, 2008).

3.9.6 Adicdo de RE-Ca na série AZ (serie ZAXRE)

Esse sistema foi desenvolvido pelo Grupo Nissan, visando diminuir o valor do
material utilizado. A idéia foi substituir alguns elementos de liga considerados caros (caso dos
elementos terras raras) por outros e que atendessem as exigéncias de resisténcia a elevadas
temperaturas. A adicdo de Calcio, diminuindo assim a quantidade adicionada de RE e
consequentemente o custo de fabricacdo, foi realizada. Recentemente, FERRI et al (2010)
estudou o sistema MG-4AL-3LA-1CA e obteve expressbes matematicas empiricas
correlacionando as propriedades mecanicas da liga com parametros microestruturais, que por
sua vez sdo influenciados pelos parametros do processo como, por exemplo, taxa de extracao
de calor (T) e temperatura de vazamento (Tv). O sistema mostrou-se promissor e o

desempenho mostrou-se adequado para a utilizagdo em processo de die casting.

3.10  Ligas de Magnésio sem Aluminio

Em virtude da formagdo da fase f (Al;7Mgi2), que tem baixo ponto de fusdo e é a
responsavel pela baixa resisténcia das ligas de magnésio quando submetidas a elevadas
temperaturas (FIGUEIREDO, 2008; ANYANWU, 2004), tentou-se entdo suprimir a
utilizacdo do Aluminio, sendo ele substituido por outros elementos afim de evitar a formacéo
dessa fase indesejada. Nesse desenvolvimento, surgiram entdo algumas ligas comerciais de
Magnésio que tém se destacado no mercado, como é o caso da série ZK (Zn e Zr), e a série
mais desenvolvida e conhecida contendo elementos terras raras (YANG et al, 2008).

A seguir, é feito um breve comentario sobre os principais elementos adicionados ao

Magnésio sem a presenca do Aluminio.
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3.10.1 Adicdo de Terras Raras (série RE)

O desenvolvimento de ligas resistentes a elevadas temperaturas passa pela adi¢édo dos
elementos Terras Raras (elementos da série dos Lantanideos). Durante a Segunda Guerra
Mundial foram desenvolvidas as primeiras ligas comerciais, principalmente para aplicacdes
na aviacdo. Primeiramente, a adicdo desses elementos foi realizada na forma de uma mistura
de terras raras, como o Cério, o Lanténio, o Praseodimio, o Gadolineo, etc. A essa mistura foi
dado o nome de misch metals (ROKHLIN, 2003; YANG et al, 2008).

O termo “Terras Raras” € aplicado ao grupo de elementos quimicos com numero
atdbmico de 57 a 71. De acordo com as regras sugeridas pela Unido Internacional de Quimica
Pura e Aplicada, apenas mais dois outros elementos, pertencentes ao subgrupo I11A da Tabela
Periddica, podem ter essa designacdo de Terras Raras. Sao eles Ytrio e Scandio, pertencentes
ao quarto e quinto periodos da Tabela Periddica, respectivamente. Os elementos Terras Raras
sdo ainda divididos em dois subgrupos: os elementos pertencentes ao subgrupo do Cério e 0s
elementos pertencentes ao subgrupo do Ytrio (ROKHLIN, 2003).

Pode-se destacar nesse contexto as séries QE (Ag-RE) e WE (Y-RE) que apresentam
possibilidade de aplicacbes acima de 300°C. O problema dessas ligas € o alto valor dos
elementos de liga, o que limita sua aplicacdo a situacdes especiais, como € o caso da industria
aeroespacial (KAINER, 2003).

Atualmente, a adicdo de elementos pertencentes ao grupo dos Terras Raras tem focado
no estudo da influéncia individual de cada componente quimico. Destacam-se nesse contexto
adicdes de Ytrio, Neodimeo, Gadolineo e Lantanio.

Diversos autores (ANYANWU et al, 2004; ZHANG et al, 2007; FERRI et al, 2010)
estudando a solidificag@o de ligas com elementos terras raras identificaram a formacéo da fase
acicular Al;;RE3 Durante a solidificacdo o aluminio e os elementos terras raras, que tem
grande afinidade entre si, sdo segregados para os contornos de grdo e formam assim 0S
compostos de forma acicular cruzando os graos como uma espécie de clipagem (“pinning”).
Essencialmente, atribui-se a formacdo dessa fase a melhora no desempenho em elevadas
temperaturas uma vez que essas agulhas formadas no contorno de grdo impedem (ou
dificultam) a movimentacéao de discordancias, diminuindo assim os efeitos de fluéncia.

Porém, em recente trabalho publicado, ZHU et al (2010) mostrou-se que a escolha do

elemento terra rara tem significativa influéncia no comportamento em elevadas temperaturas.
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O melhor comportamento em fluéncia foi apresentado, respectivamente, pelos sistemas
bindrios Mg-Nd, Mg-Ce e Mg-La. Segundo os autores, a adicao de diversos elementos (terras
raras - RE) causam o aumento da resisténcia a fluéncia, sendo, porém, esse aumento
relativamente pequeno. Nesse trabalho, mostrou-se que o tamanho do elemento terra rara tem
significativa influéncia no desempenho em elevada temperatura da liga, pois o nivel desse
elemento em solugdo sélida supersaturada parece ser a chave do processo de aumento da
resisténcia em alta temperatura, sugerindo que a dificuldade com que esse elemento se move

na matriz pode ser mais importante que o refor¢co no contorno de gréo (ZHU et al, 2010).

3.10.2 Adicéo de Zn e Zr (sistema ZK)

E um dos sistemas com maior desempenho em relagdo a ductilidade, apresentando
grande capacidade de deformacdo. A adicdo de Zn causa 0 aumento da resisténcia a tracao da
liga e 0 Zr, devido a sua similaridade com o Magnésio (tamanho do 4&tomo), acaba ajudando
na nucleacdo heterogénea, diminuindo o tamanho de grdo e consequentemente aumentando as
propriedades mecanicas. Os valores atingidos no ensaio de tragcdo podem chegar a 210 MPa
para 0 escoamento e 285 MPa para a resisténcia a tracdo, enquanto que a deformacdo pode
passar de 6% (YANG et al, 2008).

3.11  Ligas trabalhdveis mecanicamente

O desenvolvimento de ligas de Magnésio que possam ser trabalhadas mecanicamente
(laminadas, extrudadas, forjadas) é hoje o grande destaque nas pesquisas com esse metal.
Nesse sentido, LIU et al (2007) estudou a influéncia da adi¢do de Estanho no Magnésio. Esse
trabalho mostrou que a adicdo desse elemento aumenta a dureza da liga e as melhores

propriedades de deformacao foram obtidas com a adigéo de 5% de Sn.
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3.12  Solidificacéo

De uma forma geral, a solidificacdo pode ser entendida como um processo de
transformacédo de fase liquido/sélido onde as condi¢cdes operacionais como temperatura de
vazamento (Tv), condi¢Ges de extracdo de calor metal/molde (hi) e molde/ambiente (hamb)

juntamente com as caracteristicas do metal puro ou liga metélica exercem influéncia em

pardmetros térmicos como taxa de solidificacdo (T ), gradientes térmicos (G) e velocidade de

deslocamento de isotermas caracteristicas (FOLLE, 2004).

Ja para MULLER (2002) a solidificacido pode ser entendida como uma descrigdo
cientifico-tecnoldgica da transformacdo de um material da fase liquida para a fase solida e
representa 0 estudo genérico dessa transformacdo em todo o campo de materiais, sendo
porém, mais associado ao estudo dos metais e suas ligas, devido a importancia que ela exerce
sobre as estruturas e propriedades desses materiais e também pela escala pela qual sédo
produzidos os metais na industria.

O processo de solidificacdo tem inicio quando um material no estado liquido comeca a
ser resfriado, diminuindo a desordem associada ao sistema e criando estabilidade para o
surgimento de uma rede organizada de atomos de curto alcance, que sdo chamados de clusters
ou embribes. Devido a extracdo de calor, e consequente liberacdo de calor latente, esses
clusters ndo tem estabilidade suficiente para manterem-se e acabam desintegrando-se. Porém,
como h& o resfriamento, novos clusters sdo criados, mantendo-se o processo instavel por
alguns instantes. Entretanto, ap0s esse instante inicial, alguns desses embrides atingem um
nimero minimo de atomos e, consequentemente, um tamanho minimo (chamado de raio
critico) que acaba dando a estabilidade suficiente para que ndo mais se desintegrem. Assim,
estdo formados os primeiros embrides de sélido no liquido (MULLER, 2002).

Ap0s esse processo inicial de formacgéo dos primeiros embrides, seguida da reducao da
temperatura, cria-se estabilidade para cada vez mais a&tomos aderirem aos embriGes. Nesse
momento o crescimento do ndcleo da-se nas dire¢des principais e seguindo a estrutura
cristalina do sélido em formacdo. A esse processo da-se 0 nome de crescimento (GARCIA,
2007).

Porém, durante o processo de solidificagdo de uma liga metélica, ocorre o fenémeno
de segregacdo, causado pela diferenca de solubilidade entre o solido e o liquido. Entdo, a
regido de liquido logo a frente da fronteira solido/liquido apresenta uma concentracdo de
soluto maior que a zona ja solidificada (para coeficiente de redistribuicdo menor que 1).

Analisando o diagrama de fase genérico da figura 4 nota-se que a temperatura liquidus é
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menor quanto maior for a concentragdo do soluto. A essa diferenca de temperatura entre a
regido proxima da fronteira e o liquido mais distante da-se o nome de superesfriamento
constitucional (GARCIA, 2005).
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Figura 4 — (a) Perfil de distribuicéo de soluto; (b) diagrama de fases genérico mostrando a redugdo da
temperatura liquidus em fungéo da composicédo (adaptado de GARCIA, 2007).

Essa diferenca de temperatura pode ser representada por um gradiente (conhecido na
literatura como Gradiente Térmico - G). Diversos trabalhos (KURZ et al, 2001;XU et al,
2004;HUNT, 1984) mostram que esse gradiente tem influéncia direta na morfologia
apresentada pela liga durante a solidificacéo.

Entretanto, esse parametro ndo é o Unico que estd correlacionado diretamente a
morfologia apresentada durante a solidificacdo. A velocidade da isoterma liquidus (V) e a
taxa de resfriamento da isoterma liquidus (7,) sdo também parametros importantes. GARCIA
(2005), mostrou que modelos de previsdo da macro/microestrutura baseados unicamente no
Gradiente (G.) ou na Velocidade (V) ndo poderiam prever, por exemplo, a Transicdo Colunar
Equiaxial (TCE). Esse autor, entdo, prop6s um critério para a previsdo da TCE baseado na
Taxa Critica (7).

Em consequéncia dessas varidveis térmicas, o tamanho de grdo e os espagamentos
interdendriticos sofrem alteracbes drésticas em sua forma e tamanho, modificando as
propriedades mecénicas da peca resultante. Assim, tamanho de gréo, espacamento dendritico,
forma e distribuicdo de precipitados e porosidades e os segregados véo influir diretamente no
comportamento mecanico da peca solidificada (SANTOS et al, 2000).
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Assim, entender e controlar o comportamento das variaveis existentes no processo de
fusdo/solidificacdo é de extrema importancia para a previsdo e projeto do desempenho
mecanico dos materiais metalicos (FERRI et al, 2010, AGHAVANI e NIROUMAND, 2011).

As estruturas dos lingotes revelam a histdria térmica a que eles foram submetidos
desde o estado liquido até a temperatura de observacdo. Elas podem ser brutas de fusdo,
tipicas dos metais puros, ou outras mais complexas, originadas de transformacGes de fase no
estado sélido. Essas transformagdes mascaram os fendmenos de solidificacdo, sendo
necessaria a aplicacdo de reativos e técnicas metalograficas adequadas para se obter o
resultado desejado (MULLER, 2002).

