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RESUMO

As ligas de aluminio sao das mais usadas na industria da fundicao, na medida em que aliam
boas propriedades como baixa massa volumica, elevada resisténcia a corrosao e elevada resisténcia
especifica, 0 que as torna indicadas para aplicacdes diversas, em diferentes setores, onde se destaca
aeronautica e industria automovel. Contudo, em condi¢cdes normais de processamento, nem sempre
se consegue alcancar as melhores propriedades para os componentes a produzir. Deste modo, a
obtencao de fundidos de elevada qualidade ¢ um aspeto que tem cada vez mais importancia na

industria da fundicao.

Os parametros microestruturais que mais influenciam as propriedades das ligas Al-Si sdo o tipo
de estrutura e tamanho apresentado pela fase a-Al, a morfologia do silicio eutético e também o tipo e
morfologia dos intermetédlicos formados. As formas mais comuns de melhorar as propriedades
mecanicas dos componentes a produzir sdo através da adicdo de elementos que promovem a afinacéo
da estrutura e modificacdo da morfologia do silicio. Contudo, nos ultimos anos, a aplicacdo de
vibracdes ultrassonicas ao metal liquido surgiu como uma forma eficaz de promover afinacéo e
modificacao da estrutura, tendo vindo a ser alvo de estudos o efeito da sua aplicacdo nos compostos

intermetalicos.

O objetivo do presente trabalho prende-se na avaliacéo do efeito que a aplicacao de vibracoes
ultrassénicas ao metal liquido tem no tipo de intermetélicos formados, bem como na estrutura
apresentada pela fase a-Al. A técnica de EBSD surge como um poderoso elemento de avaliacdo dos
parametros cristalograficos das diferentes fases formadas, pretendendo-se assim obter estas
informacdes relativas as diferentes fases formadas para condicdes de processamento distintas.
Durante este trabalho foram também realizadas analises térmicas, de forma a se verificar qual o efeito

gue o processamento por ultrassons tem nos parametros de solidificacao.

A partir das técnicas de analise utilizadas verificou-se que o processamento por ultrassons
promove a formacado de estruturas ndo dendriticas, causando também uma alteracao da morfologia
dos compostos intermetalicos. O processamento do metal liquido por ultrassons pode entao causar

nucleacao, fragmentacao ou combinacao dos efeitos de nucleacao e fragmentacdo destes compostos.
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ABSTRACT

The Al-Si alloys are the most used in the foundry industry since they combine good properties
such as low density, high corrosion resistance and high specific strength, which make them the best
choice for several applications, such as aerospace and automotive industries. However, in normal
processing conditions, the produced components not always possesses the pretended properties.

Thus, obtaining high quality castings is an issue of big importance.

The microstructural parameters that most affect the properties of Al-Si alloys are the type of
structure and size of a-Al phase, the morphology of eutectic silicon and the morphology of intermetallic
compounds. To improve the mechanical properties of the components are commonly added to the
melt elements that promote the refining of structure or change the morphology of eutectic silicon.
However, in the last few years the application of ultrasonic vibration to the molten metal has gaining
some importance since it's an effective technique in promote the refinement of structure and is also
capable of changing the morphology of silicon. Their effect in the intermetallic compounds is already

been studied by several researchers.

The aim of this work is the evaluation of the effect that application of ultrasonic vibration to the
melt has in the type of intermetallic compounds formed, as well as in the structure of a-Al phase. The
EBSD technique is a powerful method to determine the crystallographic parameters of each phase and
with it is pretended to analyse the main difference between the phases formed during the cooling. In
this work was also performed cooling curve thermal analysis in order to verify the effect that ultrasonic

vibration has on the critical solidification temperatures.

In general was observed that the usage of ultrasonic treatment promotes the formation of non-
dendritic structures and also changes the morphology of intermetallic compounds. This treatment can
cause the nucleation, fragmentation or a combination between nucleation and fragmentation of these

compounds.
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O facto de o aluminio ser 0 segundo metal mais abundante no planeta permitiu que se tornasse
economicamente competitivo em aplicacdes de engenharia desde o final do século XIX [1]. No inicio
do século XX, a aplicacao do aluminio de fundicao estava limitada a objetos decorativos e utensilios
de cozinha. Contudo, apds a 2* Guerra Mundial, houve uma forte expansao a nivel industrial da
producdo de componentes em aluminio fundido. A possibilidade de incorporacdo de diversos
elementos no metal liquido permitiu a criacao de ligas com propriedades distintas e o processo de
fundicéo de aluminio foi implementado de forma a combinar-se para estender o intervalo de aplicacdes
comerciais e tecnologicas. A crise energética que se viveu na década de 70 levou a aplicacdo de
componentes em aluminio fundido nos veiculos automoveis, principalmente devido a 6tima razao

resisténcia/peso que apresentam [2].

A grande vantagem que o aluminio possui e que permitiu a sua vasta aplicacao na area da
fundicéo é a sua baixa massa volumica, cerca de 2,7 g/cm, o0 que é aproximadamente um terco da
apresentada pelo aco (7,83 g/cms). Além disso, apresenta excelente resisténcia a corrosdao em
diversos ambientes, 6tima condutividade térmica e elétrica e boas propriedades mecanicas [1]. O facto
de o aluminio permitir a adicdo de diversos elementos a sua composicao torna-o muito versatil, o que
conduziu desenvolvimento de mais de 300 composicoes distintas. Os elementos mais frequentemente
adicionados como elementos de liga sdo o cobre, 0 magnésio, 0 zinco, 0 manganés, o ferro, o niquel,
0 estanho e o titanio. Uma vez que a solubilidade destes no estado sélido no aluminio é variavel,
alguns sao adicionados com o objetivo de tornarem a liga mais dura através de precipitacdo por
solucéo solida, enquanto outros sao adicionados para promoverem a formacdo de compostos
intermetalicos desejados [1, 2]. As boas propriedades que o aluminio apresenta, combinadas com a
possibilidade de adicao de certos elementos, tornam-no a ele e as suas ligas uma opcao

economicamente rentavel para uma vasta gama de aplicacdes [1].

As ligas de aluminio dividem-se em duas classes distintas: as ligas de fundicao e as ligas de
trabalho mecéanico. Ha diversos sistemas de nomenclatura para as ligas de fundicdo, contudo o mais
comummente usado é o da Aluminium Association (AA) [1]. Estas ligas sdo entao caracterizadas por
apresentarem baixa massa volumica, a qual pode variar de acordo com o elemento de liga maioritario

que possuem, ponto de fusdo relativamente baixo, baixa solubilidade a gases, exceto ao hidrogénio,
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boa capacidade de serem maquinadas e bom acabamento superficial. Tal como o aluminio puro, estas
ligas também apresentam elevada resisténcia a corrosao e elevada condutividade térmica e elétrica.
As propriedades mecanicas destas ligas podem ser aumentadas através da realizacdo de tratamentos
térmicos, em ligas que permitam a sua realizacéo [2]. As ligas de fundicao para uso generalizado sao
selecionadas de acordo com as propriedades pretendidas para a aplicacdo, como facilidade de
maquinagem, resisténcia a corrosao, dureza ou propriedades mecanicas. Ligas que vao ser utilizadas
em aplicacdes especificas, como na industria aeronautica ou aeroespacial, sdo selecionadas de acordo
com as propriedades Unicas que apresentam, tais como, elevada resisténcia a temperatura ou baixo

coeficiente de expansao térmica [2].

