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RESUMO

A possibilidade de obtencdo de pecas near-net-shape faz com que o magnésio tenha
destaque na industria, que vem buscando reducdo de peso e aumento de eficiéncia. Porém a
anisotropia microestrutural, causada pelo processo de fundicéo, e a baixa resisténcia mecanica
em temperaturas elevadas € um problema para a utilizacdo em larga escala. Assim, o objetivo
principal desse trabalho é estudar a influéncia do tempo de agitacdo e da temperatura de
agitacdo na fabricacdo de lingotes de magnésio pelo método de Reofundicdo. Para isso,
lingotes com a composigdo quimica nominal de Mg-6Al-3La-1Ca foram fundidos em forno
resistivo com atmosfera inerte e agitados mecanicamente no estado semissolido por meio de
um agitador mecanico. Variou-se o tempo de agitacdo de 1 até 10 minutos e a temperatura de
585°C a 605°C, obtendo-se fracGes solidas entre 29% até 57%. Dos lingotes reofundidos
obtidos foram extraidos corpos de prova que foram submetidos a ensaios mecanicos de tragdo
e de dureza e também foram realizadas analises em microscopia Optica e eletrdnica para
identificar a evolucdo morfologica dos lingotes agitados mecanicamente. Também foram
realizados ensaios de difracdo de raios X para identificar as fases encontradas. Os resultados
mostraram que houve a formacdo de glébulos na matriz do material e que houve a
precipitacdo das fases a-Mg, Alj;Laz, (Mg,Al),Ca e Mg,Ca. O melhor nivel de globularizagédo
foi atingido para o tempo de agitacdo de 2 minutos. A melhor resisténcia mecénica foi
atingida para a temperatura de agitacdo de 605°C. Nessa temperatura, a resisténcia a tracédo
apresentou incremento de 75% e a deformabilidade atingiu um aumento de 83% em
comparacdo a um lingote sem agitacdo. A agitacdo na temperatura de 605°C influenciou a
formagéo da fase Aly;Las fazendo-a precipitar na regido interglobular. Para agitacéo abaixo de

605°C a fase Aly;Las precipitou tanto no centro quanto na fronteira dos glébulos.

Palavras-chave: Reofundido, solidificacdo, magnésio, terras raras, semissolido.



ABSTRACT

The industry's demand for weight reduction due to environmental restrictions and the
research for more efficient products have made the demand for magnesium alloys to increase
in recent decades. The research for light materials, with good creep resistance and easy
manufacturing has increased in recent years. Thus, the main objective of this work is to study
the influence of both time and processing temperature on magnesium by the Rheocasting
method. For this purpose, commercial ingots of Mg-6Al-3La-1Ca were melted in a resistive
furnace with an inert atmosphere and it was agitated through a mechanical stirrer inserted in
the bath when they were in the semissolid state. It was used 1 to 10 minutes stirring time and
the temperatures changed from 585°C to 605°C. Specimens were extracted from the cast
ingots obtained and subjected to both mechanical tensile and hardness tests. In order to study
morphological evolution in magnesium alloy images have been performed in optical and
electron microscopy. X-ray diffraction were also performed to identify the microcompounds.
The results allowed to conclude that there was a great amount of globularization of the
structures and there was a precipitation of globular a-Mg, Aly;Las, (Mg,Al),Ca and Mg,Ca
phases. Acicular structures Alj;Las changed their solidification route: to temperatures above
605°C they have precipitated at globules boundary; however, to temperatures below 605°C
they have precipitated both at globules center and boundary. The manganese presence led to a
precipitation of a faceted microcompounds formed by Al-La-Mn. The tensile strength results
increased 75% and a deformability increased 83% when compared to non-stirred ingot
solidified at same condition at 605°C. The stirring time variation has confirmed the theory
about dendrite’s break followed by Ostwald Ripening phenomenon due to globularization of

structures and subsequent thickening.

Keywords: Rheocasting, solidification, magnesium, rare earth, semi-solid.
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Petch [um].

F — Forca aplicada no ensaio uniaxial de tracdo [N]
fs — Fracdo solida [adimensional]

k — Coeficiente de particdo [adimensional]

ky - Constante que representa o coeficiente de encruamento do material [MPa.m*?]
Is — Comprimento final do corpo de prova [mm]

I, — Comprimento inicial do corpo de prova [mm]

T - Taxa de resfriamento aplicada ao lingote [°C/s].

T — Temperatura [°C].

t — tempo [s].

Ta — Temperatura ambiente [°C].

T — Temperatura de fusdo [°C].

T. — Temperatura liquidus [°C].

TP — Temperatura de Processamento [°C].

Ts — Temperatura solidus [°C].

Tv — Temperatura vazamento [°C].

a — Representa a fase priméaria formada pelo magnésio com atomos de outros
elementos dissolvidos em solugdo sélida.

f - Representa a fase formada pelo magnésio com o aluminio (Al;7Mgs»).

AT — Superaquecimento, diferenca entre temperatura liquidus e temperatura de
vazamento [°C].

¢ — Elongamento especifico (deformacdo convencional de engenharia no ponto de
fratura) [%].

p — Massa especifica do magneésio [kg/m?].
0 — Angulo de cisalhamento aplicado a um brago dendritico [°].

oo - constante que representa a tensdo inicial em que havera o deslocamento das
discordancias [MPa].

oe — Tensdo de escoamento no ensaio de tragdo uniaxial [MPa].
oy — Tensdo de maxima no ensaio de tracdo uniaxial [MPa].

oy — Representa uma tenséo genérica (de escoamento ou de ruptura) na equacgéo de
Hall-Petch [MPa].
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1 INTRODUCAO

1.1 CONSIDERACOES GERAIS

A industria mundial vem buscando, nas ultimas décadas, a adequacdo necessaria as
demandas da populagdo sobre a necessidade de produtos mais sustentaveis e com maior
eficiéncia. Assim, ela tem buscado a reducdo de peso nos produtos e também a andlise da

eficiéncia do ciclo de vida dos insumos empregados.

Nesse sentido, 0 magnésio aparece como uma das boas alternativas para a substituicdo
de materiais considerados mais tradicionais como 0 a¢o e o aluminio. Caracteristicas como
baixo peso, boa precisdo dimensional e a possibilidade de processamento em larga escala
explicam o aumento da demanda dessa liga no mercado mundial nos ultimos anos
(MEKONEN et al., 2012).

Nas principais indlstrias de transformacgdo como a aerondautica, a automobilistica e a
de equipamentos portéateis como celulares e notebooks, a grande aplicabilidade desse insumo
é, em geral, em produtos semiacabados (near-net-shape). Assim, busca-se desenvolver
produtos de maior qualidade e confiabilidade (LI, XIONG e GUO, 2016; LIU, WANG e
FAN, 2008; GUAN et al., 2011).

A liga de magnésio mais tradicional e difundida no mercado de transformacéo é a
familia AZ, contendo aluminio e zinco em sua composi¢do. Ligas com baixo teor de aluminio
sdo indicadas para processos de conformacdo mecanica, como as ligas AZ21 e AZ31. Ja para
a obtencdo de pecas diretamente pelo processo de fundicdo, utilizam-se normalmente as séries
com teor maior de aluminio como a AZ91 (YANG et al., 2008).

A AZ91 apresenta boa resisténcia mecénica a frio, um bom nivel de fluidez e
resisténcia a corrosdo. Entretanto sua aplicabilidade em processos que exigem maior
resisténcia mecanica, tanto a frio como a quente, é restrita devido a valores baixos de

resisténcia a tracdo e a deformacéo (FERRI et al., 2010).

Tendo em vista esse fato, diversos autores vém estudando a adicdo de outros
elementos quimicos nas ja tradicionais familias AZ. A aplicacdo de elementos terras raras nas

ligas de magnésio tende, de forma geral, a ser uma forma efetiva de aumentar a dureza e a
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resisténcia mecanica ndo s6 em temperatura ambiente, como também em temperaturas
elevadas (FANG et al., 2016; ZHU et al., 2010; CHEN et al., 2016b).

Apesar da adi¢do de elementos terras raras propiciar a formacao de intermetalicos de
alta dureza ao longo da matriz reforcando-a, esses intermetalicos tendem a formar-se de forma

grosseira e irregular, tornando as propriedades mecéanicas insatisfatorias (FERRI et al., 2010).

1.2 JUSTIFICATIVA

Com o objetivo de resolver esse problema, estudos tém indicado a adocdo de uma
deformacdo plastica para quebrar esses compostos intermetalicos (CHO et al., 2013). Porém,
a deformacdo em ligas de magnésio ndao é uma tarefa simples, uma vez que o magnésio

apresenta estrutura cristalina hexagonal compacta o que dificulta a deformagéo.

Outra forma proposta é modificacdo da estrutura basica de solidificacdo da matriz, que
normalmente apresenta-se de forma dendritica, através do processamento em estado
semissolido (FANG et al., 2016). Requer-se para isso que a liga apresente uma ampla faixa de
solidificagdo para melhor controle da fracao de sélido (FELTRIN, 2004; GARCIA, 2007).

Para a familia de ligas de magnésio AZ, vérios trabalhos (WANG et al., 2008; YANG
et al., 2010; XING et al.,2010; GUAN et al., 2011; GUO et al., 2012; ZHANG et al., 2012;
TAO et al., 2013; ZHANG et al., 2015a) vém sendo realizados no sentido de obter-se uma
pasta reologicamente alterada pela aplicacdo de agitacdo durante o estado semissélido,

também denominado reofundicéo.

Entretanto, poucos trabalhos versam sobre a obtengéo das estruturas globulares e suas
implicacdes na morfologia e nas caracteristicas mecanicas em ligas de magnésio contendo

elementos terras raras.

Bartex (2012) investigou a influéncia das taxas de resfriamento nas estruturas
formadas em uma liga Mg-6Al-3La-1Ca. Mostrou-se nesse trabalho que houve a formagéo do
eutético (Mg,Al),Ca, e das estruturas de forma acicular Al;;Las. Também foi mostrado que
em condigBes proximas ao equilibrio essa liga apresenta uma ampla faixa de solidificacdo
iniciando-se préoximo a 610°C e terminando proximo a 515°C, sendo adequado para o

processamento em estado semissolido.
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Assim, esse trabalho visa investigar a influéncia do tempo de agitacdo e da

temperatura de agitacdo nas caracteristicas de formacao das microestruturas e sua implicagcdo

nas propriedades mecanicas da liga Mg-6Al-3La-1Ca quando submetida ao processamento

em estado semissolido.

Além disso, o trabalho visa compreender e explicar melhor o processo de formacéao

das estruturas globulares, quais os mecanismos estdo envolvidos e qual a sua influéncia tanto

na morfologia quanto nas propriedades mecanicas da liga em estudo.

1.3 ORGANIZACAO DO TRABALHO

A Figura 1 descreve de modo simplificado os experimentos realizados nesse estudo

para estudar a influéncia do tempo de agitacdo e da temperatura de agitacdo na obtencdo de

lingotes reofundidos.

Figura 1 — Descrigdo do planejamento experimental utilizado nesse trabalho.

Objetivo:
Estudo da influéncia do
tempo de agitacdo e da
temperatura de
agitacdo na morfologia
e nas propriedades
mecanicas de lingotes
reofundidos

METODOLOGIA 1 —M1
Estudo da influéncia da
temperatura de agitacdo e da
fracdo solida nas
propriedades mecanicas e
metaliirgicas do reofundido

METODOLOGIA 2 —M2
Estudo da influéncia do
tempo de agitacdo na
evolucdo microestrutural do
reofundido

Macrografia
Micrografia
Analise térmica
MEV/EDS
DRX
Ensaio de dureza
Ensaio de tragdo

Fractografia

Micrografia

_J Analise térmica

MEV/EDS

Fonte: Préprio autor.

Ensaio de dureza

Para isso, foram propostas duas metodologias conforme ilustrado na Figura 1: a

primeira consiste em estudar a influéncia da temperatura de agitagéo e, consequentemente, da

fracdo solida na formacdo do reofundido. Ja a segunda, consiste em estudar a influéncia do

tempo de agitacdo na morfologia do metal reofundido.
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2 OBJETIVOS

Os objetivos principais desse trabalho sdo realizar o processamento e o estudo da
influéncia do tempo de agitacdo e da temperatura de agitacdo no processamento em estado
semissdlido da liga Mg-6Al-3La-1Ca. Pode-se ainda listar os seguintes objetivos especificos:

e Montar um aparato experimental para o processamento e obtencdo dos

reofundidos;
e Avaliar a influéncia do tempo de agitacdo sobre a morfologia da liga estudada;

e Avaliar a influéncia da temperatura de agitacdo, e consequentemente da fracdo

solida, na morfologia e nas propriedades finais do lingote reofundido;

e Auvaliar a influéncia da morfologia nas propriedades mecanicas dos lingotes

produzidos;
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 HISTORICO DO PROCESSAMENTO EM ESTADO SEMISSOLIDO

Em 1971, David Spencer, durante suas pesquisas com o sistema binario Sn-15%Pb,
decidiu avaliar as condicBes reoldgicas dessa liga. Ao variar as temperaturas e aplicar
diferentes taxas de resfriamento, verificou-se que, ao contrario das esperadas trincas, 0
material apresentava um comportamento de escoamento como de uma pasta de baixa
viscosidade e as estruturas ndo eram mais dendriticas apresentando-se na forma esferoidal.
Nascia 0 processamento em estado semissolido (FELTRIN, 2004; FLEMINGS, RIEK e
YOUNG, 1976).

Desde 1971 vérias técnicas ndo sé de obtencdo de estruturas reofundidas como
também de controle no processo de solidificacdo e também de pds processamentos e avangos
nessa area tém sido relatadas na literatura (FLEMINGS e SHIOHARA, 1983;
CHARREYRON e FLEMINGS, 1985; MOON, CORNIE e FLEMINGS, 1991).

A maioria desses trabalhos, no entanto, versaram sobre outras ligas metalicas como
Sn-Pb (FLEMINGS, RIEK e YOUNG, 1976), Al-Si (MOON, CORNIE e FLEMINGS,
1991), Al-Cu (KATTAMIS e PICCONI, 1991) e outras combinacdes.

Devido a crise do petroleo, nas décadas de 1970 e 1980, a indUstria automobilistica
comecou a demandar, cada vez mais, produtos de baixo peso a fim de diminuir o consumo de
combustiveis dos automoveis. Como consequéncia, durante a década de 80, o
desenvolvimento da inddstria focou, basicamente, em ligas de aluminio. Agora, com as novas
demandas para reducdo das emissdes gasosas e 0s estabelecimento de uma legislacdo para o
controle de poluentes, novamente, € demandado pela industria um salto no desenvolvimento
de tecnologias para a reducédo de peso. Nesse contexto surgiram as pesquisas focadas em ligas
de magnésio (FAN, 2001; KAINER, 2003; KIUCHI e KOPPI, 2002).

Assim, os primeiros trabalhos publicados sobre o processamento em estado
semissolido focado em ligas de magnésio e o seu desenvolvimento datam da virada do século,
inicio dos anos 2000 (KAINER, 2003; YIM e SHIM, 2003).
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3.2 SOLIDIFICACAO DE LIGAS METALICAS

A solidificacdo de ligas metalicas é um assunto de grande interesse para a industria de
transformacdo. A estrutura formada imediatamente apds a solidificacdo afeta ndo s6 as
propriedades das pecas produzidas por fundicdo como também aqueles produtos que
receberdo um pos-processamento como laminacdo, trefilacdo ou forjamento (GARCIA,
2007).

As caracteristicas mecanicas desses produtos estdo diretamente ligados ao tamanho de
grdo, aos espacamentos dendriticos, a precipitacdo de intermetalicos entre outros. Ja esses
parametros microestruturais estdo diretamente ligados as taxas de resfriamento e ao

processamento realizado durante o estagio de solidificagdo.

Quanto maiores as taxas de resfriamento mais refinada serd a morfologia apresentada
pelo lingote. Por sua vez, quanto mais refinadas as estruturas formadas melhores as
propriedades mecéanicas apresentadas pelo produto final, como mostrado pela equacdo de

Hall-Petch (1), em que oy (MPa) representa a resisténcia ao escoamento de um material:

ky (1)

Na equacdo 1, oo (MPa) é uma constante que representa a tensao inicial em que havera

1/2

o deslocamento das discordancias, ky (MPa.m™) representa o coeficiente de encruamento do

material e d (m) representa o tamanho médio dos grdos da amostra analisada.

O inicio da solidificacdo é caracterizado pelo surgimento das primeiras estruturas

so6lidas como sumarizado por Garcia (2007):

O processo de solidificagdo inicia-se quando um material no estado liquido
comega 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 embrides. Devido & extracdo
de calor, e consequente liberacdo de calor latente, esses embrifes ndo tem
estabilidade suficiente para manterem-se e acabam desintegrando-se. Porém,
como ha o resfriamento, novos embrides sdo criados, mantendo-se o
processo instavel por alguns instantes. Entretanto, apds esse estado inicial,
alguns desses embriGes atingem um nUmero minimo de &tomos e,
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consequentemente, um tamanho minimo (atingindo o chamado raio critico)
gue acaba dando a estabilidade suficiente para que ndo mais se desintegrem.
Assim, estdo formados os primeiros nucleos de sélido no liquido.

A partir do surgimento dos nucleos comega 0 processo de crescimento dos cristais
com a agregacgdo de mais atomos ao sélido e desprendimento de energia. Dependendo da taxa
de extracdo de calor esse crescimento pode assumir a forma plana, celular ou dendritica
(STEINMETZ et al, 2018).

Porém, como existe diferenca de solubilidade entre o sélido e o liquido d&-se inicio ao
processo de segregacdo de soluto. Essas instabilidades geram perturbagdes na interface
liquido sélido de forma a dar inicio as protuberancias, também conhecidas na literatura como
dendritas (BISCUOLA e MARTORANO, 2008).

Uma vez estaveis, e dando continuidade ao processo de extracdo de calor do molde,
essas dendritas comecam a agregar cada vez mais atomos e crescer em tamanho e em
proporg¢do no liquido (diminuindo a fragdo liquida e aumentando a sélida) até a solidificacéo

completa (JELTSOV et al, 2018). Na Figura 2, pode-se ver a evolucdo das dendritas.