3.13 Microsegregacdo e Macrosegregacao

Os materiais, de um modo geral, conttm em sua composi¢do quimica elementos
solutos ou impurezas que, ao longo da solidificacdo, sdo redistribuidos internamente a partir
da superficie de resfriamento. A termodindmica do processo impde uma rejeicao de soluto ou
de solvente que dependera da posicao relativa da liga em seu respectivo diagrama de fases, e
que terd como consequéncia um movimento de espécies associado a transferéncia de calor que
acompanha a transformacéo liquido/sélido. A redistribuicdo de soluto ocorre a partir de uma
fronteira de solidificacdo, que pode ser considerada macroscopicamente plana quando se
tratar de ligas diluidas ou de um material com pequeno grau de impurezas, ou constituida por
uma regido confinada entre as isotermas solidus e liquidus, quando se tratar da solidificacdo
de ligas mais concentradas. Em ambos os casos, a forma através da qual o soluto e/ou
impurezas sao distribuidos é fundamental para as propriedades finais da estrutura bruta de
solidificacdo (GOULART, 2010).

A variacdo de composi¢do quimica que ocorre dentro dos limites dos contornos de
grdo, ou seja, entre ramificagdes celulares ou dendriticas, & conhecida como microsegregagéo.
Ja a variacdo de composic¢do quimica ao longo do lingote é chamada de macrosegregacéo e
dependendo de fatores como a difusividade do soluto no solvente pode ser acentuada,
acarretando grande diferenca nas propriedades mecanicas da peca (GARCIA, 2007).

Pecas que apresentam estruturas predominantemente dendriticas apresentam
parametros estruturais denominados espacamentos interdendriticos primarios e secundarios
que, juntamente com produtos segregados, porosidade e contornos de grdo, constituem-se em
um arranjo estrutural responsavel pelas caracteristicas mecénicas resultantes (GARCIA, 2005;
GOULART, 2010).
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As condigdes térmicas afetam diretamente os espacamentos dendriticos durante o
processo de solidificacdo. Podem-se relacionar as taxas de resfriamento com os parametros
como gradiente térmico e velocidade da isoterma liquidus, que por sua vez estdo
correlacionados com parametros operacionais do processo tais como temperatura de
vazamento (Tv) e coeficientes de transferéncia de calor metal/molde (h) (GOULART, 2010).

A literatura mostra (KURZ, 2001; GAUMANN, 1997; MARTORANO e BISCUOLA,
2009) que os espacamentos dendriticos diminuem com o aumento da velocidade de
solidificacéo e da taxa de resfriamento. Dessa forma, sistemas de solidificacdo que favorecam
essas condicBes contribuem para a obtencdo de produtos de melhor resisténcia mecanica. E
por esse motivo que pesquisadores procuram desenvolver modelos matematicos que permitam
prever a microestrutura. Como exemplo, espacamentos intercelulares e interdendriticos
menores apresentam uma distribuicdo mais uniforme da segregacdo entre as ramificacdes
celulares ou dendriticas, enquanto espagamentos maiores podem exigir tratamentos térmicos
especificos mais demorados e muito bem elaborados para a homogeneiza¢do da composicao
qguimica. Como é fato conhecido que o tempo exigido a homogeneizacdo em tratamentos
térmicos € reduzido com a diminuicdo desses parametros micro-estruturais, é preferivel a
adocdo de sistemas de solidificacdo com condigdes de resfriamento mais eficazes, que
permitem a obtencdo de materiais com espacamentos menores. Nesse sentido, é fundamental
a determinacéo correta das condi¢des que controlam o desenvolvimento desses espagamentos

durante a solidificacao.

3.14  Formacdao Microestrutural

A microestrutura formada durante o processo esta diretamente associada as
modificagdes ocorridas na interface solido/liquido, podendo apresentar-se de forma plana,
celular ou dendritica. Apds o processo de nucleacdo e durante o processo de crescimento
pode ocorrer a instabilidade da face plana provocada pela segregacdo de soluto ou solvente,
com o0 aumento de seus teores a frente da interface durante o processo de solidificagdo. Esse
fendmeno associado a condicOes térmicas favoraveis, tais como velocidade da isoterma
liquidus (VL) e o gradiente de temperaturas (G.), € chamado de super resfriamento
constitucional, e influi diretamente na forma da microestrutura final, sendo, portanto, de
extrema importéancia (GARCIA, 2007).
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A microestrutura mais caracteristica de fundicéo é a forma de um arranjo policristalino
de grdos. Por sua vez, no interior de cada grdo existe uma rede de ramificacdes dendriticas
caracterizada por baixas concentracdes de soluto nas ramificaces propriamente ditas, e ricas
em soluto nos intersticios das ramificacdes (para ligas com coeficiente de redistribuicdo de
soluto menor que a unidade) (GARCIA, 2005).

Apos isso, a frente de solidificacdo comeca a sofrer uma forte instabilidade em funcéo
da segregacdo de soluto para frente da interface solido/liquido. Nesse momento aparecem
pequenos bracos ao longo da frente de solidificacdo que comecam a desprender-se dela e
andar mais rapido. Assim, a segregacdo comega a ocorrer nao s para frente da interface, mas
também para os lados desses pequenos bracos. Entdo, os bracos comegam a crescer ndo sé na
direcdo da frente de solidificacdo, mas também na direcdo perpendicular, formando uma
espécie de arvore, que em grego € chamada de dendron. A essa estrutura da-se o nome de

dendrita, como mostra a figura 5.

Dendritas

Figura 5 - Estrutura dendritica (adaptado de SPINELLI et al, 2012).
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3.15  Formacédo Macroestrutural

A analise e estudo das morfologias resultantes do processo de solidificacdo sdo de
extrema importancia seja para o entendimento e melhora do processo, seja para explicar e
entender os fenémenos/defeitos ocorridos durante a etapa de producdo (GARCIA, 2005).

A formacdo mais comum apresentada na fabricacdo de lingotes é a divisdo dos grdos
em duas ou trés regides, a saber: zona coquilhada, zona colunar e ainda zona equiaxial.

A forma estrutural mais complexa € composta pelas zonas equiaxial e colunar. Essa
forma mista de solidificacdo ocorre quando os gréos equiaxiais encontram condigdes de
nuclear e crescer no seio do liquido, a frente da fronteira colunar de crescimento, provocando

a transicao colunar-equiaxial, também conhecida como TCE (FIGUEIREDO, 2008).

3.15.1 Zona Coquilhada

No momento do vazamento as paredes do molde estdo a baixas temperaturas se
comparadas com o metal liquido. Assim, no primeiro contato desse metal com as paredes
frias, ha uma intensa troca de calor, que propicia a formagdo de uma fina camada de liquido
superesfriado, resultando assim na criagdo de inumeros sitios de nucleacdo, dando origem a
diversos grdos cristalinos de orientacdo aleatoria, chamada de zona coquilhada (MULLER,
2002).

O tamanho dessa camada de grdos dispersos depende de diversos fatores tais como
propriedades termofisicas do material do molde, do coeficiente de transferéncia de calor
metal-molde (h) e a temperatura de vazamento do metal liquido (GARCIA, 2005).

Porém, apos essa grande quantidade de nucleos sélidos gerados e da grande disputa
entre os diferentes sitios de nucleacdo, apenas os grdos que tenham uma orientacdo
cristalogréfica coincidente com a direcdo de extragcdo de calor do metal-molde é que terdo
estabilidade necessaria para crescer. Assim, essa zona é bloqueada pelo crescimento de gréos

colunares e alongados que ddo nome a préxima zona.

3.15.2 Zona Colunar

O calor latente de solidificacdo liberado, associado ao calor que flui do liquido

aquecido em direcdo ao molde, remove o superesfriamento do metal liquido inicialmente
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existente nas proximidades das paredes, diminuindo drasticamente a taxa de resfriamento.
Como o liquido no centro do lingote esta a temperaturas acima da temperatura de fusdo, néo
podera haver a formacdo de grdos nessa regido nos instantes iniciais. Assim, 0s Unicos graos
que poderdo desenvolver-se sdo aqueles que estdo crescendo a partir das paredes do molde em
direcdo ao centro do lingote (FIGUEIREDO, 2008). Com a reducdo da troca de calor, 0
gradiente e velocidade da frente de solidificacdo sdo também reduzidos, e essa reducao gera
uma estabilidade para o crescimento de graos colunares bastante alongados, motivo pelo qual
essa zona é chamada de zona colunar (GARCIA, 2005).

Porém, quanto maior o crescimento da zona colunar, mais longe a frente de
solidificacdo estd do molde e conseqiientemente menor serd a taxa de transferéncia de calor.
Essa diminuicdo da taxa gera condi¢fes de instabilidade para o crescimento dos grdos
colunares, pois altera os parametros térmicos como velocidade e gradiente de temperatura da
frente de solidificagdo, desestabilizando a frente e dando origem outra zona chamada de

equiaxial.

3.15.3 Zona Equiaxial

Com a diminuicdo da taxa de transferéncia de calor os pardmetros térmicos
(velocidade e gradiente) sdo afetados. H& duas teorias que explicam o crescimento de grdos
equiaxiais.

A primeira afirma que a extracdo de calor da peca € tal que em alguns pontos o
resfriamento do liquido pode atingir temperaturas suficientemente baixas o que propicia a
formacdo aleatéria de sitios de nucleacdo, que podem, com a progressiva reducdo de
temperatura, crescer e tornarem-se graos estabelecidos e serem progressivamente adicionados
as pontas dos grdos colunares e, dependendo das condi¢fes térmicas, podem ser adicionados
as pontas desses gréos ou entdo bloquear o crescimento dos grdos colunares iniciando a zona
equiaxial (GARCIA, 2007).

A segunda teoria afirma que o surgimento de gréos equiaxiais se da pela convecgdo
causada dentro do liquido que pode arrancar as pontas dos grdos colunares que estdo em
crescimento e esses pequenos pedacos sélidos vagando no liquido funcionam como pontos de
nucleacdo heterogénea.

Em resumo, a macroestrutura de solidificagdo obtida em pecas ou lingotes apresenta-
se na forma de gréos equiaxiais, de grdos colunares ou em uma mistura dessas duas formas,

dependendo basicamente da composicdo quimica da liga e das condi¢des de solidificacéo.
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Encontra-se nessa ultima forma (mistura de grdos colunares e equixiais) a ja conhecida
Transicdo Colunar Equiaxial (GARCIA, 2005).

3.16 Andlise térmica

Consiste em um grupo de técnicas nas quais as propriedades fisicas e quimicas das
substancias sdo determinadas como funcdo da temperatura. As curvas térmicas sdo o
testemunho mais importante utilizado pela analise téermica para o estudo da solidificacéo e
elas representam no espaco de temperatura e de tempo, a evolugdo das isocronas, geradas na
secdo transversal de um lingote ou pega.

O historico de temperaturas tém grande relevancia em pecas metalicas devido a
influéncia que esse parametro tem nas propriedades mecéanicas da peca, motivo pelo qual essa
técnica tem grande interesse na industria metal/mecanica.

A figura 6 representa a curva idealizada da analise térmica de um metal idealmente

puro, mostrando genericamente os pontos mais importantes de inflexdo da curva.

Resfriamento do liquido

Tv /
Transformagao de fase

(Liberagdo de calor latente) Resfriamento

do sélido
Tf /
11+
5 Tf & chamada de
E_ Temperatura de fusio
=
@
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Figura 6 - Curva de resfriamento de um metal idealmente puro.
3.17  Refino de gréo pelo superaquecimento
De forma geral, os metais tém uma forte relacdo entre a estrutura formada durante o

processo de fabricacdo (seja ele fundi¢do ou outros processos) com o desempenho mecanico

apresentado em servico. As caracteristicas do metal dependem de uma série de fatores como
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tamanho de grdo, espagcamentos dendriticos, espacamentos lamelares ou fibrosos, das
heterogeneidades de composicéo quimica, das porosidades, etc (GARCIA, 2007).

Um dos parametros de controle e de extrema importancia no processo de fundicdo é o
tamanho de grdo. Em geral, quanto menor o tamanho de grdo, melhor serdo as propriedades
mecanicas apresentadas devido as barreiras impostas pelos contornos de grdo e também pela
diminuicdo da microsegregacdo (GARCIA, 2007).