O facto de um material apresentar boas propriedades mecanicas é muitas vezes um requisito
essencial para que possa ser utilizado em determinada aplicacdo. Deste modo, a analise das suas
propriedades fisicas, quimicas e mecanicas é de grande importancia. A partir da analise
microestrutural é possivel obter-se informacdes sobre as propriedades acima mencionadas, bem
como, sobre as caracteristicas da superficie do material e as transformacdes de fase que nele
ocorreram [3]. Atualmente existem diversas técnicas de andlise microestrutural que fornecem
diferentes informacdes, sendo as mais comuns as que permitem a analise da morfologia e topografia
da amostra e da composicdo quimica. Contudo, nem sempre a partir da composicdo quimica da
amostra se obtém informacdes suficientes sobre as fases presentes numa dada amostra, sendo
também necessario determinar a estrutura cristalografica da fase em questao para que estas possam
ser corretamente identificadas, o que torna essencial recorrer-se a analises de difracdo de raios-X
(XRD) ou de difracdo de eletrdes retrodifundidos (EBSD). No entanto, estas técnicas tém algumas
desvantagens associadas, como a dificuldade de analise em sistemas texturados, o elevado custo
apresentado por estas técnicas e a necessidade de uma excelente preparacdo superficial das
amostras, no caso das analises de EBSD, o que faz com que ndo sejam muito frequentemente

utilizadas [4].

A difracéo de eletroes retrodifundidos (EBSD) € uma técnica de caracterizacédo estrutural de
materiais, que esta acoplada a um microscopio eletronico de varrimento, e baseia-se na aquisicao de
padroes de difracdo originados na amostra em estudo, devido a incidéncia de um feixe de eletrdes
desse microscopio [, 6]. Este tipo de analises fornece informacdes sobre a estrutura cristalografica

e sobre a orientacao local das regides cristalinas, permitindo ainda correlacionar a analise da estrutura

2
CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DA LIGA ALSI9CU3 OBTIDA POR FUNDIGAO ASSISTIDA POR ULTRASSONS



CAPITULO 1 - INTRODUCAO

cristalografica com a informacao morfolégica e composicdo quimica da amostra [4, 6]. Esta técnica
permite ainda determinar a orientacdo dos diferentes graos de forma individual, a microtextura local,
caracteristicas sobre as fronteiras de grdo, bem como a determinacdo do tamanho de grao [7],
podendo ser aplicada a uma grande variedade de materiais, onde se incluem metais e ligas metalicas,
minerais, materiais ceramicos e também semicondutores [8]. Venables & Harland, na década de 70,
foram os primeiros a utilizarem esta técnica, num microscépio eletronico de varrimento. Desde entao,
foram desenvolvidos sistemas automaticos de analise de EBSD para uma rapida caracterizacao

microestrutural, onde se incluem os mapas cristalograficos das superficies analisadas [9].

Apesar da microscopia otica ser a técnica mais utilizada na avaliacdo microestrutural de
componentes produzidos sob diferentes condicdes de processamento ou solidificacdo, as analises
térmicas tém surgido cada vez mais como um meétodo para determinacdo do nivel de afinacdo e
modificacao da estrutura. Deste modo, este tipo de analises podem ser utilizadas como forma de
avaliar a qualidade do fundido, dado que a partir do estudo da curva de arrefecimento ou das suas
derivadas ¢ possivel estabelecer uma relacdo entre parametros como o tamanho de grao e a estrutura
e morfologia do eutético. As analises térmicas podem ainda fornecer informacdes sobre a composicdo
da liga, o calor latente de solidificacdo, a evolucdo da fracdo de solido, bem como sobre o tipo de
fases formadas durante o processo de solidificacdo, para além das respetivas temperaturas de

formacao [10].

Com o presente trabalho pretende-se estudar o efeito da aplicacéo de vibracoes ultrassonicas
durante o processo de solidificacdgo a uma liga AISi9Cu3(Fe), através de caracterizaces
microestruturais das amostras produzidas. Assim, recorrendo & combinacao das técnicas de
microscopia otica, microscopia eletronica de varrimento (SEM) e EBSD pretende-se avaliar
detalhadamente qual o efeito que a aplicacao do tratamento por ultrassons (US) tem na microestrutura
obtida, nomeadamente no tipo de estrutura apresentada pela amostra, na morfologia do silicio eutético
e intermetalicos complexos, que se formam durante a fase de solidificacdo. Com a realizacdo de
analises térmicas espera-se comparar o efeito que diferentes condicdes de processamento e
solidificacdo possam ter nas curvas de arrefecimento, bem como proceder-se a uma comparacao
dessas curvas com a microestrutura obtida. Este trabalho visa ainda o desenvolvimento de

conhecimentos sobre novas técnicas de processamento de ligas de aluminio, onde se inclui a
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aplicacao do tratamento por ultrassons ao metal liquido para modificacdo da microestrutura, bem

como a compreensdo do funcionamento basico da técnica de EBSD.

Esta dissertacéo esta dividida em cinco capitulos, os quais se descrevem a seguir. No Capitulo
2 sao apresentados os fundamentos tedricos considerados essenciais a realizacdo do presente
trabalho. No Capitulo 3 estd descrita a metodologia utilizada na sua realizacdo, bem como todos os
parametros e condicdes experimentais usadas. No Capitulo 4 estdo apresentados os resultados
obtidos, aos quais se segue a sua discussdo detalhada. Por fim, o Capitulo 5 contém as principais
conclusdes retiradas da realizacao do trabalho experimental, apresentando-se ainda sugestfes de

trabalhos futuros.
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As ligas Aluminio-Silicio (Al-Si) constituem cerca de 80% das ligas de aluminio para fundicao,
devido principalmente as boas caracteristicas que possuem. Apesar da elevada fluidez apresentada
por estas ser devida a presenca de silicio na composicao quimica, a existéncia deste elemento conduz
a formacao de particulas de elevada dureza, o que causa reducao das propriedades mecéanicas do
material e ainda o torna dificil de maquinar [11]. Além disso, a adicdo de certos elementos a
composicao quimica das ligas pode levar a formacdo de compostos intermetalicos complexos que
podem também ser prejudiciais para as propriedades mecanicas [1]. Contudo, ao longo dos tempos
foram-se desenvolvendo diversas técnicas de processamento que permitem a obtencao de melhores
propriedades mecanicas para os componentes a produzir. Tendo em conta que as propriedades
mecanicas de um componente estdo diretamente relacionadas com a microestrutura que este
apresenta, verificou-se que a partir de um controlo microestrutural era possivel ter-se informacoes
sobre essas propriedades da amostra em analise. Deste modo, foram desenvolvidas diversas técnicas
de avaliacdo da microestrutura que possibilitam a obtencdo de informacdes como identificacdo das
fases presentes, a sua composicdo quimica e até a determinacao da orientacdo cristalografica local

de uma mesma amostra.