Figura 2- Evolucéo das dendritas de uma liga Mg-Gd em tempo real em funcdo da taxa de extracdo de calor: (a)
0,033 K/s; (b) 0,10 K/s; (¢) 0,25 K/s.

“62

Fonte: WANG et al., 2016
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Pode-se notar nessa figura a evolugdo, em tempo real, do crescimento das dendritas
em uma liga Mg-Gd. As imagens foram feitas com o auxilio de um raio-X sincrono. As taxas
de extracdo de calor influem diretamente na velocidade do deslocamento da frente dendritica

e no tamanho das estruturas formadas.

Também se pode notar que coexistem estruturas solidas e liquidas nessa faixa de
temperaturas (regido conhecida como zona pastosa). Ou seja, existe uma estrutura sélida (com
o formato parecido com um esqueleto) de dendritas rodeada por um liquido enriquecido de
outros elementos quimicos (YIM e SHIM, 2003).

Nesse processo ocorre uma constante mudanca de composicdo quimica devido a
diferenca de solubilidade entre a fase solida e a fase liquida. Assim, ocorre a difusdo de
elementos quimicos do solido para o liquido (no caso do coeficiente de particdo — k — ser
menor que a unidade), causando o fenémeno também conhecido como segregacdo de soluto
no liquido (GARCIA, 2007).

Durante a coexisténcia das fases solidas e liquidas a equacdo de Scheil pode ser
utilizada para determinar a fracdo solida presente no material levando em consideracdo as
temperauras de transformacéo e propriedades termofisicas do material, como demonstrado na

equacéo 2:

RN @
o= 1_<Tf_Tl>

Onde fs representa a fracdo sélida (0 < fs < 1), T, representa a temperatura liquidus
(°C), Tt representa a temperatura de fusdo do Mg puro (°C), T representa a temperatura do

banho dentro da regido pastosa (°C) e k representa o coeficiente de particdo (adimensional).

Com essa equacdo pode-se prever a quantidade de solido presente na temperatura
planejada de trabalho e é amplamente utilizada na literatura (CHARREIRON e FLEMINGS,
1985; FAN, 2001; CHEN, CHEN e LIAO, 2008; GUO et al., 2012; ESMAILI et al., 2014;
CHEN et al., 2016b).

Essa equacdo permite quantificar a quantidade de fracdo solida formada para o caso de

mistura completa no liquido e auséncia de difusdo no sélido (GARCIA, 2007).
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3.3 MECANISMOS DE FORMACAO DAS ESTRUTURAS GLOBULARES

A formacéo das estruturas globulares é influenciada por diversos processos individuais
e ainda € um assunto em ampla pesquisa. Para entender, entretanto, a sua formacgdo e
desenvolvimento sdo propostos alguns mecanismos de formacéo dessas estruturas, como sera

mostrado a seguir.

3.3.1 Modelo de cavitacéo

Esse modelo sugere que a nucleacdo das estruturas solidas, que depois formardo o
solido primério, sdo influenciadas por microbolhas surgidas no seio do liquido devido as
rarefacGes causadas por um agitador agindo no liquido. Vejamos o processo de cavitacao para

auxiliar no entendimento desse modelo.

A cavitacdo € um fendmeno que ocorre muito em bombas e maquinas de fluxo em
geral quando estdo bombeando algum liquido. Durante 0 bombeamento do fluido, devido a
rotacdo do rotor e o desenho da voluta, surge uma depressdao de um lado da bomba (lado de
baixa pressdo) succionando o fluido para o interior da voluta. Apos passar pelo corpo da
bomba o liquido ganha energia potencial fornecida pelo rotor, aumentando sua pressdo, e é

descarregado no lado de alta pressdo (HENN, 2012).

Quando o fluido esta na area de suc¢do a pressao local pode baixar muito atingindo a
chamada pressdo parcial de vapor, fazendo com que parte do liquido mude de fase
transformando-se em vapor. Esse fendmeno acontece apenas localmente, fazendo com que

aparecam pequenas bolhas de gas no interior do liquido (MACINTYRE, 1989).

Entretanto, quando esse liquido passa pelo rotor, onde é aumentada a pressao devido a
cedéncia de energia do rotor para o liquido e a pressao local atinge um valor maior do que a
pressao parcial de vapor, fazendo com que as bolhas colapsem e voltem a condicdo de liquido.
No entanto, esse processo costuma ser danoso nas bombas, pois a liberacdo de energia €
bastante grande e pode reduzir a vida util nas maquinas de fluxo (CENGEL e CIMBALA,

2015). Esse processo é mostrado na Figura 3.
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Se durante o processo de solidificacdo de um material metdlico um agitador
(normalmente no processo de agitacdo por ultrassom) € ligado, aplica-se no liquido uma
tensdo positiva (compressdo) causada pelo campo eletromagnético. Essa tensdo se distribui
uniformemente no fluido devido ao principio de Stevin. Assim todo o liquido estard
comprimido. Quando, porém, inverte-se o sentido da aplicacdo de pressdo as tensdes causadas
serdo negativas (tracdo) causando a rarefacdo, localmente, do fluido (HENN, 2012).

Figura 3 — Esquema ilustrativo do mecanismo de cavitacao.
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Fonte: PACHECO, 2010.

Nesse processo de rarefacdo surge dentro do liquido regides de baixa pressao podendo
atingir localmente a pressédo parcial de vapor. Quando, porém, muda-se o sentido de aplicacdo
de tensdo ocorre a compressao do liquido causando a imploséo das bolhas de gas formadas no
seio do liquido. Como esse processo ndo é em equilibrio ocorre a formagdo de microbolhas
aumentando a nucleacdo no metal liquido, sendo este o mecanismo responsavel pela
precipitacdo dos glébulos na matriz metalica (WANG et al., 2000; ZHANG et al., 2012;
WANG et al., 2015; FANG et al., 2016).

3.3.2 Modelo do cisalhamento das dendritas

Se durante o processo de resfriamento da liga, ainda no inicio da formagdo das
estruturas, € promovida uma agitacdo que promove a quebra dessa organizacdo dendritica,
pequenas quantidades ja solidificadas sé@o arrancadas do sélido e langadas novamente no

liquido, como pode ser visto na Figura 4.
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Devido a esse esforco de cisalhamento, causado pela agitagéo, essas novas estruturas
sdo separadas e langadas ao liquido tomando a forma esferoidal. Como esses sélidos ja
atingiram o raio critico, sdo estaveis e como 0 processo ocorre em temperatura constante ou
com a reducdo da temperatura (devido ao resfriamento) continuardo na forma sélida mesmo

estando rodeados pelo liquido.

Figura 4 — Modelo esquematico de cisalhamento das estruturas dendriticas com o arrancamento dos
bracos das extremidades seguindo a sequéncia: (a) cisalhamento das dendritas; (b) dobramento devido aos
esforcos; (c) inicio da fratura; (d) arrancamento das extremidades. As letras L e S representam, respectivamente,
Liquido e Solido.
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Devido ainda a agitacdo acontece um processo convectivo no fluido movimentando
esses sélidos arrancados do brago dendritico para o interior do liquido. Esse sélido, também
conhecido na literatura como gréos primarios (primary grains), toma a forma esferoidal
devido, basicamente a (MARTIN, KUMAR e BROWN, 1994):

e As tensdes de cisalhamento causadas no liquido pela agitacao;

e Fluxo de soluto, devido a diferenca de solubilidade entre o s6lido e o liquido,
na fronteira do globulo;

e E também porque a forma esferoidal apresenta a menor energia livre no

sistema.

A partir desse solido, que foi jogado no liquido remanescente e assumiu a forma
esferoidizada, novas estruturas dendriticas podem nuclear e crescer desde que nao haja mais
agitacdo no banho. Dai sdo formadas as estruturas globulares tipicas dos processos no estado
semissolido (CANYOOK et al., 2012). A Figura 5 mostra esse processo de nucleacéo a partir

do novo solido.

Figura 5 — Micrografia de uma liga de aluminio A356 mostrando um glébulo de sélido primério
rodeado por liquido eutético (formagdo dendritica).

Fonte: CANYOOK et al., 2012

Pode-se notar que o glébulo (branco) formado basicamente pelo metal base e alguns
atomos dissolvidos em estado solido é rodeado por uma estrutura dendritica formada pelo
liquido eutético remanescente que utilizou o solido primario como ponto de nucleagdo e a

partir dele comecou a crescer.
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Yim e Shin (2005) investigaram a segregacdo causada pelo processo de formacgéo dos
glébulos em uma liga AZ91D e relataram que h4 um aumento da quantidade de aluminio

segregado comparando-se o centro do glébulo com as bordas formadas pelo liquido eutético.

Ja o efeito da agitacdo continua na formacédo de sélidos globulares pode ser visto na
Figura 6. Nessa imagem (a) é mostrado uma micrografia de uma liga de Al-Si solidificada
normalmente em condigdes proximas a do equilibrio e sem agitagdo. Ja na imagem (b) é
mostrado o efeito da agitacdo, criando uma estrutura globular e que ficou rodeada por um
liquido eutético, resfriada rapidamente (MOON, CORNIE e FLEMINGS, 1991).

Figura 6 — Micrografia da liga Al-Si:(a) formacao dendritica da liga solidificada em condi¢des proximas
ao equilibrio sem agitacéo; (b) estrutura globular rodeada por estruturas dendriticas ap6s breve agitacdo e rapido
resfriamento.

(@) (b)

Fonte: MOON, CORNIE e FLEMINGS, 1991

Essa sequéncia de agitacdo da estrutura em solidificacdo seguida de rapido
resfriamento é fundamental para sucesso do processo, pois, mantém-se a disposi¢do dos
glébulos formados pelo processo de agitacdo os quais irdo influenciar diretamente as
caracteristicas morfoldgicas e, consequentemente, as propriedades mecanicas, mesmo em

temperatura ambiente.

Entretanto, se a agitacdo foi iniciada e da-se tempo para a difusdo dessas estruturas é
possivel notar ndo s6 a formacdo de uma morfologia globular, mas também da aparicdo de
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dendritas e, dependendo das condic¢Bes de processamento, uma estrutura intermediaria entre
elas, também conhecida na literatura como rosetas (WAN e SAHM, 1990).

Yao e Zhang (2016), ap0s a agitacdo da pasta reoldgica, realizaram o resfriamento de
uma liga Mg-6Zn-1Y diretamente em agua e ao ar, ambos as condic¢des controladas de 20 °C.
Pode-se notar, além da maior globularizacdo da estrutura quando resfriada em agua, o grande
refinamento do liquido eutético remanescente. J& a morfologia do lingote resfriado ao ar
tendeu ao formato mais irregular e até mesmo a apari¢do de rosetas, como mostrado na Figura
7.

Figura 7 — Microestrutura da liga Mg-6Zn-1Y processada em estado semissolido e resfriada: (a) em
agua; (b) ao ar. Detalhe dos eutéticos formados no canto superior direito de cada foto.

Fonte: YAO e ZHANG, 2016

Chen et al. (2016b) realizaram o estudo das condi¢bes de processamento variando a
tensdo, a frequéncia e o tempo de agitacdo utilizando uma agitador eletromagnético em uma
liga Mg-Nd-Zn-Zr. A Figura 8 mostra a aparicdo das trés estruturas mencionadas em uma

mesma metalografia.
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Figura 8 — Micrografia de uma liga Mg-Nd-Zn-Zr submetida ao processo de reofundicéo por agitacéo
eletromagnética apresentando os trés tipos de morfologia: dendritica, roseta e globular (esférico).
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Fonte: CHEN et al, 2016b

Na Figura 8 pode-se ver o aparecimento de dendritas, rosetas e globulos esféricos na
mesma micrografia e esse fendbmeno foi relatado pelos autores para o tempo de agitacdo de
120 segundos, 350 Volts e 20 Hertz (CHEN et al, 2016b).

Porém, o aparecimento das rosetas também ¢é justificado na literatura (WANG et al,
2015; YIM e SHIN, 2005; CANYOOK et al, 2012; GUAN et al, 2012) pela movimentacéao

das dendritas primarias e posterior modificacao estrutural.

Essa teoria concorda plenamente com o inicio da formacdo apresentado até agora:
cisalhamento das extremidades das dendritas e movimento convectivo para dentro do liquido.
No entanto, depois 0 movimento de fragmentacdo das estruturas solidas € pautado por dois
fendmenos distintos: Ostvald Ripening e Coalescéncia. Ambos 0s mecanismos serdo

detalhados a sequir.

3.3.3 Modelo de Ostwald Ripening

Em termos gerais, da-se o0 nome de Ostwald Ripening ao fenébmeno onde ocorre o0
crescimento de uma gota, imersa dentro de um liquido ou uma emulsdo, a custa de uma
goticula menor. Ou seja, imagine um balde de dgua e que na superficie é pingado pequenas

gotas de O6leo. Devido a imiscibilidade entre ambos no primeiro momento as gotas
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apresentam-se separadas. Entretanto, apds alguns instantes, e devido as tensdes de
cisalhamento no liquido, as gotas de Oleo tendem a juntarem-se aumentando sua &rea
superficial e diminuindo a quantidade das gotas. Ainda assim as fases ndo se misturam devido
a imiscibilidade.

Esse fenbmeno processa-se a fim de reduzir a instabilidade termodinamica que os
glébulos apresentam e liberar a energia livre residual. Primeiro tendendo a forma globular ou
esférica, e depois pelo crescimento da area superficial. Assim, a gota tenta reduzir sua energia
pelo aumento da sua superficie livre (WAN e SAHM, 1990a; TAYLOR, 2003).

O processo de Ostwald Ripenig foi sumarizado por Kabalnov e Shchukin (1992) da

seguinte forma:

Ostwald Ripening é um processo de crescimento gradual das particulas
maiores & custa das menores pelo meio da difusdo molecular ocasionada pela
diferenca de composicdo quimica e também da diferenca de energia
existente entre as particulas (KABALNOV e SHCHUKIN, 1992).

Também se pode destacar a definicdo dada por Taylor (1998) da seguinte forma:

Em termos simples, a reprecipitacdo de Ostwald é o crescimento de uma
goticula dispersa em uma emulsdo a custa de uma menor como resultado da
diferenca de potencial quimico do material dentro das goticulas. Esse
potencial surge da diferenca no raio de curvatura das gotas.
Alternativamente, pode-se entender o0 processo puramente em termos da
reducdo de energia livre do sistema através da destruicdo da area interfacial.
Em geral, o efeito é o aumento do raio médio da goticula a0 mesmo tempo
em que as goticulas menores se dissolvem e depositam seu material sobre as
goticulas maiores (TAYLOR, 1998).

A teoria de Ostwald Ripening foi proposta para explicar fenémenos ocorridos em
emulsdes. Emulséo pode ser definida como uma dispersdo coloidal que ocorre entre dois
liquidos que n&o se misturam. O sistema 0leo e agua € um exemplo classico de uma emulséo
instavel. Pode-se, entretanto, citar o leite e a maionese como emulsBes estaveis. O leite
apresenta gordura dispersa em agua e, a olho nd, parece uma Unica solucéo. J& a maionese é
também uma mistura agua e 0leo, porém existem coloides protetores e agentes emulsificantes

ou tensoativos que estabilizam a mistura (TAYLOR, 1995).

Também vale ressaltar a definigdo dada por Oliveira et al. (2004):
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Quando dois liquidos imisciveis sdo misturados, mantendo-se agitacdo
constante, as duas fases tendem, inicialmente, a formar goticulas dispersas
de um dos liquidos no interior do outro. Quando a agitacdo cessa, as
goticulas tendem a coalescer e o0s liquidos separam-se novamente
(OLIVEIRA et al., 2004).

Com essas definicBes apresentadas, pode-se modelar a pasta reoldgica, formada por
uma mistura de particulas sélidas e liquidas, como uma emulsdo onde se apresentam duas
fases imisciveis: uma representada pelos glébulos do sélido priméario e outra representada
pelo liquido eutético remanescente (KIM e VOORHEES, 2018).

Devido a quebra das pontas das dendritas e 0 seu posterior transporte para o interior do
liquido pelas correntes convectivas desenvolvidas pela agitacdo, é causada a dispersdo de

grande quantidade de particulas imersas em um liquido eutético.

A continua agitacdo da pasta reoldgica acaba gerando um processo de esfacelamento
desses sdlidos 0 que teoricamente geraria uma condicdo excelente para a redugdo do tamanho
dos globulos e a consequente globularizacdo completa, levando seu fator de forma para
valores proximos de 1 (um). Entretanto, devido ao fendmeno de Ostwald Ripening os
glébulos sélidos comecam a aumentar sua area superficial a fim de reduzir a energia livre do
sistema. O que se pode notar na pratica € que um tempo elevado de processamento tende ao
engrossamento das estruturas globulares, conforme apontado na literatura (CHEN, CHEN e
LIAO, 2008; CANYOOK et al., 2010; CANYOOK et al., 2012; MENG et al., 2015).

Chen et al. (2016b) realizando testes sobre a influéncia dos parametros de
processamento em uma liga Mg-Nd-Zn-Zr submetida a agitacdo em estado semissolido
usando um agitador eletromagnético utilizou o mecanismo de Ostwald para explicar o
surgimento das morfologias encontradas: dendritas, rosetas e globulos, como mostrado na

Figura 8. J& 0 esquema proposto para explicar esse fenébmeno é mostrado na Figura 9.

Pode-se notar na Figura 9 que o processo de fragmentacdo comeca da esquerda para a
direita (conforme as setas). Primeiro ocorre a fragmentacdo da dendrita em pedagcos menores e

a posterior agitagédo acarretaria no engrossamento das estruturas (CHEN et al., 2016b).
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Figura 9 — Modelo esquematico apresentado para explicar a formagdo das morfologias encontradas em

uma liga Mg-Nd-Zn-Zr.
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Fonte: Chen et al., 2016b

Por outro lado, Chen, Chen e Liao (2008) utilizaram as informacgdes do modelo de
Ostwald e o correlacionaram com a reologia apresentada pelos lingotes. Como sera
apresentado na Figura 14 a reologia da liga apresenta dois comportamentos distintos: para
baixas fracGes de solido a viscosidade diminui em funcdo do tempo de residéncia. Ja para

valores maiores de fracGes de solido a viscosidade tende a aumentar com o passar do tempo.