Em sua grande maioria 0s metais e as ligas ndo reagem bem a um superaquecimento
elevado do banho, pois elevadas temperaturas propiciam a maior solubilidade de gases no
metal fundido, aumentando o nivel de porosidades e a absor¢do de gases (EASTWOOD,
1946). Porém, as ligas de magnésio apresentam um comportamento diferenciado em relacéo a
outras ligas e um superaquecimento elevado pode trazer beneficios em relacdo ao tamanho de
grdo (PENG CAO, 2007). Problemas como oxidacdo, que normalmente é verificado em
outras ligas, € minimizada por todos os cuidados tomados na hora da fusdo das ligas de
magnésio, pois essa normalmente ocorre em atmosferas protetoras ou com a ajuda de alguma
cobertura do banho. J& a absorcdo de gases pelo metal em superaquecimento é evitada pela
utilizacdo de gases inertes como o Argbnio, ou ainda esse misturado com outros gases (como

por exemplo o hexafluoretano — SyF).

temperatura
1
1
]
1
1
1
L

Vazamento

tempo

Figura 7 - Esquema do ciclo térmico no tratamento de superaquecimento (adaptado de PENG CAO et
al, 2007).

O refinamento de grdo pela exposicdo do banho a elevada temperatura é usualmente

chamado de superaquecimento e foi originalmente descrito pela patente inglesa de 1931. Esse
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método consiste simplesmente em aquecer o metal fundido acima da temperatura liquidus
(cerca de 180 a 300°C acima) e manté-lo por um determinado periodo de tempo nessa
temperatura e entdo resfria-lo rapidamente até a temperatura de vazamento (PENG CAOQ et al,
2007), conforme mostra a figura 7.

Nessa figura é representado o ciclo térmico utilizado nesse processo. Tsh representa a
temperatura de superaquecimento. Nota-se que atingida essa temperatura € necessario a
manutencdo dela por um determinado tempo, s6 entdo é realizado o resfriamento. Em “1”,
temos o rapido resfriamento até a temperatura de vazamento e logo em seguida o0 vazamento e
solidifica¢do do banho. Em “2” pode-se ver a manutencdo por elevado periodo de tempo na
temperatura de vazamento, o que diminui a efetividade do tratamento. Em “3” pode-se ver a
reducdo lenta até a temperatura de vazamento, processo que ndo agrega bons resultados.

Porém, desde a sua proposicdo, em 1931, esse mecanismo ainda é um tanto obscuro e
algumas teorias tentam explica-lo (POLMEAR, 1989; YANG et al, 2008; e PENG CAO,
2007) :

e A presenca de aluminio na liga é essencial para ocorrer o processo de refino de
grdo pelo superaquecimento. A presenca desse elemento é necessaria uma vez
que o carbono presente na liga, na forma de impurezas ou entdo proveniente do
aco do cadinho utilizado para a fusdo, acaba sendo inoculado pelo aluminio
formando entdo particulas do tipo Al4Cs. Essas particulas difundem-se entdo
no metal fundido e servem como pontos de nucleagdo heterogénea, ajudando a
reduzir o tamanho de gréo.

e O refino de grdo pelo superaquecimento é fortemente reduzido pela presenca
de elementos como Fe e Mn. Normalmente ligas de Mg-Al contendo alta
pureza sao mais suscetiveis a esse tratamento do que ligas contendo Fe e Mn
em teores normais.

e O grau de refinamento € inibido pela presenca de elementos como Ti, Zr e Be,
embora o Zr seja conhecido como um excelente nucleante para o magnésio.

e O sucesso desse tratamento passa pelo controle exato do tempo e da
temperatura em que se deve manter o material. Pequenos periodos de tempo
sd0 necessarios quando o superaquecimento € realizado em elevadas
temperaturas (acima de 850°C). A temperatura de superaquecimento é
fortemente influenciada pela composicdo quimica da liga e é proporcional ao

conteudo de aluminio.
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e O resfriamento rapido da temperatura de superaquecimento até a temperatura
de vazamento é importante fator a ser levado em consideracdo na hora de
realizar o tratamento.

Nesse estudo, PENG CAO (2007) propbs que uma possivel explicacdo para esse
fendmeno que era a inoculacdo do carbono juntamente com o aluminio, formando as
particulas Al,C3 que servem como agentes nucleantes. Ja os elementos como Fe e Mn, em
teores relativamente elevados, influem na efetividade dessas particulas como agentes
nucleantes uma vez que esses elementos quimicos acabam aderindo as particulas formadas
(Al4C3) agindo como se fosse um envelope, dificultando o processo de nucleacédo
heterogénea. Uma vez que a temperatura é elevada (a valores bem acima da temperatura de
fusdo) a solubilidade das particulas de ferro e manganés no banho aumenta e entdo esses
elementos acabam dissolvendo-se no magnésio fundido “abrindo” o envelope e liberando os
agentes nucleantes para agirem como centros de nucleacdo. Apos a abertura do envelope a
temperatura deve ser reduzida rapidamente para a temperatura de vazamento e o metal deve
ser vazado, evitando que com a diminuicdo da temperatura e consequentemente da
solubilidade esses elementos voltem a envelopar as particulas.

Porém esse método apresenta problemas em relacdo a oxidacdo do cadinho e a
reducdo da vida datil do forno, além de demandar uma significativa quantidade de energia
(POLMEAR, 1989).
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4 MATERIAIS E METODOS

Para a realizacdo desse trabalho foi utilizada a metodologia descrita a seguir. Os

materiais e os métodos utilizados em cada experimento sdo descritos ou citadas as fontes

utilizadas para a sua elaboracéo.

4.1 Planejamento Experimental

Sé&o descritas abaixo as etapas utilizadas para a realizacdo desse trabalho:

Caracterizacdo, obtencéo e corte dos lingotes utilizados.

Fusdo e solidificacdo dos lingotes.

Registro das curvas de resfriamento dos experimentos.

Corte dos lingotes e extracdo de corpos de prova.

Obtencéo de macrografias.

Obtencdo de micrografias.

Anélise da microestrutura e medicdo de espacamentos dendriticos (A,).
Anélise de estruturas precipitadas.

Anaélise das curvas térmicas.

Determinacdo das temperaturas liquidus (T.) e solidus (Ts).

Obtencdo dos parametros térmicos como taxa de resfriamento, gradiente
térmico e velocidade das isotermas.

Determinacdo das correlaces entre parametros térmicos e microestruturas.
Realizacdo de andlises dos precipitados em MEV.

Realizacdo de ensaios de microdureza.

O fluxograma a seguir mostra os principais passos utilizados durante a elaboragdo

desse trabalho e também a sequéncia de passos utilizados.
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Figura 8 — Fluxograma do procedimento experimental.

4.2 Material utilizado

A carga utilizada para a realizacdo das fusOes foi retirada de lingotes comerciais de
tarugos de magnésio. Foi utilizado um espectrometro de emissdo Optica para a analise das
composicdes quimicas dos lingotes produzidos por uma empresa brasileira especializada na
producdo de magnesio.

Tendo em méao esses lingotes a carga foi dimensionada de modo a preencher o minimo
de 105 mm de profundidade do cadinho/molde para estudos posteriores. Esses lingotes foram
cortados em pedacos de aproximadamente 80 x 80 x 40 mm para serem colocados no forno.
Para o corte foi utilizado uma serra manual e a carga aproximada utilizada em cada

experimento foi de 2,5 kg por fuséo.
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4.3 Sistema de fusédo/solidificagcéo unidirecional

Para o processo de fusdo e/ou solidificacdo do metal foi utilizado um sistema de

solidificagdo unidirecional mostrado abaixo.
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Figura 9 — (a) Sistema de solidificacdo unidirecional, mostrando as seguintes partes:1) entrada de
argbnio; 2) saida de argénio; 3) atmosfera protetora; 4) metal liquido; 5) resisténcias; 6) entrada de &gua; 7) base

refrigerada; 8) termopares;. (b) Posicionamento dos termopares nas respectivas regides de interesse.

O sistema é composto por: um forno resistivo tipo poco com controle digital de
temperatura; um cadinho (citado no item 4.4); um sistema de monitoramento de dados; um

sistema de refrigeracao.



49

4.4 Cadinho Existente

Esse sistema de fusdo/solidificacdo ja existia no laboratorio (LAFUN/UFRGS) e foi
utilizado em trabalhos anteriores (FERRI et al, 2010). Para a fusdo do magnésio foi utilizado
um cadinho confeccionado em ago inox AISI 410. Esse material foi escolhido para minimizar
os efeitos da corrosdo, uma vez que o0 magnésio € altamente reativo e ocorre a oxida¢do do
ferro presente no aco carbono comum, diminuindo a vida atil do cadinho, pois ocorre a sua
degradacéo devido a corrosdo e também diminuindo as propriedades de resisténcia a corrosao
da liga a ser produzida, uma vez que esse elemento, em valores acima de 0,005%, € altamente
deletério as propriedades de resisténcia a corrosdo do magnésio (KAINER, 2003).

O corpo do cadinho tem as dimensdes de 250 mm de altura, 114 mm de didmetro na
base e 118 mm de diametro no topo (com uma conicidade de aproximadamente 1°) e uma
espessura de 9 mm. Foi confeccionada uma base de 15 mm de espessura com um pequeno
rebaixo para o encaixe do corpo na base, conforme a figura 9.

Porém a utilizacdo desse sistema acarretava no agarre e o possivel caldeamento do
corpo do cadinho na base, pela fusdo e posterior solidificacdo de magnésio no sulco existente
na base, dificultando a extracdo do lingote e também a limpeza e a reinicializacdo do sistema

para outra fusdes.

4.4.1 ModificacGes Propostas

Entdo, foi proposta a modificacdo do projeto. Uma barra roscada foi soldada na aba
superior e fez-se furos na base para a passagem das barras. Foram colocadas porcas de
extracdo entre a aba superior e a base para facilitar a extracdo da base e apds isso a extracdo
do lingote. Além dessas porcas também foram utilizadas porcas embaixo da base para fazer o
fechamento, melhorando a vedacéo e a segurancga operacional do sistema.

A base do cadinho além da fungéo de fechamento tambeém tem a funcao de receber o
jato de agua em temperatura ambiente para propiciar o resfriamento unidirecional, motivo
pelo qual deve ser bem vedado.

No trabalho anterior (FERRI et al, 2010) a base do cadinho ficava para fora do corpo
do forno (para receber o resfriamento através do jato de agua) e o gradiente térmico formado
pela perda de calor pela base para o ambiente era consideravelmente alto (em torno de 70°C
de diferenga entre o centro do lingote e o termopar mais proximo a base), acarretando uma

diferente situacdo inicial do banho. Para resolver esse problema foi proposta a colocacéo de
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uma tampa forrada com 14 de rocha para melhorar o isolamento térmico. Apenas instantes
antes da ligar o jato de agua o isolamento era retirado da base, possibilitando o resfriamento e

diminuindo o gradiente de temperatura.

Isolamento

¥

Refrigeracédo
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Figura 10 - Partes que compdem o cadinho.

4.5 Sistema de monitoramento de temperatura

Foram utilizados para todos os experimentos termopares tipo K com isolagdo mineral,
com bainha em aco inox 446 com 500 mm de comprimento e diametro de 1,5 mm, pote e
rabicho de 3 m com cabo de compensacao (FIGUEIREDO, 2008).

Para 0 monitoramento de temperatura foi utilizado um sistema de posicionamento dos
termopares composto de duas chapas de aco com sulcos (chamado de pente) para o
posicionamento dos termopares e também do agitador mecanico (ver figura 11).
Primeiramente, os termopares sdo colocados em sua posi¢do com o cadinho vazio e marcados.
Apds, o metal é colocado na forma de pequenas barras e 0s termopares sdo colocados no
pente e entdo fixados na tampa do forno. Ap6s um pré aquecimento do forno a tampa com 0s
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termopares é colocada fazendo o fechamento dele. Os termopares encontram-se posicionados
acima do nivel do metal, mas j& marcados com o posicionamento correto. Outro termopar é
colocado no fundo do cadinho por outro orificio para realizar a leitura de temperatura.
Quando o sistema atinge a temperatura de fusdo (650°C) esses termopares sdo baixados até a

marca, ficando assim posicionados de acordo com o planejado.

EssS—————u

Figura 11 - (a) Sistema de posicionamento dos termopares com o pente; (b) montagem do sistema

junto ao forno; (c) lingote solidificado com os termopares dentro.

4.6 Procedimento para fusao

Ap06s colocada no forno, a carga foi aquecida por 30 minutos a temperatura de 200° C
para a eliminagdo da umidade residual contida nos pedagos de magnésio e no forno. Apos
isso, foi fechado o forno e a temperatura foi aumentada gradativamente até 450° C, momento
em que o fluxo de gas argénio foi ligado para criar uma atmosfera protetora e assim evitar a
oxidacdo da liga. Em geral, o tempo utilizado foi de aproximadamente 30 minutos para
desumidificagdo, 1 hora para atingir a temperatura liquidus, e cerca de 30 minutos para atingir
a temperatura desejada para o vazamento.