Neste capitulo sao referidas algumas informacdes basicas sobre ligas Al-Si e os elementos que
a elas podem ser adicionados, de forma a se obterem componentes com melhores propriedades,
através da formacao de diferentes fases durante o processo de solidificacdo. Sado também descritos
quais os parametros microestruturais que devem ser controlados para obtencdo de melhores
propriedades mecanicas dos componentes e quais as técnicas de controlo. E ainda apresentada uma
descricdo da principal técnica de avaliacdo microestrutural a ser realizada neste trabalho. Por fim, é
feita uma referéncia a técnica de analise térmica, em que através da obtencdo de curvas de
arrefecimento do fundido é possivel determinar os parametros criticos relativos ao seu processo de

solidificacao.
2.1 Ligas Aluminio-Silicio

As ligas Al-Si sao as mais importantes na industria da fundicao, sendo crucial a sua aplicacao

na industria automovel, aeroespacial e em diversos componentes de engenharia. O interesse
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crescente nestas ligas deve-se a excelente combinacao de fluidez, elevada resisténcia especifica, baixo
coeficiente de expansdo térmica e elevada resisténcia a corrosao que apresentam, o que permite uma
reducéo do peso dos componentes produzidos, e consequentemente, uma reducdo dos niveis de

combustiveis gastos nos veiculos [12].

Estas ligas possuem silicio (Si) como principal elemento de liga, podendo o seu teor variar entre
5 e 23%. A adicao deste elemento tem como objetivo 0 aumento da fluidez do metal, o que diminui a
sua temperatura de fuséo e reduz a contracdo que este sofre durante a solidificacdo. O facto de o
silicio ser um elemento que possui baixa densidade (2,34 g/cm?) constitui também uma vantagem a
nivel da reducao do peso do componente. Apesar disso, 0 aumento do teor em Si causa um aumento
da viscosidade do fundido, o que limita a quantidade deste elemento presente na composicado da liga.
A utilizacao de teores de Si entre 4 e 12% (ligas hipoeutéticas) reduz as perdas de material como
sucata, permite a producéo de componentes com geometrias mais complexas, com maiores variacoes
de espessura e melhor qualidade interna e de superficie [11]. O sistema Al-Si constitui um eutético
binario, em que a solubilidade do silicio no aluminio é baixa, o que faz com que precipite no aluminio

na forma de silicio puro [13].

A nivel microestrutural, em ligas Al-Si hipoeutéticas, o constituinte maioritario é a fase a-Al,
havendo uma quantidade minoritaria de particulas de silicio aleatoriamente distribuidas na matriz, que
se apresentam sob a forma de placas alongadas ou finas lamelas. Estas particulas de Si que aparecem
sob a forma de agulhas atuam como locais potenciais de inicio e propagacao de fraturas, o que reduz
de forma acentuada a resisténcia a tracao, alongamento e as propriedades tribolégicas do componente

[13].

Apesar da morfologia lamelar do silicio eutético ser prejudicial para as propriedades mecanicas
dos componentes, a principal limitacdo das ligas Al-Si é o seu comportamento a fadiga. Este
comportamento deve-se essencialmente a defeitos que ocorrem durante a solidificacdo, como a
formacao de poros e de camadas de oOxidos a superficie dos componentes, que constituem também
locais preferenciais para o inicio de fraturas, reduzindo consideravelmente o tempo de vida dos

componentes, independentemente das cargas a que estes estejam sujeitos [12].

Deste modo, é possivel afirmar que as propriedades mecanicas das ligas Al-Si sao fortemente

dependentes de parametros como a composicdo da liga, morfologia do silicio eutético (tamanho, forma
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e distribuicao), tamanho de grao e morfologia da fase a-Al e espacamento interdendritico [14]. Assim,
para a obtencao de componentes com as propriedades pretendidas é comum proceder-se a alteracoes
nas condicdes de processamento e/ou solidificacao, onde se destaca a adicao de agentes quimicos
ou a utilizacao de modificadores mecanicos, que permitem a alteracao da microestrutura, ou ainda o

uso de maiores velocidades de arrefecimento.

De forma a se produzirem componentes com propriedades mecanicas desejaveis, é frequente
a adicao de certos elementos a composicao quimica da liga, 0 que causa a alteracdo das suas
propriedades iniciais. Os elementos mais comummente presentes em ligas Al-Si sao o ferro (Fe), cobre
(Cu), magnésio (Mg) e manganés (Mn) [15]. Estes elementos podem ficar em solucao solida com a

matriz a-Al ou formar compostos intermetalicos [16].

A adicdo de cobre ou magnésio a ligas Al-Si tem como objetivo 0 aumento da resisténcia
mecanica da matriz, resultando num aumento das propriedades mecénicas [16]. Deste modo, as ligas
AlSi-Cu sdo muito usadas na producédo de diversos componentes por fundicdo. Geralmente sdo
adicionados teores em cobre entre 3-5%, devido ao limite de solubilidade deste na matriz a-Al, que é
ligeiramente superior a 4%. Esta adicao de cobre promove um aumento da resisténcia mecéanica das
ligas na condicdo as cast. A presenca de 3-4% de cobre em ligas Al-Si permite que estas possam ser
tratadas termicamente, contudo é frequente a realizacdo de tratamentos térmicos apenas em ligas
que também contenham magnésio na sua composicao, dado que este elemento melhora a eficiéncia

do tratamento [1, 15].

Durante o processo de solidificacdo, a familia de ligas Al-Si-Cu possui trés reacdes principais
que comecam com a formacao de dendrites da fase a-Al, a qual se segue a formacao das duas fases
eutécticas principais. A presenca de elementos como ferro, magnésio e manganés na composicado
quimica das ligas leva a formacao de intermetalicos complexos [17]. Na Tabela 2.1 estao apresentadas
as principais reacoes que originam as diferentes fases formadas durante o processo de solidificacdo

em ligas hipoeutéticas Al-Si-Cu [17-19].
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Tabela 2.1 - Principais reacdes que ocorrem durante a solidificacao de ligas Al-Si-Cu [17-19].