O que ocorre nesse sistema é que para baixas fragdes sélidas a continua agitacao tende
a aumentar o cisalhamento e a consequente reducdo do tamanho das particulas. Ja para altos
valores de fracdo solida a continua agitacdo tende a auxiliar o processo de Ostwald Ripening,
dando mobilidade aos glébulos e promovendo o aumento da area superficial dos maiores a

custa dos menores.

3.3.4 Modelo de coalescéncia

A definigdo de coalescéncia no dicionario pode ser dada como a uniéo, a fuséo ou a
aderéncia do que estava separado. E um processo através do qual os elementos dispersos se
unem formando assim um todo maior. Mais uma vez esse processo ocorre na tentativa de

diminuir a energia total do sistema.

Quando coexistem na pasta metalica solido e liquido e esses séo influenciados por
uma agitacdo, ocorre a mobilidade e movimentacdo dessas estruturas devido as correntes

convectivas.
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Fang e Fan (2002) relataram que o fenbmeno de aprisionamento do liquido entre as
estruturas solidas é afetado, basicamente, por dois mecanismos: Ostwald e a Coalescéncia.
Eles tiveram efeitos opostos sobre a evolucdo do liquido aprisionado. Durante a processo de
Ostwald ripening, pequenas particulas com liquido aprisionado irdo engrossar e soltar esse
liquido eutético aumentando assim o tamanho do sélido primario (estruturas globulares). Por
outro lado, durante a coalescéncia das particulas, o liquido aprisionado iria permanecer dentro
delas. Eles também concluiram que, para frac¢fes sélidas altas, a coalescéncia das particulas
seria 0 principal mecanismo para 0 engrossamento estrutural, enquanto que para fracbes de

solidos baixas, a reprecipitacdo de Ostwald seria 0 mecanismo dominante.

Chen, Chen e Liao (2008) realizando estudos com uma liga AZ91 também relataram
esse fenbmeno. As medidas experimentais na reologia da liga indicaram um comportamento
diferente, dependendo da fracdo solida utilizada, como mostrado na Figura 14. Para

explicacdo desse fendmeno, eles propuseram o modelo mostrado na Figura 10.

Analisando-se a Figura 10 e a Figura 14 pode-se inferir que o processo de Ostwald é
predominante em baixos valores de fracdo solida enquanto o modelo de coalescéncia parece

ser predominante para elevados valores de fracdo solida.

Figura 10— Modelo de formacdo das particulas explicando a diferenca entre os dois modelos: (a)
elevadas fragGes solidas — modelo de Coalescéncia; (b) baixas fragdes sélidas — modelo de Ostwald Ripening .
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Fonte: adaptado de CHEN, CHEN e LIAO, 2008.
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Na Figura 10 pode-se ver que a agitagéo inicial causa a quebra da dendrita e, devido
ao cisalhamento, o aprisionamento de liquido eutético nos sélidos primarios. Na parte (a) o
mecanismo é dominado pela coalescéncia e € ilustrado para altas fragdes de solido. J& na parte
(b) o mecanismo predominante é o de Ostwald e ilustra a ocorréncia em baixas fracdes de
solido (CHEN, CHEN e LIAO, 2008).

Corroborando com essa hipotese, Chen et al. (2016a) estudaram a liga Mg-Nd-Zn e
apos o processamento reoldgico da pasta metalica obtiveram micrografias apontando a
evolucdo do mecanismo de coalescéncia com o aprisionamento de liquido eutético dentro dos

glébulos formados pelo sélido primério, como mostrado na Figura 11.

E possivel notar nessa figura que o liquido eutético ficou aprisionado no interior dos
glébulos mostrando que o processo de coalescéncia € mais predominante que o processo de

Ostwald para essa condicéo reoldgica da liga.

Figura 11 — Metalografia mostrando liquido aprisionado no meio dos glébulos de sélido primario em
uma liga Mg-Nd-Zn. A regido acinzentada fora dos glébulos também é formada pelo liquido eutético.

Fonte: CHEN et al., 2016a.

Entretanto, esse processo de formacdo das estruturas globulares é dinamico e depende
de fatores como a quantidade de soluto, da taxa de resfriamento, velocidade de agitacdo e
tempo de processamento. A seguir, serdo revistos os principais meios de influéncia no

processamento em estado semissélido.
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3.4 CONSIDERACOES SOBRE LIGAS DE MAGNESIO

3.4.1 Considerac0es gerais

O magnésio é um metal alcalino terroso pertencente ao grupo (ou a familia) 2 da
tabela periodica. Apresenta estrutura cristalina hexagonal compacta e é o sexto elemento mais
abundante no planeta. E encontrado na natureza em minerais rochosos como a Magnesita e a
Dolomita e também dissolvido na 4gua do mar. O metal puro apresenta uma massa especifica
de 1740 kg/m3 e a sua temperatura de fusdo é de 650 °C + 5 °C (KAINER, 2003; BARTEX,
2012).

A nomenclatura para as ligas de magnésio mais aceita em todo mundo segue as
recomendacdes da ASTM B275-05. Nesse sistema a nomenclatura é dividida em quatro
partes, como mostrado na Figura 12.

Figura 12 — Indicativo esquematico da nomenclatura conforme a recomendagdo da ASTM B275-05.
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Fonte: préprio autor

Nessa figura as 4 partes estdo indicadas e representam respectivamente da primeira
para a quarta parte: os elementos quimicos presentes, a quantidade desses elementos, a
representacdo de pureza da ASTM e o estado em que se encontra a liga (como fabricada,

recozida, envelhecida, etc).



42

A Tabela 1 apresenta as letras utilizadas para simbolizar os principais elementos

quimicos presentes em ligas de magnésio.

Tabela 1- Nomenclatura padréo das ligas de magnésio conforme a ASTM B275-05.

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
I Estréncio W Ytrio
K Zirconio Y Antimdnio
L Litio Z Zinco

Fonte: BARTEX, 2012.

Cabe ressaltar, porém, que na tabela 1 o elemento “E” ndo indica um elemento, mas
sim uma mistura de elementos quimicos pertencente ao grupo dos Lantanideos e dos
Actinideos. A essa mistura da-se o nome de “Metais Terras Raras” e é amplamente conhecida
na literatura como “Misch Metals” (ASTM B275-05;ROKHLIM, 2003; BARTEX, 2012).

Para o caso da Ultima letra da nomenclatura sugerida pela ASTM, utilizam-se as letras
designadas na Tabela 2, que correlaciona desde o caso bruto de fusdo (como fabricado) até

processos como o trabalho a frio ou tratamentos térmicos.

Tabela 2 - Nomenclatura utilizada pela ASTM B275-05 para o p6s processamento das ligas de

Magnésio.
Designacéo Significado Designagao Significado
F Como fabricado T5 Envelhecimento artificial
O Recozido, recristalizado T6 Solubilizagéo + envelhecimento artificial
H Endurecido por trabalho a frio T7 Solubilizado e estabilizado
T2 Recozido (para produtos fundidos) T8 Solubilizagéo + trabalho a frio + envelhecimento
T3 Soluzilizagdo + trabalho a frio T9 Solubilizagéo + envelhecimento+trabalho a frio
T4 Solubilizagéo T10 Envelhecimento artificial + trabalho a frio

Fonte: Adaptado de ROKHLIM, 2003.
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3.4.2 Considerac0es sobre a liga Mg-Al-La-Ca

Para a realizacdo do processamento em estado semissolido o conhecimento dos
pardmetros fisicos da liga é fundamental. Dados como temperatura solidus e liquidus s&o de
fundamental importancia para controle do processo uma vez que a quantidade de solido
existente exerce grande influéncia nas propriedades reoldgicas da pasta reofundida
(CANYOOK et al., 2010).

Outro parametro importante é a faixa de solidificacdo, uma vez que faixas muito
estreitas (diferencas entre temperaturas sélido e liquido muito préximas), dificultam o
controle e obtencdo das estruturas reofundidas (FELTRIN, 2004).

A partir da familia de magnésio AZ (sistema magnésio-aluminio-zinco) diversos
trabalhos propdem a adicdo de elementos de liga para modificacdo das precipitacées de forma
a melhorar o desempenho das propriedades mecénicas (CHEN et al., 2016a; CHEN et al.,
2016¢; FANG et al., 2016a).

Yang et al. (2008), realizaram uma grande revisao bibliografica sobre as ligas de
magnésio e o0 seu desenvolvimento. Nesse sentido, diversos tipos de adi¢cdo sdo propostos para
melhorar as propriedades do magnésio. Cita-se nesse trabalho com grande destaque a adicdo

de terras raras para aumentar as propriedades mecanicas da liga.

Suzuki et al., (2005) e Ayman, Junko e Atsuyoshi (2011) propuseram a adicdo de
Célcio e Lantanio ao sistema AZ91 para obtencdo de fundidos de alta qualidade, melhorando

a processabilidade do magnésio e, principalmente, a resisténcia em elevadas temperaturas.

Os trabalhos realizados por Figueiredo (2008) e Ferri (2008) versaram sobre o estudo
da adicao de lantanio, que combinado ao aluminio forma precipitados aciculares, em ligas de
magnésio. Esse precipitado, de alta dureza, funciona como uma espécie de grampo,
precipitando-se entre os contornos de grdo e criando uma espécie de clipagem na estrutura

deixando-a mais resistente, seja em temperatura ambiente, seja em elevadas temperaturas.

Bartex (2012) e Garcia (2012) realizaram o estudo da liga Mg-6Al-3La-1Ca. Durante
a andlise térmica realizada em experimentos com resfriamento lento (préximo ao equilibrio) a
liga em estudo apresentou uma ampla faixa de solidificagdo. Os autores realizaram a analise
térmica dessa liga, apontando os principais pontos de transformacdo termodinamica,

conforme mostrado na Figura 13.



44

Para condigBes proximas ao equilibrio térmico a temperatura liquidus (inicio da
solidificacdo) registrada foi proxima a 615 °C e a temperatura solidus (final de solidificacdo)
ocorreu proxima a 512 °C. Ainda foi relatada a ocorréncia de dois patamares de temperatura
proximos a 600°C e a 526°C, estando provavelmente relacionados a formacao,
respectivamente, das fases AlyjLas e (Mg,Al),Ca. Por fim a temperatura de 512°C esta
relacionada a formacéo do eutético refinado de Mg,Ca e o fim da solidificacdo. A temperatura
de 401°C registrada refere-se a uma transformacéo de fase em estado solido relacionada a
Mg-Al-Ca (BARTEX et al, 2019).

Figura 13 — Analise térmica realizada na liga Mg-6Al-3La-1Ca mostrando os principais pontos de
transformacéo durante a solidificacéo.
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Fonte: adaptado de BARTEX et al, 2019.

Esses valores mostram que além da liga exibir uma ampla faixa de solidificacdo, o que
permite um controle seguro da fracdo sélida com maior efetividade, ainda se pode, através do
controle da solidificacdo, gerar uma mudanca na morfologia apresentada e consequentemente

alteracdes no comportamento mecanico dos lingotes produzidos.

3.5 INFLUENCIA DOS PRINCIPAIS PARAMETROS DE PROCESSO

3.5.1 Tempo de Agitacdo no Processamento do Reofundido

O tempo de agitacdo na obtencdo de reofundidos tem grande influéncia na morfologia
e, consequentemente, nas propriedades mecanicas apresentadas pelos lingotes. O tempo varia

bastante com 0 método de aplicacdo da agitacdo na pasta reofundida.
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De forma geral, os processos podem ser classificados pela aplicacdo da agitacdo em
um tempo curto, na faixa que inicia desde poucos segundos (YANG, et al., 2010) até 1 (um)
ou 2 (dois) minutos (CHEN, et al., 2016b). De outra forma pode-se utilizar tempos de
processamento maiores, como, por exemplo, com faixas da ordem de 5 (cinco) a 60 (sessenta)
minutos (YIM e SHIN, 2005; CHEN et al., 2008).

Os tempos curtos de processamento sdo utilizados, normalmente, em processos com
agitacdo eletromagnética (CHEN, et al., 2016), rotacdo do cadinho (YANG et al., 2010) ou
por ultrassom (FANG et al., 2016). Mas também, outros processos como o Twin Roll (JU e
HU, 2016), borbulhamento de gas (CANYOOK et al., 2010) e vazamento sobre placa (XING
et al., 2010), também foram propostos com tempos reduzidos de trabalho. Entretanto, o grau
de globularizacdo apresentado por esses lingotes € baixo e muitas vezes esses autores
reportam o aparecimento de morfologias intermediarias entre dendritas e glébulos

esferoidizados, que também s&o conhecidos na literatura como rosetas (WANG et al., 2015).

Contudo, os tempos longos de agitacdo, normalmente utilizados em processos como
agitacdo mecanica (YIM e SHIM, 2005), parecem também ndo ser uma forma efetiva de
processamento das ligas metalicas no estado semissélido. Apesar de longos tempos de
agitacdo causar um aumento no namero total de glébulos na matriz, quando comparados com
0s baixos tempos de agitacdo, os glébulos tendem a apresentarem-se de forma grosseira e ha o
relato do crescimento do tamanho de grdo causando, consequentemente, a reducdo das
propriedades mecanicas do lingote produzido (CHEN et al., 2016a; YIM e SHIN, 2005).

Assim, parece haver um tempo otimizado para a aplicacdo da agitacdo mecanica na
pasta reofundida. Chen, Chen e Liao (2008) realizaram o estudo da reologia de uma liga
AZ91 processada em estado semissélido. A viscosidade aparente da liga diminui severamente
nos primeiros minutos de agitagdo em um tempo curto de processamento. Porém, entre quinze
(15) e vinte (20) minutos a viscosidade aparente comeca a aumentar como mostrado na Figura
14a.
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Figura 14 - Influéncia do tempo de agitacdo e do tempo de residéncia na viscosidade aparente de uma
liga de magnésio AZ91. Sem pré-agitagdo (a); Com pré agitacdo (b).
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Fonte: Adaptado de CHEN, CHEN e LIAO, 2008

J& na Figura 14b é possivel notar a influéncia da fracdo solida na viscosidade,
mostrando que para pequenas fracdes solidas a viscosidade diminui de forma assintdtica com
0 passar do tempo, parecendo estabilizar-se em certo valor. Ja para fracGes sélidas maiores o
comportamento também é assint6tico, porém com o aumento da viscosidade em funcdo do

tempo.

Parece haver dois mecanismos distintos agindo na viscosidade: o processo de Ostwald
ripening e o engrossamento das particulas (coalescence particle). A reducdo inicial da
viscosidade da-se pela fragmentacdo das estruturas dendriticas. Ja o0 aumento na viscosidade
aparente deve-se ao engrossamento dessas particulas, uma vez que foi dado tempo e energia
suficiente para a difusdo nos glébulos. Assim, consequentemente, ha o crescimento das
particulas solidas pela agregacdo de mais atomos a estrutura primaria de um cluster estavel
causando o aumento na viscosidade (CHEN et al., 2016a; LIANG e MIAN, 2015).

Assim, o tempo de processamento recomendado para a agitagdo mecanica do banho
em estado semissolido é entre dez (10) e quinze (15) minutos. Diversos autores também
recomendam esse tempo de processamento como sendo o otimizado (JIANG et al., 2013;
CHEN et al., 2016a; LIANG e MIAN, 2015).

Entretanto, na literatura consultada ndo foi encontrado nenhum trabalho sobre
reofundicdo com a liga em estudo. E como citado acima, o tempo de agitacdo 6timo varia em
funcdo da fracdo sélida e da composi¢do da liga. Assim, decidiu-se realizar testes (M2) para

determinar a influéncia do tempo de agitacdo na morfologia do reofundido.
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3.5.2 Velocidade de agitacao

A velocidade de agitacdo da pasta reofundida é um dos parametros pouco explorados
na literatura. Porem, Moon, Cornie e Flemings (1991) relataram que nos primeiros estagios da
solidificacdo a viscosidade aparente diminui rapidamente e parece estar relacionada com: a
velocidade de agitacdo a quantidade de segunda fase dispersa na matriz, e a morfologia do
reofundido.

Yim e Shin (2005) investigaram a influéncia da velocidade nas caracteristicas
morfologicas de uma liga AZ91. Variando a rotacdo de 100 a 400 rpm eles relataram que a
esferoicidade (fator de forma) dos glébulos aumenta proporcionalmente com o aumento da
rotacdo. Entretanto, a variacdo do fator de forma foi pequena aumentando de 0,65 para 0,7.

Apesar do continuo aumento da agitacdo causar uma melhora na morfologia do
glébulo, reporta-se que esse aumento causa a modificacdo no regime do escoamento,
passando de laminar para turbulento e isso tende a aumentar a quantidade de defeitos na
matriz, como porosidades, por exemplo (YIM e SHIN, 2003).

A influéncia da turbuléncia nas propriedades reoldgicas e de propriedades mecanicas

do reofundido foi sumarizada por Fan (2001):

e O fluxo turbulento é crucial para a formacdo das particulas globulares durante
a solidificacdo, pois promove a convecgdo forcada;

e A conveccdo forcada promove o aparecimento de particulas mais finas
dispersas na matriz;

e A conveccdo forcada acelera o crescimento dos cristais, causando o
refinamento;

e O fluxo turbulento influencia muito mais a morfologia das particulas do que

fluxos laminares;

Ji, Roberts e Fan (2006) avaliaram a influéncia da velocidade de rotacdo em uma liga
AZ91. As velocidades avaliadas foram de 10 e 99 rpm. De forma geral, a velocidade menor

propiciou um tamanho de grdo menor quando comparado com a velocidade mais elevada.
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Entretanto, essa pesquisa bibliografica ndo identificou trabalhos que versem sobre a
avaliacdo da influéncia de rotacGes mais elevadas nas propriedades dos lingotes reofundidos,

como por exemplo, velocidades em torno de 1000 rpm.

3.5.3 Temperatura de processamento e fragdo sélida

A temperatura de processamento das pastas reofundidas esta diretamente relacionada
com a proporc¢do entre as fragbes sélida e liquida presentes na liga, também conhecida como
zona pastosa do metal. Essa zona depende, basicamente, dos elementos quimicos adicionados
e da consequente formac&o de estruturas através do processo termodinamico aplicado.