Inicialmente, a temperatura foi monitorada com um termopar de imersdo que foi
colocado no meio dos pedagos de magnésio. Entdo, a temperatura foi aumentada

gradativamente até 650° C momento em que 0 0s termopares posicionados no pente (ver
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Figura 11) foram inseridos no banho para a monitoragdo dos eventos térmicos, sendo entéo
retirado o termopar de imersao.

A partir dai, foi aumentada a temperatura até o ponto desejado e entdo o forno foi
desligado, dando inicio ao resfriamento (rdpido — com agua, ou lento — com convecgéo

natural) e a0 monitoramento pelos sensores.

4.7 Atmosfera de protecédo

Devido a grande reatividade do magnésio quando em contato com ar foi necessario
tomar alguns cuidados para a execucdo dos experimentos de fundicdo da liga. Foi utilizado o
gas argbnio com pureza de 99,5% (pureza comercial), para criar uma atmosfera protetora em
cima do banho.

A literatura (POLMEAR, 1989, ROKHLIN, 2003, YANG et al, 2008) recomenda a
utilizacdo de hexafluoreto de enxofre, gas carb6nico, argdnio ou a mistura desses gases. Um
exemplo seria a mistura de argdnio com 5% de hexafluoreto de enxofre. Porém, o
hexafluoreto é um gas que agride a camada de 0z6nio e causa efeito estufa, motivo pelo qual,
vem caindo em desuso (STRATTON e CHANG, 2000).

Por isso, optou-se pela utilizacdo apenas do gas argbnio durante a realizacdo dos
ensaios. Foi utilizado uma vazao inicial de 10 L/s no inicio da fusdo e apds o metal ja estar

fundido, a vazdo é reduzida para 5 L/s e € mantido assim até o final do experimento.

4.8 Sistema de resfriamento

Para o resfriamento do lingote apds a fusdo foi utilizado um sistema de resfriamento a
agua que ¢é o grande responsavel pela solidificacdo unidirecional. O sistema € composto de
uma serie de mangueiras e conexdes que permitem a agua banhar o cadinho pela base e
realizar o resfriamento.

O fundo do cadinho é protegido por uma manta isolante térmica para evitar a perda
excessiva de calor, e é retirada momentos antes de ser ligado o resfriamento. Um pedestal
posiciona o jato de forma que ele atinja perpendicularmente a base do cadinho

proporcionando um melhor resfriamento.
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4.9 Agitacdo mecénica

Logo ap6s o metal atingir a temperatura de fusdo (préximo a 650°C) foi necessario
agitar o banho para conseguir uma homogeneizagdo. Utilizou-se entdo um agitador mecanico,
que é composto por uma haste de ago inox com uma espécie de pa na extremidade, que foi
posicionado juntamente com os termopares no pente acima do banho. Apdés a fusdo do metal o
agitador € introduzido no banho e a agitacdo foi realizada manualmente. (FIGUEIREDO,
2008)
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Figura 12 - Agitador mecanico

4.10  Corte e selecdo das amostras

Os lingotes brutos de fusdo foram seccionados conforme o esquema ilustrativo
representado pela figura 13. O lingote foi cortado longitudinalmente duas vezes, sendo uma
para extracdo de uma “bolacha” para a visualizagdo macroestrutural e acompanhamento da

morfologia apresentada e outra para realizacdo de ensaios mecanicos e micrograficos.

P —

Figura 13 - Esquema ilustrativo do corte.
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Essa outra “bolacha” foi posteriormente cortada em filetes de 15 mm, partindo da
base, coincidindo com a posi¢do dos termopares. Metade desses filetes foram utilizados para
0s ensaios metalogréaficos e a outra parte foi utilizada para os ensaios de dureza.

O restante do lingote (regides da periferia) foi utilizado para a confeccao de corpos de

prova de tragdo e outros ensaios mecanicos, ndo abordados nesse trabalho.

411 Microdureza

O ensaio de microdureza foi realizado com o auxilio de um microdurdmetro universal,

conforme figura 14, pelo método Vickers (HV) com sistema de visualizacdo Optico e aumento

de 400x. Foram utilizados para todos 0s ensaios cargas de 25 gf, e o tempo de 10s.

Figura 14 - Microdurdmetro universal utilizado.

Foram realizadas seis identacbes em cada fase analisada para posteriormente ser

realizada a média e desvio padrdo a fim de expressar os resultados.

4.12 Metalografia

Apo0s o corte das amostras os pedacos foram embutidos utilizando-se uma resina de
cura frio, pois o embutimento a quente poderia causar alteracbes microestruturais nas pecas
alterando os resultados. Apos o embutimento, as pec¢as foram identificadas utilizando-se uma
caneta vibratoria. As amostras foram lixadas na sequencia de lixas granulometria #100, #200,
#300, #400, #600 e #1000.
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Figura 15 - Embutimento (a e b), lixas (c), ultra son (d), politriz (€) e ataque quimico (f) e secagem (g).

Apbs a sequéncia de lixas as amostras foram limpas em um sistema de ultrasom e
polidas em um pano de polimento utilizado-se como abrasivo alumina 1 pum. Apo6s o
polimento as amostras foram atacadas com nital 3% e depois da limpeza com agua, utilizou-se

um secador para retirar a umidade.

4.13  Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Foram retiradas amostras para a realizagdo de analises em microscopia eletronica para

a identificagdo dos compostos formados. Os corpos de prova foram preparados de acordo

com os procedimentos descritos no item 4.12. Foram visualizados sem ataque quimico.

414 Processamento de dados

Os dados captados durante o processo de fusao/solidificacdo foram tratados utilizando-

se um software de tratamento de dados. Nesse software foram feitos os graficos e tratamentos

estatisticos, além dos célculos de derivadas e analise dos dados, como mostra a figura 16.
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=] x| A(X) By | civ) | cav [ cam | caw | csm | e | cro |
Pt | 23 Mg 6500C 26-01-12 1 0 12505580 10026983 | 0837504 8284507 434167 100,43491 12504715 10135432
2 01] 12595589 10030674 9843662 52,8084  B54,34167 | 10047182 12594715 10185432
3 02 12505580 10033056 0843662 8238174 8437837 | 10043401 12504715 10192818
4 03 12595580 10034365 985604 8234507  84,37837 | 100,50873 12594715 10189125
+ 5 04 12505530 10034365 9852351 8201841 8434167 | 10043401 12594715 10196612
& 05 12595530 10033056 9852351 8234507 84,34157 | 10047132 12594715 10196512
“ 7 06 12505580 10041747 085604 82,3084 8437837 10047132 12594715 10192818
3 0,7 12595580 10034365 9850729 8295508 84,34157 | 100,58256 12594715 10185432
] 02 12505580 10041747 9850720 8201841 8430496 10047132 12594715 10192818
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Figura 16 - Tratamento de dados.

415  Medicdo do EDS

Para a determinacgdo do espacamento dendritico secundario (EDS) mede-se a extensdo
existente entre o centro de uma determinada ramificacdo dendritica qualquer até o centro de
um outra ramificacdo, como mostra a figura 17. Para esse procedimento a amostra foi
previamente preparada utilizando-se os procedimentos metalograficos descritos no item 4.12.
Para a medicdo utilizou-se um microscopio 6ptico. A equacdo abaixo mostra a formula

utilizada para a medigéo.
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Figura 17 - Determinagdo do espagamento dendritico (adaptado de SPINELLI et al, 2012).

Na equag@o acima, A, significa o espacamento dendritico secundario (EDS), L é o
comprimento entre dois bracos quaisquer e n é o nimero de bragos entre 0s bragos medidos.
Para aumentar a confiabilidade, foram realizadas pelo menos 20 medidas em cada

regido para a determinacgdo do espagamento.

416  Determinacdo dos pardmetros térmicos (T, G, Vi, T 1)

Para a determinacdo dos parametros térmicos, primeiramente, foi construido um
grafico da temperatura registrada por cada termopar (T) versus tempo (t). Apos, foi calculada
a derivada de primeira ordem para cada termopar em cada uma das regides. Com 0s picos
registrados no grafico da derivada, foi possivel determinar na curva os pontos de inflexdo e

assim determinar as temperaturas (T) e tempos (t) em que ocorreram.
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Figura 18 - Grafico Temperatura x tempo (a) e os valores da derivada de primeira ordem em cada ponto

mostrando os picos (b).

4.16.1 Procedimento para a determinagio da Taxa de Resfriamento (T)

Para determinacdo da taxa de resfriamento, foram utilizados os resultados dos pares
ordenados, Temperatura de transformacéo e tempo (T,t), obtidos a partir do procedimento
experimental. Uma vez conhecida a temperatura em que ocorre cada transformacéo e o seu
respectivo tempo, pode-se entdo calcular a taxa de resfriamento na regido onde ocorreu a
transformacéo de estado (pico da derivada), através do resultado da leitura direta do quociente
das temperaturas, imediatamente antes e depois da T e dos tempos correspondentes, isto é T

= AT/At. Foi utilizado um AT de 5°C antes e depois da temperatura de transformagao.

4.16.2 Procedimento para a determinacdo da Velocidade da Isoterma Liquidus (V)

Uma vez conhecida a temperatura de transformacdo (obtida no experimento com
resfriamento lento), foi tracado uma reta paralela a linha do tempo no grafico Temperatura x
tempo, considerando essa temperatura como constante. No instante em que essa linha

constante tocou as curvas obtidas experimentalmente por cada termopar, foi considerado o
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inicio da solidificagdo em cada posi¢éo e registrado o tempo em que ocorreu, como mostra a
figura 19.
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Figura 19 — llustracdo de como foi obtida a velocidade da isoterma.

Apds, é entdo gerado um grafico posicdo versus tempo (P x t) correlacionando esses
dois parametros. Com os pontos lancados no gréfico, pode-se fazer uma regresséo linear
(fitting) e entdo € gerada uma funcdo do tipo P = f (t). Como a derivada da posicdo em relacdo
ao tempo é a velocidade, esse parametro € calculado através da derivada dessa funcdo, ou
seja, V=P =f(t).

4.16.3 Procedimento para a determinacdo do Gradiente Térmico (G)
Para a determinacdo desse parametro, foi considerada a diferenca de temperatura entre

a regido onde esta ocorrendo a transformacao (regido onde se encontra a isoterma) e a regido

posterior monitorada por termopar, ou seja a frente da isoterma.
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4.16.4 Procedimento para determinacgdo das temperaturas de trasnformacéo

Para determinar as temperaturas onde ocorreram possiveis transformacdes de fases, foi
gerado o grafico da curva de resfriamento e da derivada de cada termopar e entdo determinado

0 pico na derivada e apds a anotacdo da temperatura em que iSSO ocorreu, COmo mostra a
figura 20.
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Figura 20 - Detalhe mostrando a determinacdo dos pontos de transformacdo e sua representacdo
esquematica.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Composi¢do Quimica

O resultado obtido no espectrometro das analises da composic¢do quimica do lingote

utilizado para todas as fusdes € mostrado na tabela 7.

Tabela 7 - Composicdo quimica das amostras (% em peso)

Al Zn Mn Si Fe Cu Ni Ca Ag
5,9000 | 0,0320 | 0,3030 | 0,0270 | 0,0058 | 0,0024 | 0,0012 | 0,9880 | 0,0008
Ce La Nd Pr Th Zr Pb Sn Mg
0,1140 | 2,7700 | 0,1000 | 0,0670 | 0,0300 | 0,0010 | 0,0050 | 0,0092 | 90,6000

O resultado da analise quimica mostra uma combinacdo de elementos podendo-se citar
0s principais como: Aluminio, Lantanio, Célcio. Além desses existem tracos de Manganés
Zinco além de tracos de uma mistura de elementos terras raras (mish metals) contendo Torio,
Lantanio, Cério, Neodimeo e Praseodimeo em niveis razodveis. O nivel de elementos
prejudiciais as propriedades de resisténcia a corrosdo (Niquel, Ferro e Cobre) estdo dentro do
considerado ideal (ASM, 1990 c; WU e ZHANG, 2011).

A baixa concentracdo de elementos deletérios das propriedades de resisténcia a
corrosdo aliados a existéncia de elementos como 0 Manganés e o Calcio devem garantir uma
consideravel resisténcia a corrosdo (YANG et al, 2008).