Reacdo Temperatura [°C]
Fase primaria Alis(Fe,Mn)sSi. 650
Estrutura dendritica da fase a-Al 610 - 600
Lig. — Al + Alis(Fe,Mn)sSi. + AlsFeSi 590
Lig. — Al + Si + AlsFeSi 575
Liq. — Al + Si + AlsFeSi + Al.Cu 525
Liq. — Al + Si + Al:Cu + AlsMgsCu:Sis 507

2.2 Controlo microestrutural de ligas Al-Si

A existéncia de uma relacao direta entre a microestrutura apresentada por um componente e
as suas propriedades mecanicas foi ja estudada exaustivamente por diversos autores [20, 21], tendo-
se tornado a analise microestrutural quase obrigatéria para componentes obtidos por fundicéo. Este
tipo de analise permite a observacdo das diferentes fases que uma amostra contém e respetiva
morfologia e tamanho, bem como do tipo de estrutura que a fase a-Al possui, o que permite ficar-se
com alguma nocao sobre as propriedades mecanicas que o componente ira apresentar. Assim, os
fatores microestruturais com mais influéncia nas propriedades mecanicas sdo o tamanho de grdo e a
sua morfologia, espacamento interdendritico, morfologia do silicio eutético e tamanho e distribuicdo
de particulas de segunda fase [1, 11]. No entanto, com o ajustamento das condicdes de
processamento e/ou solidificacdo ou com a adicao de certos elementos ao banho é possivel modificar

estes parametros, de forma a se obter as propriedades mecanicas desejadas.

Um fator muito importante no controlo da microestrutura & a velocidade de arrefecimento
usada, sendo esta uma das principais responsaveis por parametros como o tamanho de gréo,
espacamento interdendritico e também tipo de estrutura obtida, mais especificamente, o seu grau de
afinacao [1, 20]. Desta forma, o uso de elevadas velocidades de arrefecimento faz com que os
microconstituintes tenham menos tempo para crescer, reduzindo-se assim o seu tamanho e o

espacamento interdendritico [1].
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Em ligas Al-Si comerciais, a solidificacao tem inicio com a formacao de dendrites da fase a-Al
no metal liquido. O espacamento interdendritico refere-se geralmente ao espacamento entre os bracos
secundarios das dendrites (SDAS), sendo a velocidade de arrefecimento o fator mais importante na

determinacao das suas dimensoes.

As particulas de segunda fase ou inclusdes gasosas podem também influenciar o espacamento
interdendritico na medida em que, durante a solidificacao, estas podem segregar nos espacos entre
0s bracos das dendrites e aumentar a distancia entre eles. Desta forma, quanto maior for a distancia
entre os bracos, mais grosseira vai ser a distribuicdo dos microconstituintes, obtendo-se componentes
com piores propriedades. Para a obtencdo de melhores propriedades mecéanicas, nomeadamente
resisténcia mecanica e rigidez dos componentes, é aconselhavel ter-se pequenos espacamentos
interdendriticos [1, 22]. Por outro lado, para se obter uma melhor combinacao entre resisténcia

mecanica e ductilidade, é desejavel ter-se uma estrutura fina e equiaxial.

A morfologia e tamanho dos grdos da fase a-Al, que se formam durante a solidificacéo, é
determinada pela composicdo da liga, velocidade de arrefecimento e adicdo de agentes afinadores.
Apesar de a afinacao de grao poder ocorrer devido a um aumento da velocidade de arrefecimento, a
adicao de elementos afinadores tem também grande influéncia no tamanho de grao obtido [1]. O
tamanho de grdo que um componente apresenta esta diretamente relacionado com o numero de
nucleos presentes no metal liquido e que vao atuar durante a solidificacdo. Como cada grao é formado
a partir de um nucleo, quantos mais nucleos se formarem, mais graos irdo haver, sendo as suas
dimensdes menores. Assim, um elevado nimero de nucleos no metal liquido permite evitar a formacao
de estruturas dendriticas, que nao tém espaco para crescerem, formando-se entdo graos globulares

da fase a-Al, o que conduz a obtencao de melhores propriedades mecanicas [23].

Em condicdes normais de solidificacao, o silicio eutético aparece sob a forma de largas placas
ou agulhas na matriz de aluminio, prejudiciais para as propriedades mecanicas. Esta forma grosseira
do silicio € denominada de morfologia acicular. Para a obtencdo de uma estrutura do silicio fina podem
ser usadas elevadas velocidades de arrefecimento ou recorrer-se a adicdo de elementos
modificadores, designando-se esta morfologia como fibrosa [11]. Assim, quanto mais refinada for a

morfologia do silicio eutéctico melhores serdo as propriedades do componente.
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A presenca de particulas de segunda fase € um parametro que requer também atencao, visto
que estas influenciam as propriedades apresentadas pelos componentes. O efeito que tém nas
propriedades mecanicas, bem como a forma como pode ser feito o seu controlo/ modificacdo sado

descritos mais a frente neste capitulo.

2.2.1 Uso de afinacdo e modificacao para controlo microestrutural

Para a obtencao de melhores propriedades mecanicas, deve-se promover a formacao de graos
globulares, que para além de uma estrutura nao dendritica, apresentem tamanho médio de grao
reduzido [24]. O procedimento mais comum para se evitar a formacao de estruturas dendriticas é
através da adicao de elementos capazes de afinar a estrutura, como titanio (Ti) ou boro (B), que
facilitam a nucleacao de novos cristais de aluminio. Estes elementos sdo geralmente adicionados na
forma de ligas-mae, sendo as mais comuns as ligas Al-Ti ou Al-Ti-B [1]. Para além da obtencao de
propriedades mecanicas mais uniformes, uma estrutura afinada promove ainda reducédo do Aot
tearing, permite diminuir a porosidade devido a contracao do metal e ainda causa uma distribuicao

mais homogénea de particulas de segunda fase e microporosidades [24].

A adicéo de ligas-mae Al-Ti-B ao metal liquido promove a formacéo de particulas do tipo TiB: ou
TiAls, as quais atuam como nucleos, induzindo fendmenos de nucleacdo heterogénea. Contudo, o
mecanismo de afinacdo de grao ainda nao é totalmente compreendido, na medida em que para
adicdes de Ti inferiores a 0,15%wt. as particulas de TiAl: sdo instaveis no metal fundido [25]. Assim,
existem duas teorias diferentes que explicam o mecanismo de afinacao de grao. Uma teoria propde
que as particulas de TiAl: sdo totalmente dissolvidas no metal liquido e o Ti permanece como soluto
no banho, enquanto que as particulas de TiB. atuam como nucleos, potenciando a nucleacéo
heterogénea durante a solidificacdo. Pelo contrario, uma outra teoria defende que as particulas de
TiAl: permanecem no banho numa extensao limitada, possivelmente formando uma fina camada na

superficie das particulas de TiB., atuando estes dois tipos de particulas como nucleos [25].

Para além da morfologia da fase a-Al, também a morfologia do silicio eutético influencia as
propriedades do componente, como ja foi referido na seccao anterior. Uma das formas de modificacao
da morfologia do silicio é através do uso de elevadas velocidades de arrefecimento. No entanto, para
se obter uma estrutura com propriedades uniformes, todo o componente tem que solidificar a elevadas

velocidades [11], o que é dificil de realizar na pratica em ambiente industrial. Deste modo, é comum
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proceder-se a adicdo de elementos modificadores para alteracao da morfologia do Si eutético, sendo
0 estroncio (Sr) e o sédio (Na) os mais comummente usados [11, 14]. A modificacdo do silicio conduz
a melhores propriedades mecanicas, principalmente a um aumento da ductilidade, devido ao
refinamento das suas particulas frageis, alterando as placas (morfologia acicular) para uma morfologia
fibrosa [26]. Porém, o uso de modificadores tem associado algumas desvantagens, tais como,
aumento do teor em porosidade, Aot fearing e mau acabamento superficial, nem sempre sendo

aconselhavel o uso deste tipo de modificacao [26].