O processamento em estado semissolido pode ter a agitacdo da liga iniciada desde
baixos niveis da fracdo solida (bem no inicio da formacéo das primeiras estruturas sélidas) até
faixas com fracdo sélida relativamente elevadas (até 70% de fracdo sélida) (CANYOOK et
al., 2012; YIM; SHIN, 2005).

Entretanto, o processamento em estado semissélido tende a trabalhar, normalmente,
com fracOes de solido variando entre 10 e 50 %. Fracdes de sélido maiores tendem a aumentar
a energia gasta para agitar a pasta reofundida. Por essa razdo, é relatado o aumento da energia
requerida no processo, além de causar maior desgaste da ferramenta, dos moldes e das
matrizes (YIM; SHIN, 2005).

Yim e Shin (2005) estudaram a influéncia da fracdo sélida em uma liga AZ91
variando-a desde 25 a 50% (temperaturas entre 575 e 590°C). A influéncia da temperatura no
fator de forma dos globulos teve a tendéncia de manter-se constante. Porém, pode-se notar
que quanto maior a temperatura de processamento menor foi o grau de globularizagdo das
estruturas. Embora haja uma tendéncia de aumento no fator de forma, a variacdo apresentada

pelos autores € menor do que 5 (cinco) por cento.

Além disso, o aumento da fracdo sdlida na pasta reofundida tem uma pequena
contribuicdo no fator de forma das estruturas globulares, trazendo uma pequena contribuicao

no grau de esferoidizacdo das estruturas formadas (WANG et al., 2015).

Diversos autores (ZHANG et al., 2012; WANG et al., 2008; FAN, 2005) estudaram o
comportamento das estruturas formadas no processo de reofundicdo. As temperaturas de
processamento variaram desde logo abaixo da linha liquidus (pequenas fracfes de sélido —

temperaturas em torno de 600 °C) até cerca de 40% de fracdo sélida (temperaturas na faixa de
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560 °C). De forma geral, foi reportado que a diminuicdo da temperatura de processamento
(aumento da fracdo solida) tende a aumentar o valor do fator de forma até um determinado

valor (em torno de 70 por cento).

Porém, depois desse valor, a gradual diminuicdo da temperatura parece ndo causar
grande efeito nesse fator, parecendo haver uma temperatura, e consequentemente uma fracao
solida, de processamento otimizada, que varia de 10 a 50 % da fracdo solida. Além disso, o
aumento da fracdo solida tende a aumentar a energia para a agitacdo da liga, necessitando de
forcas mais vigorosas para a agitacdo, o que pode aumentar os custos com moldes, matrizes,
equipamento para agitacdo sem um efetivo aumento nas propriedades mecanicas da liga

processada.

3.5.4 Taxa de resfriamento

A aplicacdo do processo de reofundicao tende a realizar uma alteracdo na morfologia
das estruturas tipicas de solidificacdo, modificando-as de dendriticas para globulares. Essa
alteracdo ocorre pelo distanciamento da condicdo de equilibrio termodindmico. Uma vez
alterada a estrutura de dendritica para globular deve-se proceder ao resfriamento o mais

rapido possivel para que haja a preservacao das estruturas formadas.

Como mostrado anteriormente uma vez alterada a estrutura para globular se for dado
tempo e energia suficiente os globulos irdo, através dos mecanismos de difusdo e de
coalescéncia, comecar a crescer € 0 movimento de soluto ira tornar-se 0 motor do processo
dessa segregacdo e, consequentemente, na formacdo das estruturas dendriticas (GARCIA,
2007).

Entretanto, a literatura (ZHANG et al., 2012; FANG et al., 2016; CHEN et al., 2008; WANG et al.,
2015) apresenta duas taxas distintas de resfriamento aplicadas em diferentes etapas do processo: a primeira taxa
é medida na redugdo da temperatura de vazamento da liga (normalmente uma temperatura acima da temperatura
liquidus também chamada de temperatura de superaquecimento) até a temperatura de processamento (agitacéo).
Ja a segunda € a taxa de resfriamento aplicada desde a temperatura de processamento até a temperatura
ambiente, que normalmente tem o objetivo de congelar as estruturas formadas. A

Figura 15 mostra uma representacao esquematica desse processo.

Figura 15 — Diagrama esquematico mostrando o ciclo de resfriamento no processo de obtencdo de
reofundidos. (T, T e Ts representam, respectivamente, Temperaturas: liquidus, de processamento e solidus).
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Figura 15 mostra de forma esquematica o ciclo térmico utilizado normalmente em um processo de
reofundicdo. Primeiro a amostra passa da temperatura ambiente (eixo das ordenadas) para uma temperatura
acima da temperatura liquidus. O lingote é mantido nessa temperatura por um determinado tempo. Depois é
aplicada a primeira taxa de resfriamento, indicada na figura 14 pelo nimero I. Depois, 0 banho é retido de forma
isotérmica em uma temperatura na zona pastosa, compreendida entre as temperaturas solidus e liquidus
(representadas na

Figura 15, respectivamente, por Ts e T). Apenas depois de determinado tempo é que

se aplicada a segunda taxa de resfriamento, indicado na figura pelo numero II.

Zhang et al. (2012) realizaram um estudo da influéncia da taxa de resfriamento em
uma liga AZ91D (no primeiro estagio) e encontraram um valor 6timo para as taxas de
resfriamento a serem aplicadas nessa liga, conforme Figura 16.

Figura 16 — Micrografias e a distribuigdo estatistica do tamanho das particulas solidas em funcao das
taxas de resfriamento na zona I: (a) 1,56 °C/min.; (b) 2,82 °C/min.; (c) 8,04 °C/min.
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Nesse trabalho, apos elevar a temperatura do banho a 680 °C e fundi-lo completamente
0 magnésio foi vazado em um outro cadinho para o processo de agitacdo ultrassénica a
temperatura de 580 °C. A taxa de resfriamento nessa etapa do processo variou desde 1 até 8

°C/minuto.

Pode-se notar na Figura 16 que durante a transi¢do da temperatura de vazamento para
a temperatura de processamento, pequenas taxas de resfriamento (da ordem de 1,5 °C/min.)
causam o aparecimento de glébulos mais grosseiros dispersos pela matriz. Conforme a taxa de
resfriamento aumenta, diminui um pouco a incidéncia dos grdos grosseiros e tende-se a
formar estruturas mais uniformes dispersas pela matriz. Finalmente, o altas taxas de
resfriamento tende a manter o tamanho dos grdos, porém o formato das estruturas tende a
migrar de globulares para tipo roseta. Dessa forma, parece haver uma faixa 6tima de
processamento entre 2 a 3 °C/minuto (ZHANG et al., 2012).
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Por outro lado as taxas de resfriamento elevadas, aplicadas ap0s a agitacdo da pasta reofundida (fase I1
da

Figura 15) tendem a reduzir o tamanho das particulas e melhorar as propriedades
mecanicas. A Figura 17 mostra a diferenca apresentada por uma amostra sem agitacdo Figura
17(a) e com agitacdo Figura 17 (b).

Figura 17 — Morfologias apresentada pelos lingotes de magnésio aquecidos a 600 °C submetidos a
resfriamento répido: (a) sem agitacdo; (b) com agitacéo por vibracao ultrassdnica.
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Na Figura 17, ambas amostras sdo de uma liga Mg-RE-Zn-Y que foram fundidas em
forno resistivo e apds resfriadas a 600 °C. A Figura 17 (a) ndo recebeu agitacdo e a Figura 17
(b) recebeu agitacdo pela introducdo de um eletrodo de vibracdo ultrassonica. Em ambas os
casos foi retirada uma pequena quantidade, com a ajuda de um tubo de silica introduzido na
pasta reofundida, que apds foi imediatamente resfriada em agua. Devido a pequena massa
contida no tubo o resfriamento foi quase instantaneo. Pode-se notar na Figura 17 (a) a
disposicdo dos elementos de forma dendritica, extremamente refinada, cercada por um liquido
eutético. J& a Figura 17 (b) mostra o aparecimento de glébulos esferoidizados cercados pelo

liquido eutético.

Assim, as taxas de resfriamento para a obtencdo de estruturas globulares sdo
fundamentais para o0 sucesso em um processo de obtencdo de estruturas reofundidas e detém
grande influéncia na morfologia apresentada pelos lingotes. Dessa forma é um parametro que
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deve ser controlado com bastante cuidado a fim de obter as melhores condi¢es reoldgicas da
liga.

3.5.5 Forma de agitacao

Existem varias formas de agitacdo da pasta reofundida. As mais tradicionais sdo a
agitacdo mecanica e a agitacdo eletromagnética. Porém, diversas variantes desses processos
sdo propostos na literatura como por exemplo: Agitagdo por rotacdo (GUO et al., 2012),
vibracdo ultrassdnica (ZHANG et al., 2012), borbulhamento de gas (CANYOOK, 2012),
placa refrigerada (CANYOOK et al., 2010), Twin Roll (JU e HU, 2006), entre outros.

Entretanto, os processos mais utilizados, agitacdo mecéanica e eletromagnética,

apresentam algumas diferengas entre si que devem ser consideradas.

Na agitacdo mecénica os tempos de agitagdo geralmente variam de dez a quinze
minutos de agitacdo com o objetivo de reduzir a viscosidade da liga. E possivel atingir
grandes niveis de globularizacdo e as fracdes solidas geralmente variam desde 10 a 50 %.
Exatamente essa € uma das vantagens desse método, pois pode trabalhar ligas com grande
percentual de sélido presente. Como desvantagem, pode citar a grande turbuléncia gerada e a
inclusdo de 6xidos e adicdo de gases no corpo do lingote a ser solidificado (CHEN et al.,
2016a; PODAR e SAHOO, 2012; BIROL, 2013).

Na agitacdo eletromagnética utiliza-se um campo eletromagnético para alterar o modo
de solidificacdo. A vantagem esta na modificacdo da estrutura a ser solidificada sem a
introducdo dos defeitos citados na agitacdo mecanica. Porém, como desvantagem pode-se
citar a faixa de fracdo sélida que é baixa (varia de zero a 10%) e o nivel de globularizacdo que
normalmente é pequeno e apresenta como estrutura caracteristica a formacéo das rosetas que é
uma estrutura intermediaria entre globulos e dendritas (CHEN et al 2016b; WANG et al.,
2015;WANG et al., 2000).



54

4 MATERIAIS E METODOS

Nesse capitulo sdo descritos os materiais utilizados e as metodologias aplicadas nesse
trabalho. Os experimentos foram separados em duas etapas: a primeira consiste no estudo e na
obtencgéo de lingotes reofundidos e a determinacédo da influéncia da temperatura e da fragéo
solida nesse processamento. A segunda etapa consiste em estudar a evolugdo microestrutural
das amostras submetidas a reofundicao variando o tempo de agitacdo do lingote. A Tabela 3

mostra a composic¢do quimica da liga utilizada.

Tabela 3 - Composicdo quimica dos lingotes utilizados nesse trabalho (% em peso).

Elemento| Mg Al Zn  Mn Si Fe Cu Ni Ca Ce La Nd Pr
% |90,600 5,900 0,030 0,300 0,020 0,005 0,002 0,001 0,988 0,114 2,770 0,100 0,060

Fonte: Proprio autor.

4.1 DESCRICAO EXPERIMENTAL DO PROJETO DE PESQUISA

A metodologia 1 (M1) estudou a influéncia da temperatura e da fracéo sélida nas propriedades da pasta
reofundida. O tempo nesse experimento foi fixado em 10 minutos de agitacdo (YIM e SHIM, 2005). Apoés a
obtencdo do lingote procedeu-se aos ensaios descritos na

Figura 18. O detalhamento das temperaturas e procedimentos experimentais sera
detalhado na Tabela 4.

Ja a metodologia 2 (M2) estudou a influéncia do tempo de agitacdo, mantendo a
temperatura de agitacdo constante. Todos 0s outros parametros sdo mantidos iguais. Nesse
experimento, apos um tempo determinado de agitacdo (1, 2, 4 e 8 minutos) uma amostra da
pasta reofundida é retirada com um aparato experimental (detalhado na secdo 4.3) e resfriada
rapidamente em agua, resfriando instantaneamente a estrutura a fim de estudar o efeito da
agitacdo em sua morfologia. Os detalhes dos parametros utilizados sdo detalhados também na
Tabela 4.

Na
Figura 18, sdo mostrados 0s passos e 0 planejamento experimental utilizados nas

etapas nas metodologias M1 e M2.
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Figura 18 - Planejamento experimental utilizado nas etapas M1 e M2. As temperaturas T1, T2, T3 e T4
sdo as temperaturas de processamento.
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Fonte: Proprio autor.

As temperaturas de processamento (T1 a T3) foram determinadas como sendo 10, 20 e
30°C abaixo da temperatura liquidus (615°C). Para a T4 foi repetido o experimento 1 (T =
605°C), porém o tempo de agitacdo foi alterado. Os valores dos dados experimentais

utilizados em cada experimento séo descritos na Tabela 4.
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Tabela 4 — Valores dos dados experimentais utilizadas nesse trabalho. E4 repete o ciclo térmico de E1,
porém sem agitacéo.

Temperatura ~ .
Temperatura Temp"}’e Rotacéao de Fr,a_c;ao Quant@lade
x 7’0 Agitacgéo Solida Extraida
de Fuséo (°C) ) (rpm)  Processamento o
(min.) Q) (%) (@)
El 650 10 950 605 29 1000
M1 E2 650 10 950 595 46 1000
E3 650 10 950 585 57 1000
E4 650 - - 605 29 1000
E5 650 1 950 605 29 5
M2 E6 650 2 950 605 29 5
E7 650 4 950 605 29 5
E8 650 8 950 605 29 5

Fonte: Proprio autor.

Na metodologia 1, com excecdo das temperaturas de agitacdo (605, 595 e 585°C)
todos os outros parametros foram constantes. Apos o procedimento de fusdo, descrita no item
4.2.2, o cadinho foi retirado do forno e imerso imediatamente em &gua, extraindo um lingote
de 1 kg.

A fim de comparar os lingotes submetidos a agitagdo com um lingote sem agitacao foi
realizado o experimento E4. Para isso foi realizado o mesmo ciclo térmico do E1, porém no
E4 nédo houve agitacdo. A condigéo de resfriamento de ambos foi igual. Do lingote processado
na condicdo E4 foram retiradas amostras para a realizacdo de ensaios mecanicos e de

avaliacdo microgréfica.

Ja na metodologia 2, todos os parametros foram mantidos constantes, com excec¢do do
tempo de agitacdo que variou desde 1 minuto até 8 minutos, conforme Tabela 4. O
procedimento de fusdo foi igual ao descrito em 4.2.2, porém a quantidade de 1 kg da liga de
magnésio foi agitada pelos tempos descritos na Tabela 4 e ap6s cada tempo de agitacdo foi
retirada uma amostra contendo apenas 5 g de magnésio em estado semissolido que foi
imediatamente imerso em agua mantendo as estruturas formadas a cada ciclo de agitacdo. A

secdo 4.3 detalha o procedimento experimental utilizado para retirar as amostras de magnésio.
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4.2.1 Descricdo do aparato experimental

57

Para a realizacdo desse trabalho os lingotes de magnésio com a composi¢do quimica

descrita na Tabela 3 -6%Al-3%La-1%Ca foram seccionados em pedac¢os menores e colocados
no forno, como mostrado na Figura 19.

Figura 19 — Aparato experimental utilizado para obtengdo das estruturas reologicamente alteradas. Didmetro do
cadinho (Dc) igual a 118 mm. Altura do lingote (H) igual a 50mm.
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Banhode Mg [—

Isolamento
térmico

Fonte: Proprio autor.
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Na Figura 19, pode-se ver o sistema de fusdo utilizado nesse trabalho. O sistema
consiste de um forno resistivo onde um cadinho de aco inoxidavel SAE 420 de dimensdes 240
mm x 118 mm (altura e diametro) é inserido em seu interior.

Uma tampa de material refratario é colocada sobre o forno e por essa tampa, através
de um orificio, é introduzido argbnio para gerar uma atmosfera inerte e evitar a oxidacao
catastréfica do banho. O sistema de agitacdo é acoplado na tampa do forno e realiza a
movimentacdo em estado semissdlido causando a quebra das estruturas dendriticas recém-
formadas do banho.

Termopares tipo k acompanharam a evolucdo térmica do banho e as informagdes
foram registradas por um conversor analogico digital da National Instruments, como descrito
no item 4.4.2.

Apds o processamento (ciclo térmico de fusdo, manutencdo na temperatura isotérmica
de processamento e agitacdo) o sistema cadinho e tampa foi retirado do interior do forno e
imerso imediatamente em agua na temperatura ambiente com a finalidade de manter as

estruturas recém-formadas. A Figura 20 ilustra esse processo.

Figura 20 — Procedimento de resfriamento do reofundido. As seguintes etapas sdo representadas: (1)
Sistema dentro do forno logo ap6s o processo de agitacdo — ferramenta j& recolhida. (2) Retirada do sistema
cadinho-tampa-agitador. (3) Imersdo do sistema cadinho-tampa-agitador em um recipiente com agua a 25 °C
para resfriamento.

Rotor
Rotor

A o [] Recipiente com
{ 1 | agua

....................................................

Fonte: Proprio autor.
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4.2.2 Procedimento de Fusdo

Os lingotes com a composi¢do quimica apresentada na Tabela 3 foram seccionados em
pedacos menores (150 mm x 10 mm x 40 mm) e colocados no forno de fusdo. Cada corrida

foi realizada com 1 kg de carga da liga de magnésio.

A Figura 21 mostra o ciclo térmico aplicado para o processamento em estado
semissdlido. Apés a carga ser colocada no cadinho, a tampa foi fechada e o forno ligado. A
temperatura foi elevada a uma taxa de 5°C por minuto, partindo da temperatura ambiente (Ta
= 25°C) até a obtencdo da completa fusdo da carga (para todos os experimentos foi utilizado o

patamar de 650°C, considerado como Temperatura de Vazamento - TV).

Entretanto, ap6s a temperatura atingir 450°C a corrente de argbnio foi ligada,
fornecendo uma vazéo de 5 litros por minuto, para criar uma atmosfera protetora e evitar a

oxidacdo catastréfica do banho.