Todos os lingotes utilizados nesse trabalho, para todas as corridas, vieram do mesmo
lote. A tabela 7 apresenta a composicdo média dos lingotes, que ndo apresentaram grande

disperséo entre si.
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5.2 Ensaio | - Resfriamento Lento

5.2.1 Anélise dos Diagramas de Fase

Por tratar-se de uma liga experimental, ndo foi encontrado na literatura dados
referentes as temperaturas de transformacao. Entdo, partiu-se para uma analise dos diagramas
de fase.

Os dois elementos mais expressivos em termos percentuais sdo 0 magnésio e o
aluminio. Portanto, partiu-se do diagrama de fases binario desses elementos, mostrado na
figura 21.

Para a quantidade de aluminio indicada na analise (5,9% Al) a temperatura liquidus
indicada pelo diagrama é em torno de 620°C. Vale ressaltar que essa temperatura e valida
apenas para a condicdo de equilibrio e apenas para a liga bindria Mg-Al. O resfriamento
extremamente lento tenta reproduzir essa condicdo e ndo séo levados em conta fatores como
segregacdo, redistribuicdo de soluto, etc. A insercdo de outros elementos como La, Ca e
outras impurezas presentes na liga vao aumentar ou diminuir essa temperatura.

Entretanto, essa temperatura € bastante valida como balizador para a determinagédo da
real temperatura de transformacéo.
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Figura 21 — Diagrama de fase Mg-Al (adaptado de ASM, 1990c).
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Pode-se notar também, analisando o diagrama, que a temperatura solidus para a liga
em questédo gira em torno de 540°C

5.2.2 Andlise Térmica

A figura 22 mostra a curva de Temperatura X tempo gerada durante o experimento |
(resfriamento lento).
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Figura 22 - Resultado do experimento com resfriamento lento.

A figura 22 mostra a curva de resfriamento obtida durante o experimento | com o
resfriamento lento (convecgéo natural).

Devido ao resfriamento lento (dentro do forno), a primeira constatacdo que se pode
verificar é o longo tempo de resfrimento (em torno de 5 horas). Outra constatacdo foi a taxa
de extracdo de calor muito préxima em todas as regiGes (curvas dos termopares muito

proximas). Isso mostra uma boa homogeneidade na extracao de calor ao longo do lingote.
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Analisando a curva, nota-se, claramente, a mudancga de inclinagdo da curva nas regioes
proximas as seguintes temperaturas: 620°C e 520°C.

Trabalhando com uma ampliacdo maior nas regifes de interesse pode-se notar
claramente a regido de inicio da transformacdo. Para determinar a temperatura liquidus (T\)

foi utilizado o método citado no item 4.16.
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Figura 23 - Curva de resfriamento obtida no experimento | com a derivada.

Ao analisar o grafico acima fica clara a existéncia de dois pontos de mudanca de
inclinacdo na curva. O primeiro é encontrado na regido proxima de 615°C. Analisando a
derivada da curva, nota-se um pico bastante grande, mostrando ser realmente uma liberagédo
de calor latente e, consequentemente, associado a formacdo de alguma microestrutura. O
segundo pico é bastante visivel e ocorre proximo a regido de 525°C. Também é acompanhado
pela oscilagdo na curva da derivada. Porém, ao analisar com cuidado a curva de resfriamento,
pode-se notar duas pequenas formacgdes, uma ocorrendo préximo a 600°C, mostrando um
pequeno pico (bastante suave) tanto na curva original como na derivada. O outro pico é bem
visivel na derivada, porém de dificil percep¢do na curva e ocorre por volta de 515°C. A curva
acima é o resultado obtido pelo termopar localizado a 30 mm da base. Os outros termopares
tambem captaram mudancas na inclinagdo da curva de resfriamento, sendo essas mudancas

registradas na tabela 8.
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Tabela 8 - Temperaturas de trasnformacéo registradas pelos termopares no experimento | (°C).

TP1 TP2 TP3 TP4 TP5 TP6 TP7 Média Desvio
P1 613,3 614,5 613,0 6181 614,8 613,2 6149 614,5 1,8
P2 602,0 605,0 604,0 60950 6060 608,0 6060 6057 2,4
P3 524,0 527,0 525,0 531,0 5240 5240 530,0 5264 3,0
P4 512,0 512,0 514,0 5140 512,0 510,0 513,0 5124 14

A Tabela 8 mostra na linha de cima os termopares, sendo 0 TP1 o0 mais proximo a base
(15 mm), o TP2 o segundo mais distante (30 mm) e assim sucessivamente. A coluna da
esquerda mostra a seqliéncia de transformacGes ocorridas durante a solidificacdo. Ja nas
colunas da direita esta a média entre os termopares e o desvio padrdo apresentada por eles.

Todos os termopares mostraram um pico ocorrendo préximo a regido de 614°C,
indicado na linha 1 da tabela. Combinando esse pico com a andlise do diagrama de fases
analisado anteriormente, que indica uma T_ por volta de 620°C, pode-se constatar nessa
temperatura o inicio da formacdo da matriz, composta, basicamente, por magnésio com
atomos dos outros elementos dissolvidos em solucédo sdlida. Diversos autores (AYMAN et al,
2011; FERRI et al, 2010; SUZUKI et al., 2005; ANYANWU, 2004) também apontam essa
como sendo a temperatura de formagao da matriz a-Mg.

A intensidade da mudanca da inclinagéo da curva de resfriamento indica a liberacdo de
grande quantidade de calor latente, tipico do movimento de ordenacao dos &tomos formando a
matriz. A liberacdo de calor é tdo intensa que por alguns instantes a curva de resfriamento tem
uma inclinacdo quase nula criando o chamado patamar (GARCIA, 2005).

Seguindo a curva, pode-se notar outra descontinuidade proximo a temperatura de
605°C, indicando, novamente, uma liberacdo de calor, sendo, provavelmente, a formacéo das
agulhas formadas por aluminio-lantanio (Alj;Las). AYMAN et al (2011) estudou um sistema
com composi¢cdo quimica semelhante e obteve um resultado para a precipitacdo das agulhas
de 599°C.

Os termopares mais distantes da base (TP6 e TP7), porém, ndo apresentaram esse pico
nessa faixa de temperatura, Isso se deve, provavelmente, ao fluxo de argdnio utilizado para
criar uma atmosfera protetora e que pode criar uma fonte de extracdo de calor, aumentando a
taxa de extracdo dificultando a visualizacdo desse fendmeno.

Logo apos esses patamares, a curva de resfriamento apresenta uma taxa constante de
extracdo de calor até a temperatura de cerca de 535°C, quando o termopar registra uma
oscilacdo na curva, claramente indicado na derivada e também na curva original. Essa

mudanca na inclinacdo da curva deve-se ao inicio do processo de liberacdo de calor latente
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estando relacionada com a solidificacdo do restante de liquido presente no sistema, sendo
composto, provavelmente, pelo eutético aluminio-calcio. O Gltimo pico na temperatura de
510°C mostra o fim do processo de solidificagdo estando o sistema completamente
solidificado (AYMAN, 2011; SUZUKI et al., 2005).

SUZUKI (2005) estudou um sistema Mg-Al-Ca variando a composicdo desses
elementos e constatou a formacdo do eutético nesse sistema na temperatura de 514°C. A
identificacdo das fases formadas sera abordado mais a frente.

Os parametros térmicos do experimento | foram entdo calculados. A tabela 9 mostra os

resultados.

Tabela 9 — Parametros térmicos do experimento 1.

Posicdo (mm) TL (K/s) Ts (K/s) GL(K/mm)

15 0,048 0,045 0,060
30 0,047 0,045 0,130
45 0,047 0,043 0,130
60 0,049 0,043 0,330
75 0,047 0,042 0,130
90 0,049 0,043 0,060
105 0,049 0,042 0,060

Pode-se notar nessa tabela que a taxa de resfriamento da isoterma é praticamente
constante e muito proxima tanto na liquidus como na solidus. O gradiente de temperatura
também foi bastante reduzido, sendo maior nas regides centrais. 1sso se deve a extracdo de
calor gerada na parte de baixo do forno e no fluxo de argbnio inserido na parte superior para
criar a atmosfera controlada. Mesmo sendo essas duas fontes de extracdo de calor, bastante
suaves, criaram uma condicdo de resfriamento e acabaram forcando a solidificacdo nas
regibes de 15 mm e de 105 mm distantes da base, que foram as primeiras a solidificar. As
regides proximas ao centro do lingote (45, 60 e 75 mm) estando mais distantes dessas fontes
de extracdo de calor, solidificaram por ultimo, gerando assim um gradiente térmico maior.

Nesse trabalho a velocidade foi convencionada como o afastamento da frente de
solidificacdo & base do lingote, sendo, portanto, esse ponto considerado como referencial.
Entretanto, analisando o experimento I, nota-se que a solidificacdo ocorreu em duas frentes
que partiram da parte superior do lingote e da parte inferior do lingote. I1sso impede que seja
criada uma unica expressao do tipo P = f(t), pois a frente de solidificacdo estava, a0 mesmo

tempo, afastando-se e aproximando-se da base do lingote, motivo pelo qual ndo foi calculada.
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Também foi medido os espacamentos dendriticos apresentados nas amostras com o
resfriamento lento. Os resultados sdo apresentados na tabela 10.

Tabela 10 — Medida de Espacamento Dendritico Secundario (EDS) do experimento I.

Posicdo (mm) 15 30 45 60 75
Média (um) 96,3 93,8 94,3 95,0 97,2
Desvio 19,1 8,8 21,1 17,7 28,7

Pode-se notar que os espagamentos ao longo do lingote tiveram um tamanho parecido,
0 que esta de acordo com a taxa de resfriamento que foi bastante homogéneo. Outro fato
importante é que as estruturas ao medidas apresentaram uma dispersdo bastante acentuada,

fato esse que pode ser explicado pela formacdo aleatéria das estrtuturas durante o
resfriamento lento.
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5.2.3 Analise Macroestrutural

Figura 24 - Macroestrutura obtida no experimento I.

A macrografia do experimento utilizando resfriamento lento € mostrada na figura 24.

Analisando a macroestrutura obtida, pode-se notar a predominéncia de grdos
equiaxiais na amostra. Isso se deve a taxa de extracdo de calor que foi bem baixa.

Nota-se ainda a formacao de grdos menores na parte de baixo e grdos maiores na parte
superior do lingote, Isso se deve a convecgdo apresentada pelo fluxo de argdnio utilizado para
criar uma atmosfera protetora para o banho e que deve ter acarretado em uma leve, mas ainda
assim, importante fonte de extragdo de calor.

A quantidade de defeitos foi bastante elevada nesse lingote resfriado lentamente,
sendo mais acentuada na regido central. Isso se deve, principalmente, a essa regido ser,
provavelmente, a Gltima a ser solidificada, pois nas extremidades superior e inferior, mesmo
com o isolamento acontece uma pequena extracdo de calor, fazendo com que essa regiao seja
resfriada um pouco mais rapido. Assim, a porosidade elevada encontrada, principalmente, na

regido central pode estar associada a contracdo do material na transformacéo sélido/liquido.
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5.2.4 Andalise Microestrutural

As micrografias obtidas no experimento de resfriamento lento sdo mostradas a seguir.

(a) (b)
i ] s T
‘ .

Figura 25 - Micrografias da regido a 15 mm da base: a, b e ¢ aumento 200x, d
aumento 1000x. Ataque Nital 3%.

100 pm

Nas fotos pode-se notar, a primeira vista, a precipitacdo de trés fases distintas. A
primeira é a matriz (clara) que é uma solucdo sélida de Magnésio com atomos dos outros
elementos (lantanio, célcio, etc) dissolvidos em estado solido.

Pode-se notar, também, o composto acicular, formado por Aluminio-Lantanio
(provavelmente o composto Al;Las).

Principalmente nos contornos de grdo é possivel notar a presenca de um eutético
grosseiro, que a primeira vista, pode ser (Mg,Al),Ca, e outro mais refinado associado a
Mg.Ca.