Atualmente existem varias teorias que explicam o mecanismo de nucleacao do silicio eutético.
Shankar et al. [27] sugeriram que em ligas hipoeutéticas Al-Si, a formacao das dendrites da fase a-Al
ocorre a temperatura de /iguidus, as quais se segue a formacao da fase [-AlFeSi no intervalo de
temperaturas entre a temperatura de /iguidus e a temperatura de nucleacao do silicio eutético. Assim,
o silicio eutético vai nuclear nas particulas da fase S-AlFeSi. Uma vez nucleado, o Si cresce na forma
de placas no metal liquido ainda existente, que se vai tornando cada vez mais rico em aluminio e mais
empobrecido em silicio. Deste modo, o aluminio eutético nucleia e cresce nas pontas das particulas
de silicio eutético. O crescimento das dendrites de aluminio primario esta limitado ao momento em

que as dendrites colidem com os graos de aluminio eutético.

McDonald et a/ [28] propuseram que ha diferentes mecanismos de nucleacdo do silicio
eutético, dependendo das condicdes de solidificacdo. Para uma liga Al-10%wt.Si, em situacdes de ndo
modificacdo, se o eutético Al-Si nucleia nas dendrites da fase a-Al, ou adjacente a ela, é de prever que
0 eutético e as dendrites de aluminio primario tenham a mesma orientacao cristalografica. Em casos
em que ocorre nucleacao heterogénea e ha impurezas presentes no liquido interdendritico, é bastante
improvavel que o eutético Al-Si e as dendrites tenham a mesma orientacao cristalografica. Neste
sentido, os autores classificaram a nucleacdo do silicio eutético em trés modos diferentes [11, 28,
29]. 0 Modo 1 refere-se a situaces em que o eutético Al-Si nucleia adjacente as dendrites da fase a-
Al, o Modo 2 ocorre quando o eutético Al-Si nucleia de forma independente em relacdo as dendrites
de aluminio primario e o Modo 3 refere-se a quando ocorre nucleacao e crescimento do eutético Al-Si
na direcao oposta ao gradiente térmico. Nos casos em que ha adicao de elementos modificadores da
estrutura do silicio, 0 modo de nucleacdo do eutético é alterado para o Modo 2 ou 3, ou uma mistura

dos dois. Na Fig. 2.1 estao apresentados os diferentes modos de nucleacao do eutético Al-Si.
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(a) (b) Eutético Al-Si (c)

W

Dendrites primarias

Fig. 2.1 - Modos de solidificacdo eutética em ligas Al-Si: (a) nucleacédo e crescimento do eutético nas dendrites
primarias, (b) nucleacdo heterogénea do eutético no espaco interdendritico, (c) nucleacéo e crescimento do eutético no
sentido oposto ao gradiente térmico. Adaptado de [29].

2.2.2 Aplicacdo de vibragdes ultrassonicas para controlo microestrutural

A adicao de certos elementos quimicos é uma das formas de se obter uma estrutura de gréo
fina e equiaxial e particulas de silicio eutético com uma distribuicdo uniforme. Contudo, a modificacdo
da microestrutura pode também ser feita recorrendo a métodos de modificagcdo mecanica, onde se
destacam os mecanismos de agitacdo mecanica ou eletromagnética e o uso de vibracoes ultrassdnicas

[30].

Atualmente a aplicacdo de vibracdes ultrassonicas em ligas Al-Si para controlo da sua
microestrutura tem vindo a ser alvo de estudos, dado que foi ja observado o seu efeito como
mecanismo de afinacdo da estrutura [30]. O tratamento do metal liquido com ultrassons consiste na
transmissao de energia acustica ao banho, sob a forma de ondas com frequéncias superiores a 17
kHz. Estas oscilacdes de elevada frequéncia vao promover a ocorréncia de fendmenos como a
cavitacao e a geracao de fluxos acusticos, sendo estes os mais importantes para o tratamento do
metal liquido [31, 32]. O processo de cavitacdo pode ser definido como a criacdo de cavidades no
seio do metal liquido, provocadas pela geracao de pressdes elevadas no banho, resultando na criacao
de descontinuidades (bolhas). No entanto, para que haja formacéo destas bolhas, é necessario que a

pressao acustica exceda um valor minimo. Este processo ocorre no periodo de expansao da onda.
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Durante o periodo de formacéo e crescimento, as bolhas absorvem energia a partir do metal
liguido, havendo um sobrearrefecimento na interface destas com o metal, resultando na nucleacao na
superficie da bolha. No periodo de compressao da onda, as bolhas anteriormente formadas aumentam
de volume, podendo colapsar, gerando ondas de choque de elevada intensidade (fluxos acusticos) no
metal liquido. A geracdo destes fluxos acusticos tende a causar uma distribuicdo dos nucleos no
fundido, favorecendo o fendémeno de nucleacdo heterogénea. O efeito combinado do processo de
cavitacdo com a formacao de fluxos acusticos promove uma homogeneizacdo da temperatura do

banho e favorece a transferéncia de massa através deste [23, 31].

A partir da aplicacdo de energia acustica ao metal liquido & possivel obter a formacéo de
microestruturas globulares, nao dendriticas, para além de uma modificacdo da morfologia do silicio
eutético. Puga ef al. [23] verificaram, para uma liga Al-Si-Cu, a formacao de graos globulares da fase
a-Al, com dimensao de 41 um para uma poténcia de 600W a 615 °C, bem como a modificacdo da
morfologia acicular do silicio eutético para uma mais fibrosa, o que resultou num aumento das
propriedades mecanicas, nomeadamente na resisténcia a tracao e na tensao de rotura. Jian ef a/. [33]
estudaram o efeito da aplicacao de energia acustica a uma liga Al-Si-Mg a uma temperatura de 630
°C, tendo observado a modificacao da estrutura acicular do silicio eutético para uma morfologia em
forma de roseta, finamente dispersa. Além disso, verificaram ainda que a aplicacdo de vibracoes
ultrassonicas promoveu uma reducao do tamanho das particulas de silicio de 26 para 2 um. Khalifa
et al. [32] observaram que que a aplicacdo de um tratamento por ultrassons ao metal liquido de uma
liga Al-Si-Mg entre 626 e 619 °C é eficaz no controlo do tamanho e morfologia dos graos a-Al, sendo
que a aplicacdo no intervalo 625-622 °C é ainda mais eficiente, na medida em que promove a

formacao de estruturas ndo dendriticas e/ou globulares.