Figura 21 — Ciclo térmico aplicado nas corridas de reofundicdo. As siglas significam: TV -
Temperatura de Vazamento; TL — Temperatura Liquidus; TS — Temperatura Solidus; TP — Temperatura de
processamento; Ta — Temperatura Ambiente; t - tempo.

©
% A
o Ty = 650°C
[@ M
5
= T, =614°C
TP <
T, =512°C
Tempo

Fonte: Proprio autor.
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Apo0s atingir o patamar de 650°C, a liga permaneceu nessa temperatura por cinco
minutos e foi realizada uma agitacdo prévia da carga, por um minuto, para a homogeneizagdo
completa do banho. Passados 0s cinco minutos a temperatura do forno foi reduzida a uma taxa
de 10°C por minuto até a temperatura de processamento como mostrado, esquematicamente,

na Figura 21.

Para a M1 uma vez atingida a temperatura de processamento (TP) iniciou-se a
agitacdo mecéanica e durante essa etapa as amostras foram mantidas nessa temperatura de
forma isotérmica por 10 minutos, com agitacdo constante. Ja para a M2 houve a variagdo dos

tempos de agitacdo, conforme Tabela 4.

4.2.3 Procedimento de Agitacdo do Semissolido

Ap0s a carga atingir a temperatura de processamento, a agitacdo mecanica foi iniciada.
Utilizou-se para isso uma furadeira de bancada, que foi adaptada para esse fim, e que é
mostrada na Figura 22. Além disso, pode ser visto o sistema utilizado para retirada do cadinho

do forno.

Figura 22 — Fotos do sistema experimental: (a) detalhe do sistema de agitacdo; (b) Vista geral do
sistema para retirada do cadinho do forno e imersdo em um recipiente com agua para o resfriamento.

(a) (b)

Fonte: Proprio autor.
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O agitador utilizado tem um motor de % de cv de poténcia (aproximadamente 565 W),
220 V monofésico. A rotagdo nominal do motor é de 950 rpm (99,5 rad/s). Como o
equipamento dispde de um fuso para a subida e descida da ferramenta, o agitador é
posicionado dentro do cadinho, porém acima da liga fundida e € introduzido no banho apenas
na hora determinada para fazer a agitacdo. Cabe ressaltar que com a colocacdo da ferramenta
dentro do forno ela atinge a temperatura do banho, praticamente nédo interferindo na nucleagéo
da liga. O sistema de agitacdo é introduzido no banho e apds o tempo determinado € levantado

e fica fora do contato com o banho durante a solidificacdo, conforme mostrado na Figura 23.

Figura 23 — Posi¢do da ferramenta de agitacdo durante o experimento em funcdo das etapas de
aquecimento, processamento e resfriamento.
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Fonte: Proprio autor.

J& a ferramenta de agitacdo utilizada é mostrada na Figura 24.
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Figura 24 — Detalhes do sistema de agitacdo mecanico: (a) desenho esquematico da primeira pa
utilizada e suas dimensdes; (b) desenho esquematico da segunda pa (modificada) utilizada e suas dimensdes
(mm).
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Fonte: Proprio autor.

As ferramentas mostradas na Figura 24 sdo fabricadas em aco SAE 1010, pois
elevados teores de carbono podem ter uma reacdo quimica com o banho fundido de magnésio
(FIGUEIREDO, 2008).

A primeira ferramenta (Figura 24a), apesar de ser efetiva na globularizacdo, mostrou-
se ineficaz na homogeneidade do lingote produzido uma vez que para altos valores de fracao
solida essas estruturas eram centrifugadas em direcdo a parede do cadinho ficando apenas o
liguido remanescente no centro do cadinho. Isso gerou, além de um nivel de globularizacdo
irregular, também uma segregacao de elementos ao longo do lingote. Por isso foi construida

outra ferramenta como apresentado na Figura 24b.
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43 METODOLOGIA M2

4.3.1 Obtencédo da liga reofundida

Para a realizacdo da segunda parte do experimento (M2), ap6s a realizacdo dos passos
descritos na secdo 4.2.2 e 4.2.3 foram retiradas amostras de material reologicamente alterado
diretamente do forno com a utilizacdo do aparato experimental mostrado na Figura 25. Foram
retiradas amostras de aproximadamente 5 g em cada experimento. A temperatura de agitacdo

foi de 605 °C com variagdo nos tempos de agitacdo, como mostrados na Tabela 4.

4.3.2 Aparato experimental para retirada de amostras da pasta reologicamente
alterada

A Figura 25 mostra o aparato experimental utilizado para retirada de amostras

reologicamente alteradas (adaptado de FANG et al, 2016).

Figura 25 — Aparato experimental para retirada de amostras da pasta reologicamente alterada e rapido
resfriamento.

Rotor

Fonte: Proprio autor.
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Foi utilizado um tubo metéalico de didmetro nominal 1/8 (3,17 mm) feito de aco
carbono SAE 1010. O comprimento do tubo metélico foi de 400 mm e foram deformadas trés
partes do tubo: a ponta e duas obstrucbes intermediarias. A obstrucdo da ponta € para fazer
com que o magnésio coletado nédo escorra saindo do tubo na hora da retirada da amostra. As
outras duas obstrucdes foram feitas para bloquear a passagem do magnésio, caso seja aplicada
uma pressao negativa (manométrica) demasiadamente grande, protegendo assim a bomba de

vacuo do contato direto com o magnesio.

O tubo metalico foi mantido dentro do forno, mas acima do magnésio semissolido
para estabilizagdo da temperatura de tal forma que a sua interferéncia nos fendmenos de
solidificacéo fosse a menor possivel.

Apds a estabilizacdo térmica e apds o tempo de agitacdo pré-determinado esse tubo foi
inserido no magnésio em estado semissolido e com o auxilio de uma bomba de vacuo foi

retirada uma amostra de magnésio de 5 g.

Essa amostra, ainda em estado semissdlido e presa no tubo pela pressdo negativa
causada pela bomba de vacuo, foi imediatamente retirada do forno e imersa em um recipiente
com agua a temperatura ambiente, causando a rapida solidificacdo ndo dando tempo para o

rearranjo da estrutura, conforme detalhe experimental mostrado na Figura 25.

4.4 INSTRUMENTACAO DO EXPERIMENTO

Para medir os fendmenos fisicos realizados nos experimentos foi utilizada a

instrumentacao descrita a seguir.

4.4.1 Medicéo de poténcia e de torque

Para a medicdo da poténcia e do torque dispendidos pelo agitador mecéanico ao lingote
foram utilizados: um medidor de corrente do tipo alicate amperimetro e um tacometro que

serdo descritos a seguir.

A poténcia foi determinada através do produto tensdo (considerada constante e igual a
220 V) versus a corrente elétrica medida. J& o torque foi medido de forma indireta através do

quociente da poténcia (determinada experimentalmente) pela velocidade angular (rotacao).
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A Figura 26 mostra o tacometro e o alicate amperimetro utilizados nos experimentos.

Figura 26 — Tacoémetro digital (a); Alicate amperimetro (b).
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Fonte: Proprio autor.

O tacdometro utilizado é digital de 5 digitos, com faixa de operacdo de 2,5 a 99.999
rpm (rotagBes por minuto). A resolucéo do equipamento é de 0,1 rpm até 999 rpm e a faixa de
erro estd em + 0,05% do valor lido (para a faixa utilizada, aproximadamente 0,47 rpm de erro
para mais ou para menos).

Ja o medidor de corrente foi utilizado um alicate amperimetro digital de 3 Y2 digitos,
resolucdo de 100 mA, faixa de operacdo de 20 A a 1000 A leitura direta em Ampere, com
precisao de leitura de + 3% do valor lido.
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Para medicdo de temperaturas foram utilizados termopares tipo K com bainha de ago

inoxidavel e rabicho de 2 m. Para cada corrida foram utilizados dois termopares posicionados

nas seguintes regides: Externa (na parede do cadinho) e Interna (no centro do cadinho), como

mostrado na Figura 27.

Figura 27 — Desenho esquematico do posicionamento dos termopares durante os experimentos.
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Para aquisicdo das temperaturas foi utilizado o software LabView e hardware da

National Instruments, com 30 canais a uma taxa de aquisicdo de 10 Hz para todos os

experimentos.

Para aferi¢do do sistema foi realizada uma corrida teste em que se fundiu aluminio

comercialmente puro (99,95% de pureza) e que se tem uma boa estimativa de que a
temperatura de transformacéo liquido-solido dessa liga seja em 660 °C. Foram utilizados dois
termopares tipo K e o resultado das medicdes foi de 558 °C e 559 °C para os dois termopares,

indicando elevada acuracia do sistema (menos de 0,3 % de erro de leitura).
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4.4.3 Regido de andlises dos lingotes

Apds a obtencdo dos lingotes reologicamente alterados partiu-se para a analise e
estudo das propriedades mecénicas e metallrgicas da liga. A Figura 28 mostra a se¢do de

corte dos lingotes.

Figura 28 — Desenho esquematico do lingote e a utilizacdo das se¢Bes para analise: (a) Desenho 2D
mostrando a vista superior e frontal do lingote, assim como a dimensdo dos corpos de prova (dimensdes em
milimetros). (b) Representacdo esquematica dos cortes em 3D, mostrando a localizacéo espacial.
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-

Vista superior
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(b)

Fonte: adaptado de BARTEX et al, 20109.

A Figura 28 descreve de forma esquematica as regides de extracdo das amostras
retiradas do lingote e onde foram feitas as analises ou processamento posteriores. A analise
fractografica foi realizada na regido da fratura do corpo de prova. J& a analise metalografica

foi realizada na cabeca dos corpos de prova.
4.4.4 Procedimento Metalografico
Para a realizacdo das metalografias as amostras ja cortadas foram embutidas em resina

para cura a frio com tempo de cura de 45 minutos. Apds procedeu-se a sequéncia de lixas
utilizando as granas: # 100, #200, #400, #600, #1200 e #2400.
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As amostras depois de passarem pela sequéncia de lixas foram polidas em feltro
metalografico e foi utilizado pasta de diamante 1 um como abrasivo e como diluente foi

utilizado agua deionizada.

Ap0s procedeu-se ao ataque quimico e foi utilizado como reagente Nital 3% com uma
duracéo de ataque de 3 segundos para cada corpo de prova. E, finalmente, para a finalizagdo
do atague uma limpeza da amostra em &gua corrente foi realizada. Dai as amostras foram
limpas com alcool etilico 95% e secas com um soprador térmico para evitar oxidacdo ou

manchas de secagem.

As secOes preparadas pelo procedimento metalografico foram visualizadas e
analisadas em microscépio 6ptico marca OLYMPUS com capacidade de aumento de até 1000

VEZES.

4.4.5 Medicdo do tamanho dos glébulos e do fator de forma

Para medicdo do tamanho médio dos glébulos foi utilizado o programa Image J onde
se mediu as diagonais do glébulo. Utilizou-se o tamanho da escala na foto como parametro de
calibracdo. Foram realizadas medicGes em 20 imagens referente a cada condicdo experimental

e os valores da média e do desvio padréo expressados em gréaficos.

Ja o fator de forma — f (também conhecido como de globularizacdo) foi calculado de

acordo com a equacao proposta por Hong et al. (2014):

4A1A (3)
= F

onde A é a area do glébulo (um?), e P é o perimetro do glébulo (um). Para o calculo da area e

do perimetro também foi utilizado o programa Image J.

4.4.6 Ensaio de Dureza

Para o ensaio de dureza foi seguida a recomendacéo estabelecida pela norma ASTM E
92 -2017. O ensaio de dureza Vickers foi realizado em um Durdmetro Universal analogico,
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com resolugdo de 0,5 HV com a carga de 30 kg e o tempo de 15 segundos. As superficies
foram lixadas de acordo com o item 4.4.4. Seis medidas em cada amostra foram realizadas a

fim de extrair a média e desvio padréo dos valores de dureza dos corpos de prova.

447 Ensaio de Microdureza

Para o ensaio de microdureza foi utilizada a norma ABNT NBR NM ISO 6507-
1:2008. Para isso foi utilizada uma carga de 100 g utilizando o método Vickers. Foi utilizado
um microdurdometro universal marca MITUTOYO, com ampliacdo de 400 vezes. A

preparacdo das amostras foi realizada de acordo com a descricdo do item 4.4.4.

4.4.8 Ensaio de Tracdo

Para o ensaio de tracdo foram seguidos as recomendacdes da norma americana ASTM
B557. Os corpos de prova foram retirados das se¢fes dos lingotes como mostrados na Figura
28. As dimenses dos corpos de prova sdo mostrados na Figura 29.

Figura 29 — Detalhes dos corpos de prova para ensaio de tracdo: (a) Dimensdes dos corpos de prova
utilizados nos experimentos, conforme ASTM B557 (dimensdes em milimetros). (b) Marcagdo do comprimento
atil do corpo de prova.

(a) (b)

Fonte: FERRI et al, 2010.

Foram extraidos quatro corpos de prova de cada lingote das regides mostrada na

Figura 28. Os ensaios foram realizados em uma maquina universal de tracdo Emic. A
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deformacéo do corpo de prova foi medida através da variagdo entre o comprimento til inicial
e o comprimento util final (apds a ruptura). Ja os dados de forca foram medidos através da

célula de carga com capacidade para duas (2) toneladas.

O ensaio foi realizado na velocidade de cinco milimetros por minuto. Foram utilizados
os dados de forca (kgf) versus deslocamento (mm) fornecido pela maquina. Dai, gerou-se 0s
gréaficos de Tensdo (MPa) por deformacdo (%). Para isso, dividiu-se o valor da forca pela area
inicial de cada corpo de prova (medido com paquimetro). Para a deformacdo, mediu-se o
valor do comprimento inicial (l,) e depois se mediu o comprimento final do corpo de prova

(If). Ap6s, calculou-se o alongamento especifico através da equacao 3.

(lf — ZO) 3)

gf:T

Os dados entdo foram compilados para cada corrida e calculou-se a tenséo de
escoamento através da curva de engenharia, onde se tracou uma reta paralela a parte elastica
da curva e deslocou-se 0,2 % para a direita (no sentido da deformacéo) do grafico (ASTM E8-
69). No local de interceptacdo dessa nova reta com a curva tensdo deformacao foi definido o

valor de tensdo de escoamento.

J& para a tensdo maxima foi utilizado o método gréfico procurando o maior valor de
tensdo apresentado pelo corpo de prova. Ja a deformacdo foi medida fazendo-se a diferenca

entre a tensdo maxima e o inicio da deformacéo elastica descontando o escorregamento.

4.4.9 Andlise de microscopia eletrdnica de varredura (MEV) e de microssonda (EDS)

Os lingotes de magnésio foram seccionados conforme a Figura 28 e deles foram
retiradas pequenas amostras de dimensdes 15 mm x 10 mm x 10 mm para analise em
microscopia eletrnica de varredura. As amostras foram preparadas de acordo com o
procedimento metalografico apresentado em 4.4.4, porém a sequéncia de lixamento foi até a

granulometria 1200 e as amostras ndo foram atacadas.
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4.4.10 Andlises para difracéo de raios X

Para o ensaio de Raio-X as amostras foram preparadas como descrito em 4.4.9 e foi
utilizado um Difratometro de Raios X, marca Phillips, modelo X ’Pert MDP (tubo de Raios X

com radiacdo Cu Ka) para a realizacao das analises.

Os resultados foram entdo compilados pelo programa X’Pert HighScore que gerou 0s
gréaficos de intensidade versus o angulo 2Theta. Porém o banco de dados do programa nao

obteve éxito na identificacéo das fases reveladas.

Para a identificacdo partiu-se entdo para a comparacdo com dados da literatura para a
verificacdo das fases apontadas segundo a andlise térmica e dados prévios da literatura
(AYMAN et al, 2011; HONG, YUANSHENG e RU, 2014; ZHOU et al, 2012).

Para isso foi analisado o angulo em que os raios X sdo detectados pelo aparelho
devido a difracdo na estrutura do material para cada fase e comparados com o resultado do

ensaio realizado nesse trabalho, como mostrado na Figura 30.

Figura 30 — Exemplo de um resultado de difratometria que foi utilizado nesse trabalho para identificar
as fases presentes por comparagao.
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Fonte: Adaptado de ZHOU et al, 2012.

Na Figura 30 € mostrado um resultado apontado pela literatura e que serviu de
parametro para a identificagdo das fases presentes. Inclusive pode-se notar que os autores
publicaram o trabalho com uma fase encontrada, porém sem a identificagdo (unknown phase —

X) provavelmente por ndo estar no banco de dados do equipamento.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Nesse capitulo serdo apresentados os resultados dos experimentos e sera realizada uma
comparacdo com dados da literatura. A inter-relacéo entre os diferentes ensaios e a discussdo

dos dados também s&o reportados nesse capitulo.

5.1 ANALISE TERMICA

Na Figura 31 sdo mostrados os graficos da andlise térmica aplicada aos lingotes. Na
Figura 31(a) é mostrada a curva de resfriamento de todo o processo em uma condi¢do
préxima ao equilibrio, com uma taxa de resfriamento médio de 0,5°C/s. Na Figura 31(b)
pode-se ver em detalhe a curva de resfriamento de uma posicdo a 15 mm da interface metal
molde mostrando apenas as zonas de interesse (temperaturas de transformacéo) mostrando os

picos pronunciados pelas derivadas.

E possivel observar a temperatura liquidus e solidus a 6145 e 5124 °C
respectivamente. Além disso, a sequéncia de solidificacdo pode ser sumarizada como: a
formagdo da matriz a-Mg (614,5 °C), a formacdo das agulhas de lantanio (605,7 °C), a
formacdo do eutético grosseiro (526,4 °C) e o eutético refinado (512,4°C). Esse resultado é
corroborado pelo ensaio de calorimetria diferencial (DSC) que mostra, claramente, 0s picos
de formacédo a 614°C e 512°C (liquidus e solidus) e uma formacéo a 539°C, provavelmente,
relacionada a formacdo do eutético (Mg,Al),Ca. Esses resultados estdo de acordo com a
literatura (SUZUKI et al, 2005; AYMAN et al, 2011; ZHANG et al, 2016).

Na Figura 31(c), (d) e (e) é possivel observar as curvas de resfriamento dos

experimentos agitados a 585°C, 595°C e 605°C, respectivamente.