Além desses compostos claramente identificaveis, pode-se ainda notar nas primeiras
fotos (a, b e ¢) uma série de elementos, bastante finos e dispersos ao longo do corpo de prova.
Com o auxilio de um aumento maior, (foto d — aumento 1000x) pode-se perceber que esses
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elementos dispersos pela matriz parecem outra fase finamente dispersa na matriz. E possivel
também notar que essa outra possivel fase € bem menor que os compostos aciculares
formados, sendo bem mais finos e de maior comprimento. Nas fotos b e ¢ é possivel notar que
esses elementos dispersos pela matriz tém orientacdo bastante distinta, estando eles alinhados
a direc&o principal de crescimento, sendo possivel notar isso nos contornos de grao.

Nas fotos a, b e ¢ é possivel ainda notar a presenca de alguns elementos de forma
facetada dispersos pela amostra.

A figura 26 mostra o valor médio de dureza apresentado pelas diferentes estruturas

citadas acima.

595,0+459 HV
125,0+ 19,1 HV

| 100pm |

Figura 26 — Valores de microdureza apresentados pelos diferentes precipitados - 200x (a); Identagdes —
200x (b) e 1000x (c).

Os valores acima sdo o resultado de pelo menos seis medidas em cada fase realizadas
com um microdurdmetro universal. Porém, no precipitado facetado sé foi possivel realizar
duas medidas em funcédo de seu pequeno tamanho em relacdo a identacéo.
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5.2.5 Microscopia Eletronica

As amostras foram entdo submetidas a um exame em microscopia eletrénica de
varredura (MEV). Além disso, foram realizados ensaios com o auxilio da microssonda a fim

de determinar qualitativamente os compostos formados. Sdo mostrados abaixo alguns

resultados.

CAUSRYSERGIOW4_07_11\RL_E0Z.spc
Label A:

; Elem Wt% At%
Mg 90.62 94.07
Al 485 453
Ca 1.28 0.81
La 3.25 0.59
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200 kV 4,1 500x BSE\9.9 . A é < 1.58 2.88 X.20 5.68 7.880 B.h0 9.80 11.20 12.60 14.80
= - .
(1

Figura 27 - (a) Foto da amostra realizada em MEV. (b) Resultado da microsonda

Na figura 27 se pode notar a formacdo das fases descritas anteriormente, porém com
maior clareza na analise em MEV (I). Foi realizada uma andlise de microssonda da matriz
como um todo (aproximadamente do tamanho da figura acima) e foi captada a contagem dos
elementos apresentados na figura 27 (I1).

Ainda na figura 27 pode-se notar a matriz a-Mg (a) rodeada pelos precipitados de
forma eutética (b), de forma acicular (c) e de forma facetada (d). Uma anélise mais detalhada
de cada fase descrita acima, utilizando-se a microssonda, foi realizada conforme descrito a
sequir.

Foi realizada uma andlise na matriz para identificar a composicdo quimica apresentada

por ela. A figura 28 mostra o resultado.
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Figura 28 — Resultado da analise em MEV da matriz.

A andlise realizada pelo aparelho (o circulo vermelho mostra a regido analisada)
confirma que a matriz (fase escura) é composta basicamente por atomos de magnésio. Na
contagem realizada pelo aparelho, a matriz ¢ 100% composta de magnésio, porém esse
resultado é apenas qualitativo, podendo existir, em pequenas quantidades atomos dos outros

elementos dissolvidos em solugdo sélida.
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Figura 29 — Resultado da analise em MEV das estruturas aciculares.

Na figura 29 é mostrado a analise realizada pela microssonda no precipitado de forma
acicular (I). A composicdo quimica apresentada mostra a presenca de Mg-Al-La (11). Porém a
faixa de magnésio ndo ¢é exata em funcdo da minima resolucdo do equipamento que € de 1

micrémetro e as agulhas apresentam, na sua menor dimensao, valores menores, ocasionando
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que a area analisada pelo equipamento é um pouco maior do que a estrutura a ser analisada,
pegando assim um pouco da matriz, aumentando a contagem do valor de magnésio.

Ao se desconsiderar a quantidade de magnésio e levar em consideracdo apenas a
proporcdo Al/La, essa porporcdo € de 55% La e 45% Al. Ao analisar essa composicao
quimica no diagrama de fases binario desses elementos, a estrutura formada sera a-Aly;Las. A
literatura (AYMAN, 2011; FERRI et al, 2010; SUZUKI et al., 2005; ANYANWU, 2004)
reporta a formacgdo dessa fase precipitando na forma acicular em sistemas com composicao
qguimica semelhante.

A proxima figura mostra a formacdo de um eutético. Na realidade, parece haver dois

tipos de estruturas eutéticas, uma mais grosseira e uma mais refinada.
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Figura 30 — Analise em MEV mostrando a diferenca entre os eutéticos fino (a) e grosso (b).

As figuras acima mostram a analise comparativa realizadas nos dois eutéticos
distintos.
Ambas as microestruturas apresentam os componentes Mg-Al-Ca, porém variam a

composicdo quimica dos elementos. A aparicdo do elemento oxigénio deve-se,
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provavelmente, a algum processo de oxidagdo ocorrido na amostra desde a preparacdo da
amostra até a realiza¢do do ensaio.

A estrutura dos eutéticos parece ser composta por lamelas de Al-Ca dispersas em uma
matriz de magnésio. A variacdo na leitura de magnésio deve-se provavelmente ao tamanho
das lamelas que mais grossas ou mais finas aumentam a ou diminuem a incidéncia de leitura
do equipamento.

A estrutura eutética mais refinada parece conter uma menor quantidade de aluminio
em relacdo ao calcio. Se for considerado apenas a quantidade de Al-Ca, a proporc¢éo fica na
faixa de 70% Ca - 30%Al para a estrutura mais refinada. Ja a estrutura eutética mais grosseira
apresenta a proporcéo 40% Ca — 60%Al.

SUZUKI et al. (2005) estudou varias ligas ternarias do sistema Mg-Al-Ca.
Basicamente o trabalho consistiu em fixar a quantidade de magnésio e variar a proporcéo Al-
Ca, realizando diversas fusdes e aplicando resfriamentos de forma lenta. Na propor¢éo de
2Al-3Ca o autor identificou uma formacdo eutética fina, hexagonal e identificada por ele
como sendo Mg,Ca. Para a composicdo 5AI-3Ca, foram identificados dois tipos de eutéticos,
um fino e um grosseiro. A estrutura de ambos é também hexagonal, porém, o mais refinado
sendo identificado como Mg,Ca e 0 mais grosseiro como (Mg,Al),Ca. Para a composicdo
8Al-3Ca as estruturas sdo as mesmas, apenas mudando a fracdo volumétrica, diminuindo o
eutético mais refinado e aumentando o mais grosseiro. A figura 31 mostra a evolucdo das

microestruturas apresentadas pelo autor.

Figura 31 — Microestruturas obtidas no sistema Mg-Al-Ca. Liga 2Al-3Ca (a); 5AI-3Ca (b) 8Al-3Ca (c)
(adaptado de SUZUKI, 2005).
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A quantidade de aluminio livre no sistema parece ter uma grande influéncia na
formacéo das estruturas de solidificagdo. Quanto mais aluminio livre se tem no sistema maior

¢ a tendéncia de ele formar estruturas grosseiras combinadas com o Calcio. Na figura 32 ¢

mostrado a variacdo na quantidade de aluminio, sendo o valor do calcio mantido fixo
(SUZUKI et al., 2005).

Mg-6Al-1Ca-3La
Figura 32 — Comparacdo das estruturas obtidas no trabalho de SUZUKI et al (2005) (a) e (b); e a

estrutura revelada no presente trabalho (c).

A figura 32 (figuras “a” e “b”) mostra a diferenca relatada pelos autores, mostrando
gue para um aumento da quantidade de aluminio ha uma reducdo da fase eutética mais
refinada e ha um aumento da fase eutética mais grosseira (SUZUKI et al., 2005). Ja a figura
“c” mostra a microestrutura obtida nos ensaios com a liga Mg-6Al-3La-1Ca utilizando um
resfriamento lento. E possivel notar a formagdo do eutético grosseiro e o eutético mais
refinado, mostrando bastante relacdo com as microestruturas obtidas pelos autores citados.

Embora a composi¢do quimica da liga utilizada nesse trabalho ndo tenha a composicéao
nominal utilizada pelos autores (8-12 Al e 10Ca) a microestrutura formada € bastante
semelhante, sendo, é claro, diminuta a sua fracdo volumétrica.

As fases relacionadas a esses eutéticos sdo mais uma vez a Mg,Ca formando o eutético
fino e 0 mais grosseiro o (Mg,Al),Ca. Ambas as estruturas sdo amplamente citadas na
literatura como C14 e C36, respectivamente.

Além disso, para a liga com composicdo Mg-5AI-3Ca esses autores (SUZUKI et al,
2005) encontraram a seguinte sequéncia de solidifica¢do: formagdo da matriz a-Mg a 604°C,
formagéo da fase C36 ((Mg,Al),Ca) a 530°C e finalmente a formacédo da fase C14 (Mg.Ca) a
temperatura de 513°C. Esses valores vém de encontro com 0s ensaios realizados no presente
trabalho com a liga Mg-6Al-3La-1Ca. As temperaturas obtidas foram de 614°C (matriz), e 0
final da soldificacdo ocorrendo dois picos, um a 530°C e outro proximo a 515°C, estando

provavelmente ligados a formagéo do C36 e C14, respectivamente.
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Com a ajuda do MEV e da microssonda, foi realizada uma inspecdo para tentar
caracterizar a fina estrutura dispersa pela matriz. A figura a seguir mostra uma micrografia em

microscopia optica e outraem MEV.

(4
+rcc.V  Spot Magn oD 50 pum
20.0 ¥V 3.9.1000; E 105 /

(@) (b)

Figura 33 — Fase finamente dispersa ao longo da matriz (a - aumento 200x; b — aumento 1000x)

Essa estrutura aparece distribuida igualmente pela matriz ao longo de todo o lingote.
Tem uma forma acicular, mas é bem mais fina que as agulhas descritas anteriormente de Al-
La. Na figura 33 é possivel notar uma orientacdo diferente dessa fase, parecendo estar
relacionada com a orientacdo cristalografica do gréo a qual ela pertence (figura “a”).

A microssonda foi utilizada para tentar caracterizar essa microestrutura. A figura 34
mostra o resultado do MEV assim como a composi¢ao quimica encontrada na regido proxima
a ocorréncia dela. Devido as dimensfes extremamente reduzidas, a analise nesse composto
utilizando a microssonda acabou analisando uma regido maior que a de interesse, por motivos
de resolugdo da sonda (j& descrito anteriormente). Os resultados, porém, mostram um pico de
Al e de Ca.

Embora esses valores sejam apenas qualitativos (a por¢do de material analisada é bem
maior que o tamanho da estrutura em analise) pode-se afirmar que a estrutura em questdo
apresenta em sua composicdo aluminio e célcio. A literatura (SUZUKI et al., 2005; YANG et
al, 2008; FERRI et al, 2010) reporta a formacdo da fase Al,Ca nesse tipo de sistema, porém

néo foi possivel detectar a formacéo da fase na anélise térmica.
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Figura 34 — Resultado da analise obtido pela microssonda na fase dispersa pela matriz.

Outra constatacdo importante observada na analise em MEYV foi a repetida presenca de
tracos de manganés combinados junto com lantanio e aluminio, formando (sempre na

presenca desses elementos) estruturas de morfologia facetada, como mostrado abaixo.
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Figura 35 — Estruturas facetadas dispersas pela matriz.
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Nessa figura é mostrado o resultado da composi¢cdo quimica realizada pela
microssonda. N&o foram encontrados tracos de manganés em outras analises realizadas com a
sonda a ndo ser em estruturas facetadas dispersas pela matriz. Entretanto, a apari¢cdo desses

facetados ndo € muito elevada, mas todos apresentaram variagcdes nessa faixa.
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5.3.1 Analise Térmica

Comparagdo entre os experimentos com Resfriamento Rapido
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As curvas obtidas durante o ensaio de fusdo/solidificagdo sdo mostradas nas figuras

abaixo. A primeira diferenca que se pode notar € a menor duracdo do experimento (cerca de

20 minutos), uma vez que eles foram realizados com resfriamento forcado, utilizando agua

como fluido refrigerante a uma vazédo de 5 L/min.