Para além das vantagens apresentadas pelo uso desta técnica no que diz respeito a afinacao
de grao e modificacao da estrutura do silicio, a aplicacao de vibracdes ultrassonicas ao metal liquido
pode também atuar como técnica de desgaseificacao [34]. Em ligas de aluminio o uso de
desgaseificacao é necessario devido a elevada solubilidade que o hidrogénio possui no metal liquido,
e que vai influenciar a qualidade do fundido. O mecanismo que esta na base da desgaseificacdo por
ultrassons € o fenomeno de cavitacéo. A criacdo de diversas cavidades no metal liquido aliada a uma

intensificacao do processo de transferéncia de massa, promove a difusao das bolhas de hidrogénio.
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Com o decorrer do processo, as bolhas adjacentes passam a tocar-se e coalescem, crescendo até um
tamanho suficiente que permite a sua migracdo até a superficie do liquido. Quando estas bolhas

colapsam antes de atingirem a superficie, causam o desenvolvimento de fluxos acusticos [34, 35].

A aplicacao do tratamento de desgaseificacao por ultrassons tem vindo a ser estudada por
varios autores nos ultimos anos, de forma a se avaliar a sua eficiéncia na melhoria da qualidade dos
fundidos. Puga et a/. [36] sugeriram no seu estudo que este tipo de tratamento é uma técnica eficaz
na desgaseificacdo de uma liga AISi9Cu3, na medida em que apés um minuto de tratamento, a
amostra alcancou 98% do seu valor de densidade final (2670 kg/ms). A eficacia deste tipo de
tratamento foi também ja verificada por Xu et a/ [35] para uma liga Al-7%wt.Si-Mg, na qual foi
necessario apenas alguns minutos para se proceder a desgaseificacdo do metal liquido. Apesar disto,

ha a referir que estes resultados foram obtidos para pequenas quantidades de metal liquido.

2.3 Compostos intermetalicos complexos

Tal como a morfologia e tamanho de grao da fase a-Al e as particulas de silicio eutético, também
as particulas de segunda fase influenciam as propriedades do fundido, ou seja, quanto mais fina for a

sua dispersédo, melhores serao as propriedades mecanicas do componente [1].

Tal como foi referido anteriormente, em ligas Al-Si ¢ comum a presenca de elementos como o
ferro, manganés, cobre e niquel na sua composicdo quimica, que tém como consequéncia a formacao
de compostos intermetalicos de elevada estabilidade térmica, prejudiciais para as propriedades
mecanicas dos componentes [37, 38]. A principal razao para a formacdo de compostos intermetalicos
¢ a baixa solubilidade que estes elementos tém no aluminio e a elevada afinidade que tém com ele,
causando a precipitacao dos compostos durante o processo de solidificacao [38, 39], o que torna a
presenca de ferro indesejavel nestas ligas. A excecao é em processos de fundicdo em moldacéo
permanente (pressure die casting), onde o ferro ¢ adicionado intencionalmente em teores que variam
entre 0,8 e 1,1%wt., dado que a sua presenca & necessaria para que nao ocorra ligacao entre o
componente produzido e a moldacao [39, 40]. Atualmente existe uma grande variedade de compostos
intermetalicos ja identificados em ligas Al-Si, que podem apresentar diferentes formas, contudo, estes

podem ser divididos em trés morfologias distintas: finas placas, escrita chinesa ou cristais poliédricos
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[39, 41]. O teor, tamanho e morfologia destes intermetalicos sdo fortemente dependentes das
condicoes de solidificacdo e da composicao quimica da liga, especialmente do teor em ferro [41]. As

caracteristicas dos diferentes tipos de intermetalicos ricos em ferro sdo descritas de seguida.

De entre as morfologias acima referidas, as finas placas, que aparecem sob a forma de agulhas
em imagens no plano, sao consideradas as mais prejudiciais para as propriedades mecanicas, dado
que sao muito frageis, apresentam elevada dureza e as forcas de ligacao entre esta fase e a matriz
sao fracas [39]. Geralmente, estas agulhas aparecem em condicées normais de solidificacdo e
apresentam-se como a fase monoclinica S-Al:FeSi. Outra razéo, pela qual esta fase é tao prejudicial
para as propriedades mecanicas reside no facto de que as pontas “afiadas” destas placas poderem
atuar como locais de acumulacado de tensdes, causando uma diminuicdo da ductilidade e resisténcia
dos componentes [21]. Além disso, foi ja observado que o tamanho destes compostos esta
diretamente relacionado com o teor em ferro presente na composicao da liga e a velocidade de
arrefecimento do componente durante a solidificacao. Deste modo, um aumento do teor em ferro
causa um aumento do tamanho dos intermetalicos da fase (3, sendo que para teores em Fe acima de
0,7%wt. esta fase tende a cristalizar como placas de grandes dimensdes. Contudo, a quantidade destes
compostos ndo aumenta com o aumento do teor em ferro. Da mesma forma, uma diminuicdo da
velocidade de arrefecimento causa também um aumento do tamanho dos intermetalicos, na medida
em que o crescimento destes compostos ocorre a baixas forcas motrizes ou a mais baixas velocidades
de arrefecimento [16, 42]. A presenca de intermetalicos de maiores dimensdes pode estar associado
um aumento do teor em porosidade do fundido, uma vez que estes compostos podem restringir o
fornecimento do metal liquido ao bloquear os canais interdendriticos, promovendo um aumento dos
defeitos resultantes do processo de fundicao [42-44]. Deste modo, torna-se necessario o uso de teores
em Fe nao muito elevados, o que conduz a uma diminuicao do tamanho dos intermetalicos, bem
como a existéncia de uma fina dispersao destes compostos, de forma a se minimizar os seus efeitos

nas propriedades mecanicas.

Como a presenca de ferro em ligas do tipo AI-Si é inevitavel e este elemento ndo pode ser
removido do metal liquido economicamente, foram desenvolvidas estratégias para minimizar os seus
efeitos negativos através da transformacéo da fase [-AlsFeSi numa forma mais compacta e menos

prejudicial para as propriedades mecanicas dos componentes [45]. Assim, a formacao da fase
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P-AlsFeSi pode ser evitada pelo uso de diferentes técnicas como o sobreaquecimento do metal liquido,
adicdo de manganés em quantidade suficiente ou uso de rapidas velocidades de arrefecimento [16,

37, 40].

Awano e Shimizu verificaram que um sobreaguecimento até 850 °C promoveu a formacao de
compostos do tipo a-AlFeSi que exibiam uma morfologia de escrita chinesa, observando ainda para
um sobreaquecimento do metal liquido de 750 °C a presenca da fase B-AlFeSi, apresentando-se na

forma de finas agulhas [46].