A maior taxa de resfriamento obtida foi para a temperatura de agitacdo de 605°C,
sendo que a taxa de resfriamento calculada nesse caso foi de -4,61°C/s, seguida -4,19°C/s
(595°C) e -3,29°C/s (585°C). A taxa foi calculada entre o inicio do resfriamento até atingir a

temperatura de 500°C.
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Figura 31 — Analise térmica dos lingotes processados nos experimentos. Os graficos (a e b) mostram o
resultado da analise em condi¢fes proximas do equilibrio (BARTEX, 2012). Os outros graficos mostram os
resultados das corridas com temperatura de agitacdo de 585°C (c) e 595°C (d) 605°C (e) e a curva de
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5.2 CALCULO DA FRACAO SOLIDA

O célculo da fracdo solida em funcdo da temperatura foi realizado utilizando a
equacéo de Scheil (Equacdo 2) mostrada no item 3.2. A Tabela 5 mostra os valores utilizados
para o célculo (valores das constantes) assim como os valores de fracdo sélida em funcéo da

temperatura.

Tabela 5 — Dados utilizados para célculo e resultados da fragdo sdlida em funcéo da temperatura.

Valores das constantes

(dados de entrada) T (de cada experimento) f
Ts 650°C 585°C 0,57
T 615°C 595°C 0,46
K 0,27 605°C 0,29

Fonte: Proprio autor.

Os resultados da Tabela 5 mostram que os valores de fracdo solida mudam
drasticamente com uma pequena variacdo na temperatura, pois a equagdo tem um
comportamento exponencial. As temperaturas de trabalho basearam-se nos resultados
propostos por Yim e Shin (2003).

O valor de K (coeficiente de particdo) foi calculado a partir de um diagrama de fases
Mg-Al (elementos majoritarios na liga) através do método descrito por Garcia (2007). Para

isso considerou-se a liga com 6% de aluminio e na condi¢do proxima a de equilibrio.
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5.3 ESTUDO MACROGRAFICO

5.3.1 Analise visual dos lingotes

Uma vez preparados os lingotes pelo método de agitacdo mecéanica em estado
semisolido partiu-se para a investigacdo macrografica a fim de investigar a influéncia do
resfriamento na formacdo estrutural da peca. Foram, entretanto realizadas alteracfes para
acelerar a extracdo de calor e garantir a efetividade do grau de globularizacdo dos lingotes.
Esse procedimento é mostrado no item 5.4, pois a analise micrografica dos lingotes é que
subsidiou a tomada de decis&o.

A Figura 32 mostra a apresentacao dos primeiros lingotes obtidos sendo apresentados
na seguinte ordem de cima para baixo: lingotes agitados a 595°C (ferramenta antiga), 605°C
(ferramenta antiga) e 605°C (ferramenta nova). Podem-se notar ainda os termopares que
foram colocados no centro do lingote e solidificaram junto ao banho para acompanhar a

evolucdo térmica.

Pode-se notar na Figura 32 que se obtiveram lingotes com baixo indice de defeitos
externos (superficiais). Entretanto, na parte superior é possivel notar uma cavidade na
superficie dos lingotes. Essa cavidade foi atribuida a subida da ferramenta de agitacdo antes
do resfriamento. Como o banho ja estava em uma condicdo de semissélido (zona pastosa) a
fracdo sélida era elevada, para alguns lingotes, e a fluidez do banho era pequena e ndo houve
tempo suficiente para a pasta reologicamente alterada retornar ao lugar e fechar a cavidade
gerada apds a retirada da ferramenta de agitacdo. Além disso, logo apds foi realizado o

resfriamento rapido em &gua gerando assim o defeito na superficie.

Apds, procedeu-se o corte longitudinal nos lingotes a fim de avaliar o aspecto
macrografico dessas amostras. Apesar desse defeito na superficie superior do lingote, de
forma geral, o corte deles mostrou uma boa qualidade superficial interna nas amostras
analisadas, sem a presenca de grandes niveis de porosidade ou rechupes, como mostrado na

Figura 33.



76

Figura 32 — Lingotes obtidos pelo processo de agitacdo mecanica do banho em estado semissoélido.

595°C (ferramenta antiga)

605°C (ferramenta antiga)

605°C (ferramenta nova)

Fonte: Proprio autor.
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5.3.2 Anadlise de defeitos

A Figura 33 mostra a andlise visual realizada para a deteccdo de defeitos nos lingotes

submetidos ao processo de reofundicéo.

Figura 33— Corte dos lingotes e analise macrografica. (a) Agitador antigo; 605 °C; (b) Agitador novo;
605 °C; (c) Agitador novo; 595 °C; (d)Agitador novo; 585 °C.

Fonte: Proprio autor.

Pode-se notar na Figura 33 que os lingotes agitados a 605 °C (aqueles que apresentam
menor fragdo solida) tendem a apresentar um maior nivel de macroporosidades quando
comparado com as outras macrografias. Isso se deve a facilidade de penetracdo dos gases

devido ao maior teor de liquido.

Também é possivel notar que quanto maior a fragdo solida mais evidente é o tamanho
da cavidade superior devido a inser¢do e posterior retirada da ferramenta. Quanto maior a

fracdo sélida, mais dificil de fechar essa cavidade devido ao alto teor de sélido.

A anélise com o auxilio de uma lupa mostrou que cerca de 70% dos poros tem um
tamanho médio menor do que um milimetro de didmetro. Entretanto, foram encontrados

vazios com tamanho de até trés milimetros de diametro.
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A Figura 34 mostra a analise realizada nos defeitos com o auxilio de uma lupa para

identificacdo do tipo de defeito apresentado.

Figura 34 — Imagens Opticas ilustrando a anélise realizada nos defeitos apresentados nos lingotes. Régua
milimetrada posicionada na parte inferior mostrando o tamanho dos defeitos.

Microrechupes

605°C 595°C 585°C

Fonte: Proprio autor.

Analisando os lingotes pode-se notar que a agitacdo a 605°C produz uma série de
defeitos com cantos bastante lisos e de formato arredondado. Essa caracteristica é tipica de
defeitos causados por porosidade devido a presenca de gases dissolvidos no metal liquido e

que ficam aprisionados devido ao resfriamento rapido.

Jé os lingotes agitados com maior fracdo sélida apresentam uma superficie de melhor
qualidade na analise visual, ndo apresentando grandes poros e sim microrechupes de fécil

identificacdo devido a sua forma irregular, conforme mostrado na Figura 34.

5.3.3 Investigacdo macrografica com ataque quimico

Ap0s, procedeu-se a investigacdo macrografica com o auxilio de um ataque quimico
para revelar a macroestrutura de solidificagdo. A Figura 35 mostra a comparagdo entre a
utilizacdo das duas ferramentas utilizadas nesse trabalho para agitacdo mecanica: ferramenta

de diametro nominal de 50 mm e ferramenta de diametro nominal 110 mm.

Na Figura 35 ambos os lingotes foram fundidos a 650 °C, resfriados a 605 °C (dentro

da zona pastosa, fs = 29%), e depois agitados por 10 minutos. A Figura 35 (a) mostra o
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resultado para ferramenta com didmetro de 50 mm e a Figura 35 (b) mostra para o diametro

de 110 mm.

Figura 35 — Comparagdo da macroestrutura apresentada pelos lingotes, ambos agitados a 605 °C com a
ferramenta de diferentes didmetros: (a) 50 mm; (b) 110 mm. Ataque Nital 10% sem aumento.

(@)

(b)

Fonte: Proprio autor.

Na Figura 35 (a) nota-se que com o inicio da agitacdo as estruturas solidas foram
quebradas e centrifugadas para a periferia do lingote (regido 2), restando no centro do corpo
de prova o liquido de composicdo eutética que foi continuamente agitado (regido 1). Na
regido 2, pode-se ver uma estrutura predominantemente equiaxial e de coloracdo mais clara.

Janaregido 1 (central) pode-se notar uma colora¢do mais escura.
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Essa segregacdo entre sélido e liquido causou uma macrosegregacao no lingote. Para
corrigir isso, a ferramenta de agitacdo foi alterada de 50 mm de diametro para 110 mm, como

indicado na Figura 24.

O resultado dessa alteracdo pode ser visto na Figura 35 (b), onde o lingote apresenta
uma grande homogeneidade quando comparado com a Figura 35 (a). A folga de apenas 4
milimetros entre a ferramenta de agitacdo e a lateral do cadinho promoveu uma agitagéo total,
em ambos, solido e liquido propiciando uma boa homogeneidade do lingote. A seguir na

Figura 36, mostra-se o detalhe da macrografia do lingote agitado a 605 °C.

Figura 36 — Macrografia do lingote agitado a 605 °C mostrando a formagéo da zona coquilhada: (a)
Foto original atacada com Nital 10%; (b) Representacdo esquematica detalhando a zona coquilhada.

Fonte: Proprio autor.

Na Figura 36 (a) é possivel notar a formacdo da zona coquilhada que é formada pela
alta taxa de nucleacdo que ocorre na zona junto ao molde metélico (coquilha) devido a alta
taxa de extracdo de calor e por isso cria muitos gréos refinados que se diferenciam do restante

do lingote. A Figura 36 (b) auxilia o leitor na identificagdo da zona coquilhada.

J& na Figura 37 é mostrada a comparagéo entre todos os lingotes agitados com a nova

ferramenta (diametro de 110 mm).
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Figura 37 — Comparagdo da macrografia de todos os lingotes: (a) 605 °C; (b) 595 °C; (c) 585 °C. Todos
agitados por 10 minutos. Ataque Nital 10%, sem aumento.

(a)

(b)

©

Fonte: Proprio autor.
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Pode-se notar na Figura 37 que os lingotes apresentam uma matriz homogénea e a
formacdo, em sua grande maioria, de gréos equiaxiais. Contudo, quanto maior a fracéo sélida
mais dificil de identificar a formacdo da zona coquilhada. Esse fato deve-se a formacdo, em
nivel ja adiantado, dos nucleos solidos, pois existe grande quantidade de solido ja formado e o

efeito de nucleacdo junto a fronteira metal/molde acaba sendo suprimido.

54 ANALISE MICROGRAFICA - METODOLOGIA M1

Nesse capitulo serdo mostradas as micrografias dos lingotes produzidos, bem como a

analise e discussdo desses resultados.

5.4.1 Anadlise Microgréfica inicial e modificacdo no sistema de resfriamento

Foram realizadas, preliminarmente, fusdes utilizando o sistema unidirecional proposto
por Bartex (2012) e Garcia (2012). Porém, o sistema unidirecional proposto por esses autores
ndo obteve uma globularizacio homogénea ao longo do lingote quando submetido a

reofundicéo.

No sistema unidirecional, proposto por estes autores, a extracdo de calor ocorre
unicamente pela base do cadinho, permanecendo as paredes na condicao isotérmica. Ha assim
a formacdo de uma camada solidificada que avanca unidirecionalmente em sentido oposto a

extracao de calor (sentido vertical ascendente).

Apbs a agitacdo mecanica houve a formacdo dos glébulos na pasta reofundida de
forma homogénea, ou seja, ao longo de todo o banho. Porém, durante o procedimento
metalografico notou-se a formacdo de uma camada globularizada proxima a interface

metal/molde; porém, ndo houve globularizacéo no centro do lingote.

Esse fato deve-se a baixa taxa de extracdo de calor que ndo foi eficaz em solidificar
rapidamente a estrutura em geral propiciando, através de mecanismos de crescimento e
difusdo, o retorno dos glébulos a formagéo dendritica nas regides mais afastadas da interface

metal/molde como mostrado na Figura 38.
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Figura 38 — Micrografias de lingote reofundido utilizando o sistema de resfriamento unidirecional. (a)
Regido junto a interface metal/molde mostrando zonas globularizadas; (b) Regido do centro nao globularizada.

Fonte: Proprio autor.

Entéo, props-se a utilizagdo de um sistema de resfriamento com a imerséo do cadinho
em &gua, conforme mostrado na Figura 20. Com isso, aumentou-se a extracdo de calor do
lingote e propiciou uma formacéo globular ao longo de todo o corpo de prova confeccionado,
como mostra a Figura 39.

Figura 39 — Comparacdo micrografica entre as amostras do material sem agitagdo e com agitacdo a
605°C utilizando novo sistema de resfriamento: (a) sem agitagdo; (b) regido préxima a parede do molde
(agitado/periferia); (c) regido central do lingote (agitado). Todas amostras com aumento de 100 x e ataque Nital
3%.

(a)

Fonte: Proprio autor.

Na Figura 39 é realizada a comparacdo de uma amostra retirada do lingote comercial
(a) (sem agitagcdo — como fabricado) e a amostra que foi agitada a 605 °C (b e c). Nota-se que
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a Figura 39 (a) apresenta os microconstituintes de forma bastante grosseira e irregular quando
comparados a amostra agitada.

Ja a Figura 39 (b e ¢) mostra a homogeneidade das micrografias em todo o lingote
mostrando uma globularizacdo em todas as regibes. Comparando a Figura 38 (a e b) com a
Figura 39 (b e c) pode-se notar a diferencga na globularizagéo. Dessa forma pode-se comprovar
que a mudanca no sistema de solidificagdo unidirecional (Figura 20) foi eficaz.

5.4.2 ldentificacdo dos microconstituintes

Como era esperado ocorreu a precipitacdo da fase a-Mg como sélido primario rico em
magnésio com atomos de outros elementos em solucdo solida. Seguindo a sequéncia de
solidificacdo houve a precipitacdo da fase acicular rica em aluminio-lantanio (Aly;Las),
seguido pela solidificacdo do eutético grosseiro (Mg,Al),Ca e pelo eutético refinado (Mg.Ca).
Essa sequéncia de solidificacdo foi proposta por Bartex (2019) e é a rota mais provavel nessa
situacdo. A literatura também aponta esse como o caminho mais provavel (AYMAN, 2011,
SUZUKI, 2005; ZHANG, 2010). A Figura 40 mostra as fases descritas na andlise

microestrutural utilizando microscopia Optica.

Figura 40 — Micrografias: (1) dptica e (II) MEV da amostra a 605°C mostrando a as fases formadas: (a)
matriz a-Mg; (b) fase acicular Al;;Las; (c) Eutético grosseiro (Mg,Al),Ca; (d) Eutético refinado Mg,Ca.

Fonte: Préprio autor.
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J& a Figura 41 mostra a microscopia utilizando o Microscdpio Eletrénico de Varredura
(MEV).

Figura 41 — MEV da amostra processada a 605°C mostrando a matriz a-Mg (fase escura) e 0s
precipitados (fases claras). (a) Matriz globularizada. (b) Detalhe da regido interglobular.

det HV mag = spot WD
vCD 20.00kV 1500 x 3.5 10.6 mm

Fonte: Proprio autor.
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Pode-se notar na Figura 41 a presenga da matriz a-Mg e nos contornos dos glébulos a
presenca dos precipitados descritos na Figura 40 de forma bastante refinada.

A Figura 42 mostra a distribuicao dos elementos quimicos ao longo da matriz.

Figura 42 — Mapa da distribuicéo dos elementos quimicos na matriz para a amostra processada a 605°C.

96% MgK
B 2% AIK
1% CaK
B 1% LaL
B 0% MnK

Fonte: Proprio autor.
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A Figura 42 mostra a distribuicdo dos elementos quimicos ao longo da matriz. A
Figura 42 (a) mostra a regido analisada. Na Figura 42 (b) é possivel notar a presenca do
elemento principal, magneésio. Ja nas Figura 42 (c), (d) e (e) mostram a distribuicdo dos
elementos aluminio (Al), célcio (Ca) e lantanio (La), respectivamente de acordo com a escala

de cores.

Na Figura 43 é mostrado o mapa com a distribuicdo de todos os elementos dispersos

pela matriz e a comparacdo com a amostra micrografica realizada em MEV.

Figura 43 — Mapa de distribuicdo de todos os elementos quimicos ao longo da matriz para a amostra
processada a 605°C.

96% MgK
B 2% Ak

1% CaK
B 1% LaL
B 0% Mnk

Fonte: Proprio autor.

Foram filtrados nesse mapa apenas 0s elementos com maior percentual em peso na
liga. Assim, foram considerados apenas os seguintes elementos na analise: Mg, Al, La, Ca,
Mn. Na anélise mostrada nas Figura 42 e Figura 43 néo foi detectada a presenca de manganés

(Mn) distribuido ao longo da matriz e nem nos microconstituintes.

Entretanto, a Figura 44 mostra a presenca desse elemento em conjunto com lantanio

formando um precipitado de forma poligonal.

Com a ajuda do mapa da Figura 44 é possivel notar que hd a formacdo de um
microconstituinte de forma facetada na matriz com a combinagdo de lantanio e manganés.
Bartex (2012) ja havia identificado que a combinacdo de lantdnio com manganés propicia a
formagéo de uma fase de forma facetada. Naquele trabalho o elemento Mn-La apresentou alta

dureza atingindo durezas superiores a 500 Vickers.
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Figura 44 — Mapa da distribuicéo dos elementos quimicos da amostra agitada a 605°C. Indicacéo do
microconstituinte de forma facetada na matriz.

100 um
I==——————a|
100 um
—— "

Fonte: Préprio autor.
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A fim de confirmar a presenca desses elementos nos microconstituintes foram
realizadas andlises de EDS (Energy Dispersive Spectroscopy) também conhecidas como

microssonda, mostrados na Figura 45 e na Figura 46.

Figura 45 — EDS para investigacdo do microconstituinte eutético e do acicular (analise semiqualitativa).

EDS1 EDS2 EDS 3 EDS 4

(% em peso)
Mg 710 7252 739 7374
Al 3316 1549 3659 16,04

Ca - 11,99 - 2,37
La 59,73 - 5464 785
Mn - - 1,38 -

Fonte: Proprio autor.

A Figura 45 mostra as analises realizadas em microssonda (EDS). Comparando a EDS
1 com a EDS 3 pode-se notar a presenca, majoritariamente, de lantanio e aluminio. Porém, a
EDS 3 apresenta a presenca de manganés e com isso a forma da estrutura tende a ser mais
facetada quando comparada com a estrutura formada apenas por lantanio e aluminio que tende
a apresentar-se de forma mais acicular, ou seja, fina e alongada como se fosse uma agulha.
Ambas apresentam ainda a presenca de magnésio que, provavelmente, esta relacionada a
matriz e devido ao tamanho reduzido das estruturas somado ao volume de interagéo do feixe

de elétrons com a amostra que acaba sendo retro espalhado e incide na contagem.