Temperatura (°C)

Temperatura (°C)

800
" 15 mm
LS ST 30 mm
700 a AT e 45 mm
i v 60 mm
PN 75 mm
600 - &7,y < 90 mm _
i 105 mm)| ©
! ol —— -
500 8 Yug 2
*a veee o
.. R v Q
e Sy &
004 0000 T Rea, Sl Sivitid s @
. 34 [
= AT o33
.IA"V
300 "
200 T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800
tempo (s)
[e]
Tv 780°C
800
15 mm
30 mm
700 — 45 mm
(AR LR FT v 60 mm
eelag, 75 mm
600 s V¥, 90 mm
¥ive 105 mm
'v' i
500 o il 8
v
LD
. 1
L 4 4
v
400 W
S 1
e 33,
P
300 '."
200 T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 80!
tempo (s)
o
Tv 650°C

800
15 mm
30 mm
7004 "23Y¥yy 45 mm
3 . 60 mm
v iy 75 mm
600 el Y 90 mm
S o T 105 mm
6. Vw 3
500 .'-.;‘ T.;-
400 - g ‘
300 2
200 ——————— )
0 100 200 300 400 500 600 700 800
tempo (s)
o
Tv 715°C

Figura 36 - Curvas de resfriamento obtidas utilizando o resfriamento rapido.
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E possivel notar a diferenca nas curvas de resfriamento, especialmente pelo tempo em
que as transformacbes ocorrem. Outra diferenga que se pode notar comparando com o
resfriamento lento sdo inflexdes nas curvas de resfriamento bem menos pronunciadas nos
pontos esperados para as temperaturas de transformacao, devido ao resfriamento rapido.

O mesmo procedimento descrito no item 4.16 foi utilizado para calcular as
temperaturas de transformacdo, calculando depois 0s pardmetros térmicos, que estdo

resumidos na tabela 11.

Tabela 11 — Pardmetros térmicos calculados dos experimentos com resfriamento rapido.

AT POSICAG T (K/s) G (K/mm) V, (mm/s)
(mm)
15 2,34 5,00 0,39
30 1,77 3,73 0,34
45 1,14 3,06 0,30
780°C 60 0,84 2,53 0,28
75 0,74 2,06 0,27
90 0,66 1,46 0,26
105 0,62 1,26 0,25
15 1,15 2,76 0,43
30 0,80 2,73 0,37
45 0,65 2,13 0,33
715°C 60 0,54 1,66 0,32
75 0,49 1,26 0,33
90 0,45 0,80 0,33
105 0,45 0,20 0,32
15 0,86 2,63 0,51
30 0,64 1,47 0,46
45 0,43 1,34 0,44
650°C 60 0,44 1,26 0,43
75 0,35 1,20 0,42
90 0,35 0,34 0,41
105 0,32 0,33 0,41

E possivel notar na tabela 11 que a maior taxa de resfriamento foi obtida no
experimento Il (maior superaquecimento). Ao se comparar a taxa de resfriamento na zona de
15 mm dos trés experimentos nota-se que a T do experimento 1l é quase o dobro das taxas

registradas nos outros experimentos, mostrando a efetividade da retirada de calor do sistema.
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Nota-se, claramente, a tendéncia da reducdo da efetividade da extracdo de calor nos trés

experimentos, conforme afasta-se da base do sistema (que é refrigerada).

O gradiente térmico calculado no experimento Il também foi o maior registrado entre

todos os ensaios. A diferenca registrada entre essa posicao e as outras é praticamente duas

vezes maior. 1sso mostra que mesmo com a elevacdo da temperatura de vazamento (nos trés

casos em estudo), esse aparelho tem capacidade para retirar calor do sistema gerando taxas

maiores e consequentemente maiores gradientes de temperatura nas zonas proximas a

refrigeracao.

Além desses pardmetros citados acima, também foram construidos gréficos da posi¢éo

da isoterma liquidus versus o tempo, como mostrado na figura 37.
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A seguir, sdo mostradas as equagdes empiricas descrevendo a posi¢do da isoterma liquidus em funcéo

do tempo para cada experimento.

P =0,273t4%07  R2=0,97 (780°C)
P =0,244¢1962  R2=0,98 (715°C)
P =0,732t%°14  R2=0,99 (650°C)

5.3.2 Analise Macroestrutural

As macrografias obtidas apos a solidificacdo dos lingotes podem ser observadas nas
figuras abaixo.

Pode-se notar a formacdo de grdos bem refinados na parte inferior (do inicio da base
até proximo de 10 mm) devido a alta taxa de extracdo de calor nessa regido. Apds, é possivel
notar a presenca de graos maiores e alongados, bastante grosseiros, parecendo-se com a regido

colunar (entre 10 mm e 100 mm). Proximo a regido de 100 mm a partir da base, é possivel

notar a presenca de poucos graos equiaxiais, e logo apdés, a formacéo da escéria.

Coquilhados |-

Figura 38 — Macroestrutura obtida no Experimento I1.



Equiaxiais

Figura 40 — Macroestrutura obtida no Experimento 1V.
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Outra diferenca significativa foi a redugdo acentuada da porosidade se comparado ao
lingote resfriado lentamente. Esse fato deve-se a solidificagdo unidirecional que acaba
realizando o preenchimento total do molde (na parte inferior), ndo deixando rechupes.
Entretanto, na parte superior (proximo a escoria) é possivel notar esse tipo de defeito, devido
a contracdo do material.

Porém, a morfologia apresentada pela corrida Il (780°C) mostrou na macrografia uma
formacéo de gréos diferente, alinhados a 45° em relacdo a linha da taxa de extracdo de calor.
Uma provavel explicacdo para isso pode estar relacionada com o modo de corte, que de
alguma forma para esse valor de superaquecimento, pode ter gerado uma fragilizagcdo em
alguns gréos e durante o corte ou lixamento podem tender a arrancar mais material dessa
regido. Entretanto, um estudo mais detalhado é necessario para investigar o ocorrido e revelar

a real causa e os efeitos desse ocorrido.

5.3.3 Analise Microestrutural

Na analise microestrutural € possivel notar a formagdo da matriz a-Mg, rodeada por

precipitados de forma acicular e lamelar, como mostrado na figura 41.

100 ym

100x 200x 1000x

Figura 41 — Microestruturas obtidas na regido a 15 mm da base (experimento Il — AT 780°C).

Na figura 41 (aumento de 100 x) é possivel notar a presenca da unidirecionalidade do
crescimento dos grdos, mostrando a tendéncia da formacdo dos segregados ao longo das
linhas de crescimento causado pelo resfriamento forgado.

Além das estruturas facetadas e lamelares, é possivel notar a presenca da fase
extremamente refinada dispersa ao longo da matriz (figura 41 “c”). E possivel notar as

diferentes orientacdes apresentadas por essa fase dispersa, definindo bem o contorno de gréo.



Figura 42 — Comparagdo das microestruturas obtidas ao longo do lingote Il nas diferentes regides.

A figura 42 mostra a comparacdo das microestruturas obtidas nas posi¢des desde 15
mm da base até 90 mm. A regido de 105 mm foi suprimida por estar muito préxima a regido

de escoria.
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100 x 200 x 1000 x

Figura 43 — Microestruturas obtidas na regido a 15 mm da base (experimento Il - AT 715°C).

A figura 43 mostra as microestruturas obtidas na corrida Il (AT 715°C). Pode-se
notar, novamente a formacdo dos compostos eutéticos e aciculares dispersos ao longo das
linhas de crescimento principal causados pelo resfriamento unidirecional. No aumento de
1000x é possivel notar, mais uma vez a fase fina composta por Mg-Al-Ca, finamente dispersa
pela matriz. As estruturas se parecem muito as obtidas no experimento anterior.

Na figura 44 sdo mostradas as microestruturas obtidas na corrida IV. Mais uma vez é

100 x 200 x 1000 x

Figura 44 — Microestruturas obtidas na regido a 15 mm da base (experimento IV - AT 650°C).

possivel notar a formac&o dos compostos descritos acima. E possivel notar também a presenca
da fase extremamente fina, mostrando mais uma vez sua orientacdo de acordo com o sentido
de crescimento dos graos.

Comparando-se a morfologia apresentada pelos lingotes na mesma regido (15 mm, por
exemplo) é possivel notar 0 aumento do tamanho das estruturas formadas. Isso mostra uma
relagdo direta entre a taxa de extracéo de calor e as estruturas formadas. A tabela 12 mostra as
medicdes realizadas nas diferentes posi¢Ges para todos os experimentos.
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Tabela 12 — Medida de Espagcamento Dendritico Secundério (EDS) para cada corrida.

POSICAO (mm) AT 780 AT 715 AT 650
Ao (Um) Ao (Lm) Ao (Um)

15 37,4+5,8 4820+116 556+21

30 410+26 61,3+10,0 69,3+3,0

45 53,3+ 15,7 64,3+50 87,4+205

60 62,0+175 747+12,7 86,7+14,0

75 78,6 +20,2 89,7+10,7 94,0+18,0

A tabela 12 mostra a medida de EDS ao longo do lingote. Os menores valores de EDS

foram obtidos no experimento |1, que também mostrou o maior valor de taxa de resfriamento.
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Figura 45 — EDS x Taxa de resfriamento da isoterma liquidus.
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Com base nas informagdes da Tabela 11 e da Tabela 12 é possivel tracar correlagdes
entre as condigdes térmicas aplicadas no processo e as condi¢gBes microestruturais
apresentadas pelos lingotes, como mostra a figura 45. Nessa figura € possivel notar a
influéncia da taxa de resfriamento na formacdo das estruturas. Ha, claramente, uma relagéo
inversa entre a taxa de resfriamento da isoterma liquidus e o tamanho do espacamento
dendritico secundéario (EDS). Ou seja, quanto maior for a taxa de extracdo de calor, menor
sera o tamanho das microestruturas formadas.

Outra constatacdo importante é para os diversos experimentos propostos, determinados
valores de taxa de resfriamento correspondem ao espacamento dendritico secundario, como
por exemplo o valor da taxa de resfriamento em torno de 0,8 K/s gera um espagamento médio
na faixa de 60 um.

Apbs, foram geradas equacdes empiricas correlacionando a taxa de resfriamento da

isoterma liquidus e o espacamento dendritico secundario, como mostram as equagdes a seguir:

0

A= 58,657 ° R2=0,98 (780°C)
A= 48,847 7° R2= 0,89 (715°C)
A= 50,767 "% R2=0,91 (650°C)
A= 53,52T'_0'52 R2=0,95 (correlacéo geral — todos pontos)

As trés primeiras equacOes referem-se aos experimentos em separado. A Ultima
equacao, correlaciona todos os pontos, gerando uma equacéo geral.

Além disso, os parametros térmicos tém uma correlacdo direta com a posicao da frente
de solidificacdo a base refrigerada.

Conforme a frente de solidificacdo se afasta da base, em geral os pardmetros térmicos
tém seus valores reduzidos, tendendo a serem extremamente proximos em todos 0s
experimentos para posi¢cdes mais afastadas da base. Os graficos da figura 45 mostram essa
tendéncia.

Nessa figura é possivel notar que o maior valor de superaquecimento gerou 0os maiores
valores de taxa de resfriamento e de gradiente térmico. Porém, a velocidade da frente liquidus
é influenciada de forma contraria, sendo a maior velocidade obtida no menor

superaguecimento.
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5.3.4 Microscopia Eletronica

As amostras foram entdo examinadas em MEV e foram realizadas analises com o

auxilio da microssonda. Os resultados sdo mostrados abaixo.

5 o B 4 A i A , / 4 > i \ -
AccV SpotMagn Det WD ——— 200 pm Acc.V SpotMagn Det WD ———— 50 um
200KV 30 200x  BSE 10.2 ) ‘ 200kV 3.0 1000x BSE 10.2

r - -

Figura 47 — Andlise em MEV: regido a 15 mm da base (200x); aumento da regido e estruturas

selecionadas para posterior analise com a microssonda (1000x)

C:AUSRYSERGION1_01_12{P15_2.spc
Label A:

Elem Wt% At%
Mg 16.23 3176
Al 27.62 48.71
La 55.59 19.04
Mn 056  0.49

2_88 &_88 6.88 8.88 18.88 12.88 145_88 16.88 18.88

Acc.V SpotMagn Det WD ———— 5m
200 kv 4.0 8000x BSE 10.7

Figura 48 — Andlise da estrutura de forma acicular.