Uma outra técnica, a adicdo de manganés a composicao quimica da liga, tende a neutralizar a
formacao da fase [-AlFeSi, promovendo a formacdo da fase cubica a-Alis(Fe,Mn):Si;, que é menos
prejudicial para as propriedades mecéanicas, quando comparada com a fase f. A fase a apresenta
diferentes morfologias, podendo aparecer sob a forma de escrita chinesa, poliédrica ou globular [32,
40]. O teor em manganés geralmente adicionado é apenas o necessario para promover a conversao
da fase S, sendo que a razdo Fe/Mn mais adequada para estabilizar a fase a-AlFeSi é de 2/1 [41,
47]. No entanto, a adicdo de manganés a composicdo quimica destas ligas apresenta algumas
desvantagens, entre as quais o0 aumento do custo de processamento associado a adicdo deste
elemento, a tendéncia para o aumento da fracdo voliimica de intermetalicos e do seu diametro médio
para teores em ferro mais elevados, o que origina a diminuicdo das propriedades mecanicas dos
componentes [45, 48]. Outro problema associado a presenca de manganés é o elevado peso
especifico que os intermetalicos da fase a-AlFeSi possuem, o que faz com que tenham tendéncia para
se depositarem no fundo do cadinho ou forno, originando a formacdo de “lama” (escodria). Esta
presenca de “lama” ¢ prejudicial para o banho, pois para além de alterar a sua composicao quimica,
pela perda de elementos como ferro ou manganés, ainda causa a reducao da capacidade do forno, o
que torna necessario o uso de uma razao Fe/Mn adequada. A presenca destas particulas nos
componentes produzidos origina ainda dificuldades de maquinagem, conduzindo a um excessivo

desgaste das ferramentas [32, 40].

A velocidade de arrefecimento, outra das técnicas de modificacao, apresenta também influéncia
no tipo de intermetalicos formados durante a solidificacdo. Assim, na auséncia de manganés, a
formacéo da fase B-AlFeSi pode ser evitada usando elevadas velocidades de arrefecimento, de forma

a reter o ferro em solucéo sélida ou promover uma fina dispersao dos intermetalicos, o que conduz a
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formacao da fase hexagonal a-AlsFe.Si [37, 41], a qual apresenta uma morfologia em forma de
esqueleto, nao devendo ser confundida com a fase a-Als(Fe,Mn):Si. [41]. Contudo, Narayanan et a/.
[16] observaram que na presenca de manganés, o uso de baixas velocidades de arrefecimento
promove a formacao da fase a-Alis(Fe,Mn)sSi., enquanto que para velocidades de arrefecimento mais
elevadas se verifica a cristalizacdo das fases a-AlFeSi e B-AlFeSi. Apesar das fases a-Als(Fe,Mn)sSi,
a-AlsFe-Si e B-AlFeSi serem as que mais frequentemente aparecem reportadas na literatura, outras
fases como a-Als(Fe,Mn)sSi., 6-Al:FeSi. e a-Als(Fe,Mn).Si foram também ja identificadas por alguns
autores, sendo que a principal razao para a obtencao de diferentes tipos de intermetalicos € o uso de

composicdes quimicas distintas das ligas em estudo [48, 49].

A presenca de magnésio nestas ligas pode também promover a formacao de intermetalicos
cuja morfologia é menos prejudicial para as propriedades dos componentes que a da fase 5. Na
presenca deste elemento é comum a formacao da fase m-AlsFeMg:Sis, a qual aparece sob a forma de
escrita chinesa [12, 50], estando, por vezes, conectada com a fase [S-AlFeSi [50]. Na Fig. 2.2 séo

apresentados alguns dos compostos intermetalicos acima descritos, onde a sua morfologia é evidente.
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Fig. 2.2 — Morfologias tipicas de alguns intermetalicos de ferro presentes numa liga Al-5%Si-1%Cu-0,5%Mg-(Fe):
(1) placas da fase B-Al:FeSi, (2) fase a-AlFe.Si, na forma de escrita chinesa, (3) fase 7, na forma de escrita chinesa.
Adaptado de [50].

Para além das técnicas ja mencionadas para a modificacao do tipo de intermetalicos formados,
foi também ja observado que a adicdo de estroncio é capaz de modificar a morfologia de intermetalicos
da fase [-AlFeSi. Shabestari ef al. [40] observaram que numa liga A380 (Al-Si-Cu) modificada com
estroncio houve uma diminuicao da fracdo volumica, tamanho e niumero de intermetalicos, quando
comparado com a mesma liga ndo-modificada. Foi também observado que na presenca de Mn, o
estroncio foi capaz de reduzir o tamanho e quantidade de intermetalicos da fase S-AlFeSi, através de
um aumento da fase a-Alis(Fe,Mn)sSi. [51]. A aplicacao de vibracdes ultrassdnicas para modificacao
da microestrutura foi também ja estudada por varios autores, em que Khalifa ef a/. [32] verificaram
que a aplicacao do tratamento por ultrassons ao metal liquido é uma forma eficaz de modificacdo das
longas placas da fase -AlFeSi para uma forma mais fina e compacta, que apresentava uma morfologia

poliédrica/globular. Puga et a/. [23] verificaram também que a aplicacao de vibracdes ultrassonicas a
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uma liga AISi9Cu3 promove uma modificacdo dos intermetalicos sob a forma de finas placas e escrita
chinesa para finas particulas com diferentes formas e uniformemente distribuidas ao longo da matriz.
Zhong et al. [48] observou que a aplicacao de vibragdes ultrassonicas numa liga Al-20Si-2Cu-0,4Mg-
INi leva a formacao de particulas da fase 6-Al.FeSi. em vez da fase B-AlFeSi, sendo ainda responsavel
pelo refinamento das particulas da fase 6-AlFeSi. Contudo, e apesar de ja existirem varios trabalhos
sobre a modificacdo de intermetalicos de ferro a partir da aplicacdo de energia acustica ao metal

liguido, este € um tema que carece de um estudo mais detalhado.

2.4 Difracao de eletrdes retrodifundidos

E sabido que a andlise microestrutural de um componente permite estabelecer uma ligacao
entre as suas propriedades mecanicas e desempenho. Deste modo, existem atualmente inumeros
métodos de analise para a obtencao de informacdes sobre o tipo de fases existentes em determinada
amostra, bem como a sua distribuicdo e composicao. Porém, em certas situacoes, informacdes acerca
da composicdo quimica ou morfologia ndo sao suficientes, sendo também necessario proceder-se a
identificacao cristalografica das diferentes fases. A determinacdo dos parametros cristalograficos
dessas particulas torna-se importante em situacdes em que uma fase possa apresentar diferentes
sistemas cristalograficos ou quando a precisdo da analise de composicao quimica é baixa [4, 8]. Deste
modo, a difracao de eletrdes retrodifundidos surge como uma técnica capaz de captar padrdes de
difracdo dos eletrdes da superficie da amostra em analise. A partir da captacao desses padroes €
possivel determinar a orientacao cristalografica ou textura dos materiais. A textura dos materiais esta
diretamente relacionada com o facto de que, na maior parte dos casos, a orientacao cristalografica de
materiais policristalinos nao é aleatoria, existindo assim orientacdes preferenciais dos cristais

individuais [8].