As EDS 2 e 4 mostram, possivelmente, a presenga do eutético refinado Mg,Ca e do
eutético grosseiro (Mg,Al),Ca. A presenca de lantdnio deve-se a proximidade de outros

precipitados aciculares e a interacdo do feixe de elétrons com outros elementos.

A fim de investigar a influéncia do manganés escolheu-se uma regidao bem especifica
com a presenca do microconstituinte acicular e facetado. Os resultados sd&o mostrados na

Figura 46.
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Figura 46 — Andlise de EDS nas estruturas aciculares e poligonal contendo lantanio.

EDS1 EDS2 EDS3 EDS4
(% em peso)
Mg 1244 - - -
Al 3601 3552 2889 2697
La 5155 3152 7111 73,03
Mn - 32,96 - -

A
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Fonte: Préprio autor.

Pode-se notar na Figura 46 que a presenca do manganés quando combinado com
aluminio e lantanio propicia a precipitacdo de microconstituintes em formato poligonal ao
invés da formag&o de agulhas. Devido a quantidade presente na liga (apenas 0,3%) a presenca

de manganés deve-se a duas possiveis situagdes: inclusdo exdgena ou como nucleante.
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No caso de uma inclusdo exdgena pode ser algum resquicio de material proveniente da
lingoteira ou dos refratarios do forno e sua presenca deve-se a contaminagao o que nao é tdo

provavel, pois a quantidade de 0,3 % ainda é consideravel.

No caso de inclusdo como nucleante pode ser utilizado para aumentar a taxa de
nucleacdo no material diminuindo tamanho de grdo. Nas analises térmicas realizadas nesse
trabalho ndo foi detectada a formacdo de outro particulado. Devido a sua forma e a sua
dureza, pode-se deduzir que se trata de um microconstituinte com ponto de fusdo
relativamente alto e pode ter sido utilizado para modificar alguma propriedade na
solidificacdo (BARTEX, 2012; MEDINA et al, 2017). Entretanto, realizou-se uma pesquisa
sobre a utilizacdo de manganés como nucleante em ligas de magnésio e ndo se obteve nenhum

resultado. Assim, mais estudos devem ser realizados sobre esse assunto.

5.4.3 Micrografias do Experimento E1 (605 °C e fs = 0,29)

As micrografias do experimento E1 (605 °C) sdo apresentadas na Figura 47.

Figura 47 — Micrografias do experimento E1 (605 °C e f; = 29%) apresentando globulos de a-Mg
rodeados pelo liquido eutético remanescente. (a) regido junto a interface metal/molde. (b) regido central - seta
indicando a presenca das agulhas na regido interglobular.

Fonte: Préprio autor.

As micrografias do experimento 1 apresentaram, de forma geral, a presenca de

globulos bastante arredondados. Outra caracteristica que chama a atengédo foi a precipitacéo
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das agulhas de lantanio (Al;1Laz) ao lado dos glébulos de a-Mg como indicado pelas setas na
Figura 47 b.

Essa precipitacdo da fase acicular (Aly;Las) ao lado da matriz a-Mg deve-se ao fato de
a agitacao ser realizada em uma temperatura muito préxima da formacdo dos glébulos. Bartex
(2019) identificou a formagdo da matriz em 614°C e a nucleagdo comeca a formar um sélido
primario (0-Mg) que vai segregando soluto para a periferia do ndcleo. Com a reducdo da
temperatura e enriquecimento do soluto atinge-se a estabilidade para a formacgdo da fase

acicular (Aly;Laz) que ocorre em 605 °C.

Porém, a agitacdo mecanica ocorre exatamente na temperatura de 605 °C, momento
esse em que ja existem algumas dendritas de o-Mg, e a fase acicular (Aly;Las) esta
comecando a precipitar. Nesse momento a solidificacdo das agulhas é interrompida pela
agitacdo mecanica que quebra as dendritas e suprime a formacdo da fase acicular. Entdo, a
formacdo dessa fase (Aljlas) se d& apenas apds a agitagdo, durante o processo de
resfriamento rapido, e assim fica dispersa ao lado dos globulos de a-Mg, como mostrado na

ilustracdo da Figura 48 .

Figura 48 - Esquema ilustrativo do processo de formagao da fase acicular no contorno dos glébulos —
Temperatura de processamento igual a 605°C.
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Fonte: Proprio autor.
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Na Figura 48 esté representada de forma esquemaética a formacgdo dos globulos e da
fase acicular. Em 1, pode-se ver a formagdo de uma dendrita primaria de a-Mg rodeada por
liquido. Em 2, pode-se ver o crescimento da dendrita e uma zona no liquido enriquecida por
soluto. Em 3, inicia-se a agitagdo mecanica e a consequente quebra das dendritas e a mistura
do liquido remanescente. Apds o resfriamento hd a formagdo do glébulo com o liquido

remanescente na regido interglobular.

5.4.4 Micrografias do Experimento E2 (595 °C e fs = 0,46)
As micrografias do experimento E2 (595 °C) sdo apresentadas na Figura 49.

Figura 49 - Micrografias do experimento E2 (595 °C e f; = 46%) apresentando globulos de a-Mg
rodeados pelo liquido eutético remanescente. (a) regido junto a interface metal/molde (b) detalhe da regido.
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Fonte: Proprio autor.

Na Figura 49 é apresentado a micrografia do experimento 2. Pode-se notar na Figura
49 que as agulhas de lantanio (Alj;Las) estdo presentes tanto nas bordas dos globulos de a-Mg
quanto no interior desses glébulos, diferentemente do apresentado na Figura 47.

Essa diferenca deve-se a formacdo da fase acicular (Aly;Las) na temperatura de
605 °C. Como a agitacdo ¢ realizada a 595 °C ja estdo formadas as dendritas de a-Mg e as
agulhas de lantanio (Aly;Lag). Quando € iniciada a agitacdo essas estruturas ja estdo formadas
e embora a agitagdo mecanica cause um cisalhamento quebrando as estruturas em pedacos
menores, é possivel notar a presencga de agulhas de lantanio no interior dos glébulos, como
mostrado na Figura 49 (b).
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Na Figura 49 (b) é possivel notar a presenca de uma agulha de lantanio (indicado pelo
namero 1) cortando um glébulo de a-Mg (nimero 2 indica a fronteira do glébulo com o

liquido remanescente).

Além disso, pode-se notar também que nas metalografias do experimento E2 (595 °C)
os globulos apresentam-se de forma menos circular do que o experimento E1, e esse fato
decorre diretamente pelo aumento da fragdo sélida presente na liga.

5.4.5 Micrografias do Experimento E3 (585 °C e fs = 0,57)

As micrografias do experimento E3 (585 °C) sdo apresentadas na Figura 50.

Figura 50 - Micrografias do experimento E3 (585 °C e f, = 57%) apresentando globulos de a-Mg

2 L4 =
100 pm

Fonte: Préprio autor.

Na Figura 50 €é apresentada a micrografia do experimento E3. Pode-se notar na Figura
50 que as agulhas de lantanio (Aly;Las) estdo presentes tanto nas bordas quanto no centro dos
glébulos. As agulhas, porém, apresentam-se de forma mais grosseira quando comparadas com
o0s experimentos E2 (595 °C) e, principalmente, com o experimento E1 (605 °C).

A precipitacdo das agulhas no contorno dos glébulos e também no centro deles deve-
se ao que foi discutido no item 5.4.4. J& o tamanho mais grosseiro da fase acicular deve-se a
temperatura mais baixa, e consequentemente a fracdo sélida mais elevada, que faz com que as
agulhas tenham formando-se completamente.

Também a forma dos glébulos foi mais irregular obtendo-se glébulos
descaracterizados ou deformados e isso também se deve a fracdo solida mais elevada o que
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impede ou dificulta o seccionamento das estruturas primarias. Na Figura 51 apresenta-se uma

ilustracdo da formagéo de estruturas.

Figura 51 - Esquema ilustrativo do processo de formacdo da fase acicular no centro e no contorno dos
glébulos — Temperatura de processamento menor que 605°C.
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Fonte: Proprio autor.

Na Figura 51 esta representada, de forma esquematica, a formacdo dos gl6ébulos e da
fase acicular para condicdo de agitacdo abaixo de 605°C. Em 1, pode-se ver a formacdo de
uma dendrita primaria de a-Mg rodeada por liquido. Em 2, pode-se ver o crescimento dessa
dendrita e uma zona no liquido enriquecida por soluto. Em 3, atinge-se a temperatura de
formagéo da fase acicular (605°C) e ocorre a precipitacdo das agulhas de lanténio na matriz.
Em 4, inicia-se a agitacdo, com a consequente quebras das estruturas sélidas, em uma
temperatura abaixo de 605°C (a 595°C| ou a 585°C). Resultado final: globulos de a-Mg e
agulhas de Al;;Laz precipitadas tanto na regido interglobular como na regido intraglobular e

apos o resfriamento ha a formacéo das demais fases descritas em 5.4.2.
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5.4.6 Micrografias do Experimento E4 (sem agitacdo — como fabricado)

Apenas para comparacao sao apresentadas na Figura 52 o resultado das micrografias
de uma amostra retirada de um lingote comercial (sem agitacéo).

Figura 52 - Micrografia do lingote ndo agitado (como fabricado): (a) regido da periferia; (b) detalhe da
regido. Aumento 100x.

Fonte: Proprio autor.

Na Figura 52 encontra-se uma estrutura bruta de fuséo tipica com eutéticos grosseiros
e microconstituintes dispersos na matriz. A identificacdo dos microconstituintes segue a
mesma l6gica apresentada na Figura 40 e esta de acordo com a literatura (FIGUEIREDO,
2009, FERRY, 2009; BARTEX, 2019; GARCIA, 2012).

5.4.7 Comparacdo das metalografias de todos 0s experimentos

Apenas para facilitar a comparacdo pelo leitor sdo mostradas na Figura 53 as
micrografias de todos os experimentos.
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Figura 53 — Micrografias de todos os experimentos para comparacdo. (a) 605 °C; (b) 595 °C; (c)
585 °C; (d) lingote sem agitagdo (como fabricado). Aumento de 100x.

Fonte: Proprio autor.

Como ja comentado nos itens 5.4.3 a 5.4.6, pode-se notar que devido a proximidade da
temperatura de agitacdo com a temperatura de formacdo da fase acicular (Alq;Las) essa fase
ndo é encontrada no centro dos glébulos para o lingote agitado a 605 °C (Figura 53 a).
Também se pode notar nessa Figura 53 (a) que os glébulos apresentam-se de forma mais

arredondada apresentando o maior nivel de globularizacéo.

Entretanto, quanto maior a fracdo sélida (menor temperatura) mais irregular serdo os
glébulos (menor fator de globularizacdo) e maior é a incidéncia da fase acicular presente no
meio da matriz, incluindo no meio dos glébulos (Figura 53 b e c).

Por fim, é mostrada na Figura 53 (d) a metalografia da liga retirada ndo agitada (na
mesma condi¢do de resfriamrento) apenas para a comparacdo com as micrografias dos

lingotes submetidos a agitacdo (Figura 53 a, b e ¢).
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55 ANALISE MICROGRAFICA — METODOLOGIA M2

A seguir na Figura 54 é apresentada a evolugdo microestrutural das amostras obtidas
pela Metodologia M2.

Figura 54 — Micrografias realizadas nas amostras obtidas na Metodologia M2 analisando a evolugdo das

Fonte: Préprio autor.

A Figura 54 mostra a evolugdo do lingote agitado a 605 °C em funcéo do tempo de
agitacdo. Pode-se notar que os glébulos primarios formados por a-Mg tendem a crescer com 0
tempo de agitacdo. Isso ocorre devido ao processo de Ostwald Ripening que faz com que 0s
glébulos maiores a fim de aumentar sua area superficial, e consequentemente reduzirem a sua
energia, comecem a incorporar glébulos menores. Além disso, devido a baixa fracdo sélida
durante a agitacdo o modelo de Ostwald Ripening representa melhor o fenémeno ocorrido

com a liga no presenta trabalho. Assim, pode-se dizer que a liga estudada sofre o processo de
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cisalhamento das dendritas devido a agitacdo e depois o fenbmeno de Ostwald Ripening
durante o crescimento dos globulos (FAN, 2001; CHEN, CHEN e LIAO, 2008; FANG 2016).

Além disso, é possivel também notar a presenca de pequenas particulas aprisionadas
no interior dos globulos, principalmente na Figura 54 (b, ¢ e d). Essas particulas fazem parte
do processo chamado de Entraped Liquid (liquido aprisionado — traducdo nossa) (FANG e
FAN, 2002; CHEN, CHEN e LIAO, 2008; CHEN et al., 2016a). Esse fendmeno faz parte do

processo de quebra e engrossamento das estruturas conforme descrito no item 3.3.

Quando se compara as micrografias da amostra submetida a Metodologia 1 (agitada a
605 °C por 10 minutos com a retirada de 1 kg de magnésio) com a Metodologia 2 (agitada a
605 °C por 8 minutos com a retirada de 5 g de magnésio) pode-se notar que o liquido eutético
remanescente ficou bem mais refinado na amostra M2 quando comparado com as
metalografias da amostra M1, mostradas na secdo 5.4. Apenas para comparacao € mostrada
uma imagem de cada condic¢éo na Figura 55.

Figura 55 — Comparagdo das estruturas agitadas a 605 °C nas Metodologias M1 e M2,
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Fonte: Préprio autor.
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Como mostrado na Figura 55 a taxa de resfriamento na Metodologia M2 foi muito
maior quando comparado com a M1. Devido a esse fato o refinamento das estruturas é
evidente, pois estdo presentes 0s mesmos microconstituintes descritos em 5.4.2, porém de

forma muito refinada.

Entretanto, pode-se notar também que a fase primaria (0-Mg) apresenta proporgéo
semelhante em ambas as micrografias, pois a fracdo solida para as duas condi¢fes € a mesma
(mesma temperatura de agitacao) e, portanto, a proporcéao de fase primaria formada é proxima

para as duas condicdes.

Porém, devido a diferenca na taxa de extracdo de calor aplicada em cada amostra a
nucleacdo das fases contidas no liquido eutético remanescente € mais intenso e por isso 0s

microconstituintes s&o mais refinados como mostrado na Figura 55.

56 ENSAIOS MECANICOS

5.6.1 Ensaio de dureza

As amostras da Metodologia M1 foram submetidas ao ensaio de dureza pelo método

de dureza Vickers e o resultado é mostrado na Tabela 6.

Tabela 6 — Resultado do ensaio de dureza nos corpos de prova.

Temperaturas de Agitacao

605 °C 595 °C 585 °C
Dureza (HV 30/15) 79+8 67 +2 57+9
Taxa de Resfriamento (°C/s) 4,61 4,19 3,29

Fonte: Préprio autor.

Como esperado a dureza apresenta um comportamento totalmente dependente da taxa
de resfriamento e serd maior para resfriamentos mais rapidos devido ao refino causado a
microestrutura. Além disso, os valores encontrados estdo de acordo com os dados encontrados
na literatura (FERRI, 2009; GARCIA, 2012; BARTEX, 2012).
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As amostras da Metodologia M1 foram submetidas também ao ensaio de microdureza

utilizando a escala Vickers (HV). A Tabela 7 mostra os resultados.

Tabela 7 — Resultados de microdureza apresentados pelas amostras produzidas na metodologia M1
(todas com o tempo de agitacdo de 10 minutos, variando a temperatura de agitacao).

Temperaturas de agitacao

605°C 595°C 585°C
Fase primaria (HV) 63+6 51+1 48 £ 10
Fase secundaria (HV) 85 + 23 69+ 6 62+4
Taxa de resfriamento (°C/s) 4,61 4,19 3,29

Fonte: Proprio autor.

Os dados na Tabela 7 dizem respeito a fase primaria (a-Mg) e a fase secundaria as

demais fases precipitadas ao longo na regido interglobular. Esse resultado pode ser comparado

com as amostras preparadas na metodologia M2.

Assim, pode-se notar na Tabela 7 que ha uma relacdo direta tanto da fase primaria

quanto das fases secundarias com a taxa de resfriamento. Pode-se notar que houve ligeiro

aumento da dureza para a maior taxa de resfriamento. Entretanto, esses dados s&o apenas

qualitativos e devido aos desvios padrdes elevados, pode-se dizer que os resultados parecem

convergir para 55 HV para a fase primaria e 70 HV para a fase secundéaria. Ja a Tabela 8

mostra os valores obtidos na M2.

Tabela 8 — Resultados de dureza apresentados pelas amostras produzidas na metodologia M2 (todas

com temperatura de agitacdo de 605 °C, variando o tempo de agitacdo).

Tempo de agitacao

1 min. 2 min. 4 min. 8 min.
Fase primaria (HV) 7512 66 £ 2 69+3 654
Fase secundaria (HV) 79+1 91+6 92+4 915
Taxa de resfriamento (°C/s) 197,9 196,7 198,3 1954

Fonte: Adaptado de Zimpel, 2017.
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Comparando a Tabela 7 e a Tabela 8 pode-se notar que apesar da taxa de resfriamento
ser muito maior a dureza é aumentada em apenas algumas unidades, mantendo-se, entretanto
a relacdo proporcional entre elas. O aumento na microdureza da fase primaria do M1 para M2
deve-se a restricdo de difusdo causada pela rapida taxa de resfriamento e alteracdo na

composi¢do quimica com zonas de concentracdo de soluto ao longo do material.

Por fim, pode-se dizer que devido ao refinamento apresentado pelas estruturas,
causado por uma taxa de resfriamento mais elevada, hd o aumento de dureza do material.
Pode-se também afirmar que a dureza ndo se altera significativamente para os diferentes
tempos de agitacdo dos gldbulos, com a excecdo do tempo de agitacdo de 1 minuto onde ainda
ndo houve a formacdo completa de glébulos e ndo houve tempo para a difusdo dos elementos

quimicos na matriz.