CAUSR\SERGION11_01_12\P15_4EDS.spc
Label A:

Elem Wt% At%
Mg 41,73 48,09
Al 32,91 34,18
a Ca 25,36 17,73

Mg

AccV SpotMagn Det WD 1 10um Ca

20.0kV 4.0 4000x BSE 10.8

2.08 5._080 6.08 8.0 10.890 12_.890 15.98 156.00 18.99

Figura 49 — Analise do composto de forma eutética.
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Nas diversas estruturas examinadas, pode-se notar apenas a presenca dos eutéticos
lamelares e dos compostos de forma acicular. A figura 48 mostra, mais uma vez a presenca de
Manganés junto a estruturas que apresentam Lantanio, mostrando a afinidade desses
elementos. A estrutura mostrada nessa figura € um pouco mais grossa que as outras agulhas
encontradas dispersas ao longo da matriz, mostrando também a tendéncia desse elemento
formar estruturas facetadas.

As figuras 50 e 51 mostram as outras estruturas examinadas e encontradas dispersas
pela matriz. O composto formado por Mg-Al-Ca, mais uma vez apareceu sob a forma eutética
fina e eutética grosseira; porém, essa Ultima forma teve uma propor¢do muito menor e em

muitos casos apareceu apenas como um precipitado facetado, como mostrado a seguir.

CAUSRYSERGION1_01_12\P15_7EDS.spc
Label A:

Al 42,94*
Ca 57,06*

|/

Acc.V SpotMagn Det WD 1 10um P Ca
20.0kV 4.0 4000x BSE 10.8 jCa

2.88 a_88 6.88 8.80 190.88 12_880 14_80 156.880 18_88

Figura 50 — Anélise do composto eutético contendo Mg-Al-Ca.(*) Valor de Mg suprimido.

CAUSR\SERGIONT1_01_12\P15_8EDS.spc
Label A:

Al 62,57*

/ Ca 37,43*

Al

Ca
Ca
AccV SpotMagn Det WD ——— 10um H Py 7Y

200 kv 4.0 4000x BSE 10.8 2.88 k.88 6.80 8.8 16.88 12.88 14.88 15.88 18.88

Figura 51 — Anélise do composto de forma facetada contendo Mg-Al-Ca. .(*) Valor de Mg suprimido.

As imagens a seguir mostram a evolugcdo das microestruturas ao longo do lingote,
mostrando a influéncia do resfriamento rapido na formacéo e na morfologia das estruturas em

funcdo da taxa de extragéo de calor causada pelo resfriamento forcado.
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AccV  Spot Magn Det WD
200KV 40 1000x  BSE 10.7

Det WD ———————1 50 4m

BSE 108

__AccV  Spot Magn
200 kV 4‘:0 1000x

“AccV Spot Magn Det WD ———— 50 m

200kV 40 1000x BSE 10.7

4O R

AccV Spat Magn
200KV 40 1200x

Det WD 50 am
BSE 108 v

Figura 52 — Comparagdo das estruturas ao longo do lingote no experimento II.
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A coluna da esquerda mostra os aumentos de 200x e a coluna da direita mostra um
zoom da mesma regido em aumentos de 1000x. As imagens de cima mostram a regido mais
préxima da base (15 mm), a segunda linha a regido logo acima (30 mm) e assim
sucessivamente até a posicdo de 75 mm. As outras regides foram suprimidas porque sofreram
influéncia da extracdo de calor pela parte de cima do forno causado pelo fluxo de argonio
utilizado para criar a atmosfera de protecéo.

Na figura 52 ¢ possivel ver a morfologia apresentada pelas amostras em cada posicao.
Pode-se notar a grande formacdo de compostos na regido de 15 mm. Isso se deve ao maior
resfriamento nessa regido em comparacdo as outras posicfes e também aos outros
experimentos. O rapido resfriamento na regido gera uma espécie de congelamento das
estruturas, ndo dando tempo para a difusio de elementos. E possivel notar também,
comparando com 0s outros experimentos, que nessa regido ha muito pouco da fase eutética,
que deve ter sido arrastada pela frente de solidificacdo comecando a precipitar apenas em
outra regido mais acima no lingote.

A figura 53 mostra a morfologia apresentada pelo experimento Il (AT 715 °C). As
amostras apresentam também uma grande densidade de estruturas formadas. Mais uma vez as
estruturas encontradas mostraram a formacdo dos eutéticos formados por Mg-Al-Ca e o0s
compostos aciculares formados por Mg-Al-La.

Diferentemente da figura 52, onde houve o resfriamento mais rapido, a figura 53
mostra a regido de 15 mm com a presenca dos eutéticos. A formacao de estruturas facetadas é
bastante grande, porém em menor quantidade se comparado ao experimento anterior.

Outro fato interessante é que a direcionalidade na formacé&o das estruturas foi menor se
comparado com a figura anterior. Porém, a formacdo de estruturas parece assumir uma
distribuicdo mais homogénea ao longo do lingote, ndo sendo tdo abundante na regido mais
proxima ao resfriamento (base refrigerada), porem com uma formagéo constante ao longo do
lingote.

A figura 54 mostra a evolucdo das microestruturas ao longo do lingote (nas posic¢oes
mencionadas acima) no experimento IV (AT 650°C). Mais uma vez pode-se notar a presenga
de uma forma acicular e uma forma eutética.

A morfologia apresentada é semelhante a do experimento Ill, ocorrendo a formagédo
constante ao longo do lingote, sendo a formacg&o na primeira zona (15 mm distante da base)
mais abundante em formacao de compostos se comparado as zonas superiores (mais afastadas
da base).

A figura 55 mostra um comparativo das morfologias apresentadas pelos lingotes.
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Figura 53 — Comparagdo das estruturas ao longo do lingote no experimento III.
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Figura 54 — Comparagdo das estruturas obtidas ao longo do lingote no experimento IV.
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Figura 55 — Comparagdo das microestruturas nos trés experimentos nas cinco regides.
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54 Otimizag&o no sistema de solidificagéo

Uma das metas desse projeto foi a otimizacao dos parametros de trabalho do sistema
de solidificacdo unidirecional. Analisando as curvas geradas em outros experimentos
anteriores constatou-se a grande variagdo de temperatura ao longo do lingote. Essa diferenca
de temperatura deve ser a menor possivel uma vez que nesse estudo é considerada uma
temperatura homogénea ao longo do lingote. Assim, a primeira modificacdo proposta foi o
aumento da camada de I isolante utilizada na base do cadinho, melhorando o sistema de
isolamento térmico. Esse procedimento reduziu o gradiente de temperatura existente entre o
termopar 1 (a 15 mm da base) e os termopares 3 e 4 (45 e 60 mm da base, respectivamente)
em mais de 30°C, diminuindo em cerca de 50% o gradiente registrado em outros

experimentos, como mostrado na figura comparativa a seguir.
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Antes da modificacdo Apds a modificacdo

Figura 56 — diferenca de temperatura no sistema apés a modificacdo do forno.

Durante as fusdes de teste o sistema mostrou-se eficaz, porém a extracdo da base para
a posterior extracdo do lingote solidificado mostrou-se deficiente, pois ocorrera a
solidificacdo de magnésio na folga existente entre a base e o corpo lateral do cadinho,
dificultando a retirada das partes.

Entéo, foi proposta a insercdo de barras laterais para realizar o guia da base, auxiliando
na colocacdo, na vedacdo e na extracdo da base do cadinho, principalmente apds os
experimentos de solidificacdo. O sistema proposto (barras roscadas e porcas), apesar de
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simples, mostrou-se eficaz, facilitando muito a extracdo tanto da base quanto do lingote
solidificado no cadinho, como mostra a figura 57. Inicialmente, foram colocadas duas barras
roscadas com uma porca antes da base (para extracdo) e uma porca depois da base (para
vedacdo). Essa medida facilitou bastante a extracdo das partes. Procedeu-se primeiro a

retirada das porcas de vedacédo e posteriormente a retirada das porcas de extracao.

Figura 57 - Extracdo da base e do lingote.

O sistema de fixagdo da base com lateral utilizando-se duas barras roscadas foi depois
incrementado, passando-se para quatro barras roscadas, aumentando a confiabilidade do
sistema.

Outra medida adotada para melhorar a vedacéo do encaixe entre a base do cadinho e
sua lateral foi a adocdo de uma junta flexivel que resistisse a temperatura. Além de resistir
uma temperatura de mais de 850°C essa junta entra em contato direto com o metal liquido.
Como se sabe o magnésio tem uma alta reatividade e por esse motivo, varios materiais
comuns para isolamento ndo podem ser utilizados [ZENG et al, 2006]. Além disso, o material
a ser utilizado deve ser capaz de moldar-se criando uma dificuldade a passagem de liquidos,
melhorando a vedacdo. Utilizou-se entdo um anel de vedacdo composto de uma alma de aco e
duas camadas depositadas de grafite. Esse material permitiu a conformacgdo da junta as

laterais da base, causando um encaixe estanque.
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6 CONCLUSOES

O estudo do processo de solidificacdo unidirecional da liga Mg-6Al-3La-1Ca foi
realizado. Os diversos experimentos realizados assim como as anélises nas amostras retiradas
das diferentes corridas, permitem chegar as seguintes conclusoes:

A variacdo da taxa de extracdo de calor nas diferentes corridas mostrou grande
influéncia na morfologia e na formagdo de compostos. As amostras do experimento com
resfriamento lento mostraram grande nivel de defeitos, assim como maiores espacamentos
dendriticos. Os valores da taxa de resfriamento da isoterma liquidus foram bastante reduzidos
se comparados aos resfriamentos rapidos, assim como os valores de gradiente e de velocidade.
Ja os experimentos com resfriamento rapido mostraram baixo nivel de porosidade e a taxa de
resfriamento foi proporcional ao nivel de superaquecimento a que a amostra foi submetida.

Com o experimento utilizando resfriamento lento, foi possivel determinar as
temperaturas liquidus e solidus, que foram de 6145 °C = 18 e 5124 °C % 14,
respectivamente. Outras duas temperaturas de transformacédo foram registradas em 605,7 °C +
2,4 e em 526,4 °C + 3,0, estando, possivelmente, relacionados a formacéo da fase acicular
Aly;Laz e da fase eutética grosseira (Al,Mg),Ca, respectivamente.

Os valores crescentes de superaquecimentos geraram as maiores taxas de resfriamento
nos lingotes e conseqlientemente os menores valores de espacamento dendritico. Nas
microestruturas pode-se notar que nas partes mais proximas a base refrigerada foi diminuta a
fracdo volumétrica dos eutéticos, sendo majoritaria nessa regido a formacdo de estruturas
facetadas, entretanto, reaparecendo os eutéticos conforme o afastamento da base.

A identificacdo das fases e dos compostos formados foi realizada. Verificou-se a
formacdo da matriz a-Mg, a provavel formagdo dos compostos aciculares Alylas, e a
formagéo dos compostos eutéticos Mg,Ca e (Mg,Al),Ca. A existéncia de tracos de Manganés
na liga acabou propiciando a formacéo de compostos de forma facetada contendo Al-La-Mn.

As correlagBes entre 0s parametros térmicos e as microestruturas foram obtidas e
equacdes empiricas do tipo A = f (T), e G,V,T = f (Posicio) foram alcancadas. Os resultados

mostraram coeréncia com as equacgdes conhecidas na literatura.
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6.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Variar 0s materiais da base refrigerada causando diferentes taxas de
resfriamento e avaliar sua influéncia nas propriedades mecéanicas e
metaldrgicas da liga;

e Variar a composicdo dos elementos quimicos presentes na liga e avaliar sua
influéncia nas propriedades da liga;

e Utilizar as correlagdes geradas nesse trabalho para gerar um programa
numérico que calcule as microestruturas em fungdo dos pardmetros do
processo;

e Avaliar as caracteristicas mecanicas da liga em elevadas temperaturas e
determinar equacdes para fluéncia e para fadiga nessas condicoes;

e Realizar tratamentos térmicos nessa liga e avaliar o comportamento das fases
apresentadas nesse trabalho em funcéo das temperaturas de tratamento;

e Investigar detalhnadamente a morfologia apresentada nos lingotes submetidos
ao superaquecimento de 780°C e as possiveis causas da morfologia
apresentada.

e Modificar o sistema experimental, possibilitando o preenchimento de uma peca
de magnésio utilizando o sistema de alta presséo;

e Investigar o fenbmeno da transicdo entre os grdos colunares e equiaxiais;

e Investigar o gradiente térmico na direcdo radial;
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