5.6.3 Ensaios de tracéo

Os corpos de prova foram submetidos ao ensaio de tracdo conforme descrito no item
4.4.8. A Tabela 9 apresenta o resultado da tensdo de escoamento (o), do limite de resisténcia
a tracdo (o) e da deformacdo para a fratura (gf) para cada corpo de prova ensaiado e 0s dados
de média e desvio padrdo sdo calculados para todos os corpos de prova ensaiados. Utilizou-se
o limite de resisténcia a tracdo, pois como se trata de material fragil os valores serdo muito

préximos ao limite de ruptura.

As curvas tensdo deformacdo sdo apresentadas da Figura 56 a Figura 59 mostrando
também uma amostra metalografica extraida da cabeca de um corpo de prova utilizado no

ensaio.

Utilizou-se esse procedimento para extrair uma metalografia mais representativa da
amostra ensaiada e correlacionar as propriedades resisténcia x microestrutura. Também

ajudou a manter a superficie de fratura intacta para a realizacao de ensaios de fractografia.

Sdo apresentadas as curvas para cada condi¢do e depois sdo realizadas comparagoes

entre os resultados.
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Tabela 9 — Valores de Tensdo de Escoamento (o) Limite de resisténcia a Tracdo (o,) e de deformacéo
(&) para todos os corpos de prova ensaiados.

605 °Cefs=29%

CP o.(MPa) o,(MPa) & (%)
1 113 163 5
2 127 144 4
3 115 121 3
Média 118,8 143,0 4,2
Desvio Padréo 7,81 20,7 0,9
595 °C e fs = 46%
CP o. (MPa) o,(MPa) & (%)
1 113 126 4
2 108 116 3
3 85 86 3
Média 102,5 109,6 3,3
Desvio Padrao 14,9 21,0 0,4
585°Cefs=57%
CP 6. (MPa) o,(MPa) & (%)
1 74 76 2
2 61 63 1
3 60 63 1
Média 64,8 67,2 1,6
Desvio Padrao 7,6 7,2 0,5
Lingote sem agitacéo
CP o (MPa) o,(MPa) & (%)
1 75 81 2
2 86 89 2
3 64 73 2
Média 75,6 81,2 2,0
Desvio Padréo 11,0 8,3 0,1

Fonte: Proprio autor.

Na Figura 56 s&o apresentadas as curvas do ensaio de tragdo das amostras retiradas

diretamente do lingote ndo agitado, mas com a mesma condicao de resfriamento.
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Figura 56 — Resultado do ensaio de tracdo para os corpos de prova retirados do lingote sem agitacéo
com resfriamento rapido.
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Fonte: Proprio autor.

Pode-se notar nessa figura que os valores de tensdo e de deformacdo sdo tipicos de
valores encontrados na literatura para lingotes brutos de fusdo dessa liga (FIGUEIREDO,
2009; GARCIA, 2012, BARTEX, 2019). A metalografia mostra a estrutura dendritica,
caracteristica do processo de fundicdo, com a presenca dos constituintes de forma bastante
grosseira. Na Figura 57 sdo apresentadas as curvas do ensaio de tracdo das amostras retiradas

do lingote reofundido agitado a 605 °C (fragéo solida de 0,29).

Figura 57 — Resultado do ensaio de tracdo para os corpos de prova reofundidos agitados a 605 °C (fs =

0,29).
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Fonte: Préprio autor.
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Nota-se, na Figura 57, quando comparada & Figura 56, que os valores médios de
tensdo, tanto de escoamento quanto de ruptura, e de deformacdo sdo muito mais elevados para

uma amostra submetida a reofundicéo.

Os valores de tensdo sdo mais elevados devido ao refinamento da estrutura causado
pela quebra das dendritas. J& a maior deformabilidade, que apresenta valores médios quase
100% maiores quando comparados aos resultados obtidos nas amostras do lingote comercial,
deve-se a estrutura globular e a ndo presenca da fase acicular no meio dos glébulos, como

mostrado na Figura 57.

O maior nivel de porosidade na amostra agitada a 605°C parece ndo ter afetado o
resultado mecanico diretamente. Entretanto, um dos corpos de prova da amostra a 605°C teve
uma porosidade evelada bem no meio da area Util. O poro de aproximadamente 3 mm cupou
quase metade da area Util do corpo de prova. Esse valor, porém, foi descartado, devido ao
defeito e ao baixo valor suportado (em torno de 45 Mpa), que foi muito menor que as outras

amostras ensaiadas.

Na Figura 58 sdo apresentadas as curvas do ensaio de tracdo das amostras retiradas do

lingote reofundido agitado a 595 °C (fracdo sélida de 0,46).

Figura 58 — Resultado do ensaio de tragdo para os corpos de prova reofundidos agitados a 595 °C (fs =
0,46).
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Fonte: Préprio autor.

Nota-se na Figura 58 (agitada a 595 °C), quando comparada a Figura 57, que 0s
valores de tensdo, tanto de escoamento quanto a maxima, sdo menores quando comparados a

amostra gque foi agitada a 605 °C. Esse comportamento deve-se a taxa de resfriamento que foi
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um pouco menor para a amostra agitada a 595 °C. Além disso, a deformabilidade média foi
menor e a explicagdo deve-se ndo sé a formacdo das agulhas de lantanio no interior dos

glébulos como também a uma morfologia mais grosseira das fases na regido interglobular.

Na Figura 59 sdo apresentadas as curvas do ensaio de tracdo das amostras retiradas do

lingote reofundido agitado a 585 °C (fracdo solida de 0,57).

Figura 59 - Resultado do ensaio de tragdo para os corpos de prova reofundidos agitados a 585 °C (fs =

0,57).
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Fonte: Proprio autor.

A Figura 59 apresenta valores menores tanto de tenséo quanto de deformacéo quando
comparados aos valores obtidos na agitacdo a 605 °C. Esse resultado também se deve a menor
taxa de resfriamento e a formagdo das agulhas de lantdnio no meio dos glébulos o que
dificulta a deformacdo, além é claro dos precipitados apresentarem-se de forma mais

grosseira.

Apenas para efeito de comparacéo foi ainda criado o grafico da Figura 60 em que
mostra apenas uma curva representativa de cada experimento. A escolha da curva de cada
experimento levou em consideracdo o maior limite de resisténcia a tracdo em cada lote.

Assim, construiu-se o grafico da Figura 60 onde sdo apresentadas uma curva de cada

condicdo apenas para uma comparagdo visual para melhor entendimento do leitor.
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Figura 60— Comparacéo das curvas tensdo deformacéo de cada experimento.
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Com base nas informagGes contidas desde a Figura 56 até a Figura 60 pode-se afirmar

que o melhor desempenho mecanico foi obtido na amostra submetida a reofundi¢cdo com a
fracdo sdlida de 0,29 (605 °C), seguido da fracdo solida de 0,46 (595 °C) e posteriormente
pela fracdo sélida de 0,57 (585 °C), como mostrado na Figura 61.

Figura 61 — Comparagdo das médias da tenséo de escoamento (o,) da tensdo maxima (o) € da

Tensao (MPa)

deformac&o admitida pelos corpos de prova.
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Comparando-se a condi¢cdo de fragdo solida de 0,29 (605 °C) com a condicdo dos
corpos de prova extraidos diretamente do lingote sem agitacdo (como recebido) da Figura 56
pode-se notar que houve um aumento de 84% da deformabilidade do corpo de prova

submetido a reofundicao na temperatura de 605 °C.

A tensdo de maxima também sofreu um acréscimo de 74% seguido de um aumento de
57% na tensdo de escoamento para a amostra agitada a 605 °C quando comparada ao lingote

sem agitacdo (como recebido).

Entretanto, esses resultados de aumento das propriedades provém de dois fenébmenos
distintos: o aumento na resisténcia mecanica estd ligado diretamente & maior taxa de
resfriamento aplicado nas amostras e consequentemente ao refinamento das estruturas. Ja o
aumento na ductilidade esta ligado diretamente a precipitacdo das agulhas de lantanio fora dos
glébulos (para a amostra a 605 °C) o que possibilitou valores de ate 4,5 % de
deformabilidade. Dados do tamanho dos glébulos e do fator de forma séo discutidos no item
5.9.

5.7 ANALISE FRACTOGRAFICA

Na Figura 62 sdo mostradas as imagens obtidas por MEV nas superficies de fratura

dos corpos de prova submetidos ao ensaio de tracao.

Na Figura 62 (a) e (b) sdo apresentadas imagens da amostra agitada a 605°C (fs=0,29)
em duas ampliacOes diferentes. Pode-se notar na Figura 62 (a) a presenca de dimples,
superficies de clivagem e quase-clivagem tipicos de fraturas mistas (comportamento dual
entre ductil e fragil). Na Figura 62 a presenca de dimples irregulares comprova esse

comportamento.

Por outro lado, na Figura 62 (c) e (d) apresenta-se imagens da amostra agitada a 585°C
(fs=0,57) em duas ampliacOes diferentes. Devido ao elevado teor de solido ha a falta de
preenchimento de metal liquido, além da presenca de dendritas mostrando ndo haver

homogeneidade ao longo da matriz.
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Figura 62 — Imagens de MEV mostrando a regido da fratura para as condi¢cdes com agitacéo
(reofundida) e sem agitacgéo: (2) e (b): Experimento 2: fs =0,29 temperatura de agitacdo de 605°C. (c) e (d):
Experimento 4: fs =0,57 temperatura de agitacdo de 585°C. (e) Experimento 3: fs =0,46 temperatura de agitacédo
de 595°C. (f) Experimento 5: sem agitacdo, resfriamento rapido.
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Fonte: Adaptado de BARTEX, 2019.

Q

A Figura 62 (e) apresenta a imagem da amostra agitada a 595°C (fs=0,46) que mostra
a ocorréncia da fratura preferencialmente no contorno dos glébulos devido a pequena

quantidade de superficies de clivagem e de dimples.

Por fim, a Figura 62 (f) apresenta a imagem da amostra ndo agitada. Nela pode-se

notar um modo de fratura completamente fragil devido a presenca de planos de clivagem, rios
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de clivagem (river pattern) e micro trincas, comprovando que houve menos deformacéo

quando comparado as amostras da Figura 62 () até (e).

5.8 MEDICAO DE POTENCIA NECESSARIA PARA A AGITACAO

Outra constatacdo que se pode fazer foi o aumento da poténcia necessaria para
realizar a agitacdo das fracdes solidas. O aparecimento de estruturas mais grosseiras devido ao
maior nivel de fracdo solida apresentada pelo lingote no momento da agitacdo, de acordo com
a reducdo da temperatura de agitacdo, impdem maior resisténcia a quebra das estruturas. Esse
resultado é corroborado pelas medicbes realizadas na poténcia requerida pelo motor do
agitador mecanico quando exposto as diferentes temperaturas de processamento, como

mostrado na Figura 63.

Figura 63 — Gréfico da poténcia requerida pelo motor para a agitacdo em funcéo da temperatura de
agitacdo.
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Cabe ressaltar ainda que foi tentado mais uma temperatura de agitacdo (575 °C), mas a
fracdo solida foi muito grande e com cinco minutos de agitacdo o agitador parou motivo pelo

qual essa condicdo ndo foi explorada nesse trabalho.

Na Figura 63 pode-se notar que com 0 aumento da temperatura de processamento
(reducdo da fracdo solida) diminui a poténcia consumida. Em todos os casos a rotacdo

permaneceu fixa em 950 rpm.

Outro dado a ser ressaltado € que esse resultado é apenas de ordem qualitativo, pois o
multimetro utilizado para medir a corrente elétrica tinha uma resolu¢do muito baixa e por isso
os desvios podem ser elevados. Caso se queira dados mais confiaveis deve-se utilizar um

multimetro com capacidade para ler correntes elétricas menores que 0,1 ampér (A).

5.9 RELACAO DO FATOR DE FORMA E DO DIAMETRO DOS GLOBULOS COM A
TEMPERATURA

O resultado da medigdo do fator de forma e do didmetro médio dos glébulos em

funcdo da temperatura pode ser visto na Figura 64.

Figura 64 — relacéo do fator de forma e do tamanho dos glébulos com a temperatura.
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Fonte: Proprio autor.

Pode-se notar na Figura 64 que quanto maior a temperatura mais refinado sera o

tamanho do gldébulo. Isso ocorre porque com o aumento da temperatura a fragdo solida sera
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menor e 0 engrossamento do braco dendritico também serd menor o que torna o glébulo mais

refinado.

Por outro lado, pode-se notar também na Figura 64 que ha a tendéncia do aumento do
fator de forma com o aumento da temperatura de agitagcdo pois quanto maior for a quantidade
de liquido mais eficazes serdo as tensdes de cisalhamento. Esse resultado esta de acordo com
a literatura (YIM e SHIM, 2003; FANG et al., 2016; HONG et al. 2014).

5.10 RESULTADO DA DIFRACAO DE RAIOS X

O resultado da difracdo de Raios X realizado na amostra agitada a 605°C é mostrado

na Figura 65.

Figura 65 — Difratograma de Raios X mostrando as fases identificadas por comparacdo com a literatura.
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Fonte: Proprio autor.

O resultado da difracdo de Raios X mostra o angulo de difracdo da incidéncia das
possiveis fases presentes no trabalho. Esse resultado, entretanto, é apenas qualitativo uma vez
gue o banco de dados utilizado ndo reconheceu as fases formadas na liga em estudo. Também

a intensidade dos picos foi pequena, dificultando a identificagdo. Isso pode estar relacionado a
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realizacdo do ensaio, que foi realizado em amostra metalica sélida. Recomenda-se entéo
realizar novamente com a amostra em pd. Portanto, sdo necessarias maiores investigagdes

futuras.

Porém, comparando-se os resultados de analise térmica (item 5.1), os resultados de
micrografias Opticas, de MEV e de EDS (item 5.4.2), os resultados de difracdo de Raios X e
os dados da literatura (HONG et al., 2014; AYMAN et al., 2011; MINGBO et al. 2008;
ZHANG et al., 2010) pode-se afirmar que a sequéncia de solidificacdo apresentada em 5.1 e

em 5.4.2. é a mais provavel.
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6 CONCLUSOES

Nesse capitulo sdo apresentadas as conclusdes obtidas nesse trabalho, assim como
sugestBes para trabalhos tedricos ou praticos posteriores a fim de auxiliar na continuidade da

pesquisa.

6.1 CONCLUSOES DO TRABALHO DE PESQUISA

A obtencdo de estruturas reofundidas e o estudo da influéncia do tempo, da
temperatura e da fracdo sélida na formacdo dos microconstituintes na liga Mg-6Al-3La-1Ca
foram realizados. De acordo com os resultados obtidos, pode-se chegar as seguintes

conclusdes:

O aparato experimental desenvolvido foi eficiente, produzindo estruturas reofundidas
de magnésio com estrutura globular. As modificacdes propostas no modo de resfriamento do
cadinho alteraram a taxa de extracdo de calor e permitiu que se alcancasse uma maior

homogeneidade na dispersdo dos glébulos ao longo da matriz.

O tempo de agitacdo tem forte influéncia na morfologia da liga. Foram testados 0s
tempos de agitacdo de 1, 2, 4 e 8 minutos e os resultados mostraram que 1 minuto de agitacdo
causa pouca modificacdo na morfologia. A partir de 2 minutos de agitacdo comecam as
estruturas a organizarem-se de forma globular. Com o passar do tempo de agitacdo essas
estruturas comecam o processo de crescimento dos globulos. Pode-se entdo concluir que na
liga utilizada no presente estudo acontece o processo de quebra das dendritas por

cisalhamento e o posterior crescimento pelo processo de Ostwald Rippening.

A temperatura de agitacdo e, consequentemente, a fracdo sélida, mostraram forte
influéncia no processo. Na temperatura de processamento de 605 °C pode-se notar que a fase
acicular (Aly;Lag) tem a sua formacdo alterada, pois a precipitacdo dessa fase é interrompida
pela agitacdo mecanica. Esse fato faz com que a fase acicular precipite-se fora dos globulos,
junto ao liquido interglobular. Isso influencia diretamente a capacidade de deformacdo da liga
aumentando-a. Para agitacdo abaixo de 605°C a precipitacdo da fase acicular acontece no

centro e na fronteira do glébulo.
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De forma geral a melhor resisténcia mecanica foi obtida para temperatura de agitagéo
mais alta. Os resultados dos ensaios de tracdo mostraram que para a temperatura de agitacéo
de 605 °C os valores da tensdo de escoamento, de ruptura e a deformacdo para fratura foram,
respectivamente, 57, 76 e 81% maiores quando comparados com o lingote sem agitacéo. Para
a temperatura de 595 °C as tensdes de escoamento e de ruptura ficaram, ambos, em torno de
35% maiores e a deformacdo cerca de 43% maior quando comparados com o lingote sem
agitacdo. Ja para o lingote agitado a 585 °C, todos os parametros foram piores que o material
sem agitacdo (cerca de 15 a 20 % menores), ou seja, ndo ha beneficios em agitar o material

nessa temperatura.

Por fim, o processamento em estado semissélido da liga Mg-6Al-3La-1Ca mostrou-se
eficaz. Pode-se afirmar que a melhor temperatura de processamento, daquelas estudadas nesse
trabalho, é em 605°C, pois fornece as melhores faixas de resisténcia mecanica. O processo de
reofundi¢cdo pode aumentar a resisténcia e a ductilidade da liga estudada mostrando-se um

processo com ampla aplicabilidade industrial.

6.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Realizacdo dos testes de conformacdo mecanica nos corpos de prova produzidos pelo

processo de reofundicéo;
Avaliar da influéncia da deformacéo nas propriedades mecanicas da liga;

Realizar os ensaios mecanicos a fim de avaliar as propriedades apresentadas pelos

corpos de prova produzidos por conformacdo mecanica,;

Realizacdo de tratamentos térmicos para avaliar a influéncia na exposicdo a

temperatura.

Realizacdo de testes de tracdo em temperaturas elevadas para avaliar a resisténcia a

fluéncia.

Mudar a forma de agitacdo da liga introduzindo outros meétodos alternativos como

vibragdo mecanica, borbulhamento de gés entre outros.

Otimizar o processo para reducgéo do nivel de porosidades no lingote.



116

Realizar um estudo aprofundado por difragdo de Raios X, possibilitando o
reconhecimento das estruturas cristalinas das fases mencionadas, auxiliando no processo de

caracterizacgéo delas.
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