A difracao de eletrdes retrodifundidos ¢ uma técnica acoplada a um microscépio eletronico de
varrimento (SEM), a qual permite a analise cristalografica de materiais. Assim, é possivel obter
informacdes sobre a estrutura cristalina e orientacdo das diferentes fases, e simultaneamente sobre
a sua composicdo quimica [4]. O facto de esta técnica estar aliada a um feixe de eletrdes de um SEM,
permite a analise de varios pontos numa amostra de forma rapida e com elevada resolucao espacial

[6]. Neste sentido, esta técnica permite analisar pequenas areas com elevada resolucao espacial, a
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qual pode variar entre 10 e 50 nm para varrimentos paralelos ao angulo de inclinacdo, em amostras

condutoras, e inferior a 1 um para amostras nao condutoras [52].

Na Fig. 2.3 apresenta-se um esquema da configuracao tipica de um sistema de EBSD acoplado
aum SEM. Quando um feixe de eletrdes incide numa amostra, estes vao sofrer varias colisdes elasticas
com esta, apds o qual uma fracao destes eletrdes retrodifundidos de baixa energia vai emergir da sua
superficie segundo um padrao de dispersao espacial, que depende da zona de incidéncia do feixe [6,
7]. A amostra ¢é inclinada cerca de 70° em relacdo a normal da superficie, de forma a permitir que
mais eletrdes sejam difundidos e se dirijam para o detetor [8]. Este detetor EBSD é colocado na direcéo
dos eletrdes que emergem da superficie da amostra e capta o padrao de dispersao dos eletroes
retrodifundidos, que da informacéo cristalografica da zona em analise. O detetor é constituido por uma
camara digital, que contém um ecra de fosforo, o qual intercepta o padrdo de difracao. Este ecra
converte a imagem do padrédo de dispersao espacial em luz adequada para que a cdmara consiga
gravar em imagem digital. O padrao é analisado recorrendo a softwares especializados, que extraem
0s parametros caracteristicos, como posicao, angulo e largura das bandas. Comparando as
informacdes obtidas com as bases de dados de cristalografia existentes & possivel caracterizar-se a
estrutura cristalografica e orientacao local do cristal na amostra em estudo. O processo de extracado

das bandas do padréo de difracao é denominado de indexacado de padrdes [6, 7].
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Fig. 2.3 - Configuracdo de um sistema de EBSD e principais parametros geométricos, onde WD representa a
distancia de trabalho, 0 o angulo de inclinacdo da amostra, Z a distancia amostra-detetor e & o angulo de elevagao do
detetor. Adaptado de [6].

Um dos principais objetivos desta técnica é a interpretacao dos padrdes de dispersao espacial,
obtidos a partir dos eletrdes retrodifundidos, também denominados de Padrdes de Ajkuchi. Quando
um feixe de eletrdes incide na amostra, este é difundido no seu interior, havendo colisdes com os
atomos da rede. Deste modo, apds algumas colisdes, os eletrdes que estdo dispersos abaixo da
superficie sao difratados nos planos da rede cristalina, de acordo com as condicdes de reflexao de
Bragg. Os eletrdes difratados produzem bandas de intersecdo, associadas as difracdes de Braggem
cada familia de planos atémicos, que vao formar os padrdes de Aikuchi. Estas bandas representam
0s planos de reflexao dos eletrdes em cada familia de planos atémicos. A largura das bandas de
Kikuchi esta diretamente relacionada com a distancia interplanar dw, em que esta largura é tanto
maior quanto menor for a distancia interplanar. Deste modo, o arranjo geométrico das bandas é funcao

da orientacao da rede cristalina, na medida em que:

o A simetria da rede cristalina é refletida no padrao;

e A espessura e intensidade das bandas estao diretamente relacionadas com o espagcamento
dos atomos no plano cristalografico;

e (Os angulos entre as bandas estao diretamente relacionados com os angulos entre os planos

cristalograficos [6, 8].
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As intersecdes dos planos cristalograficos, que aparecem como intersecoes entre as bandas
nos padrdes e que correspondem a direcdes principais no cristal, sdo denominadas de polos [6]. Na
Fig. 2.4 sao apresentados dois padrdes de EBSD provenientes de materiais com diferentes estruturas

cristalinas.

(b)

Fig. 2.4 — Padroes de Aikuchi obtidos: (a) num monocristal de Si, (b) numa amostra de cobre [6].

Uma das etapas mais importantes numa analise de EBSD ¢ a indexacao de padrdes, dado que
sdo0 estes que permitem a determinacao dos parametros cristalograficos da amostra em analise. Deste
modo, a partir da obtencdo de padrdes de difracdo de elevada qualidade é possivel determinar a
orientacdo cristalografica, num processo constituido por trés etapas principais: detecdo das bandas

de Aikuchi, identificacao das bandas e indexacao de padrdes, e determinacao da orientacao.

A detecao das bandas de Aikuchi é realizada recorrendo a Transformada de Hough, pela
conversao das linhas de Aikuchi existentes na imagem captada pelo detetor em pontos simples no
espaco de Hough, dado que ha uma maior precisao na determinacao de pontos, tornando mais facil
a detecao de picos de elevada intensidade no espaco de Hough. A Transformada de Hough é entao
um meétodo de transformacdo matematica, usado para detetar objetos simples, como circulos, elipses
ou linhas, adequando-se bastante bem a identificacdo de linhas retas associadas as bandas de Aikuchi,
dado que apresenta grande imunidade ao ruido e a imperfeicdes que possam existir na imagem do
padrao. O espaco de Hough refere-se ao espaco onde esta definida a imagem resultante da
Transformada de Hough. Para cada padrao de EBSD gravado, é criada uma Transformada de Hough

e as bandas sao detetadas automaticamente (Fig. 2.5) [6, 8].
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(b)

Fig. 2.5 - Detecdo das bandas de Alkuchia partir da transformada de Hougtr. (a) espaco de Hough, (b)
reconstrucao da banda detetada a partir do espacgo de Hough [8].

A identificacao das bandas de Ajkuchiesta relacionada com a correta identificacao dos planos
da rede cristalina, a partir da transformada de Hough, o que corresponde a encontrar 0s picos de
elevada intensidade na banda de Aikuchireconstruida. A largura das bandas é também um parametro
utilizado na sua identificacado, na medida em que é funcédo do espacamento interplanar. Devem ainda
ser determinados os angulos entre as bandas. Os angulos interplanares entre trés bandas que se
intersetam sdo calculados e comparados com valores existentes em bases de dados, de forma a se
identificar os planos a que se referem, com um intervalo de tolerancia de um a dois graus. Uma vez
efetuada de forma correta a identificacdo dos planos, a indexacao dos eixos é feita a partir dos calculos

realizados para a indexacéo de planos [6, 8].

Por ultimo, a determinacao da orientacéo cristalografica baseia-se no calculo da orientacao da
respetiva rede cristalina relativamente a um sistema de referéncia. E frequente usar-se um sistema de
referéncia conhecido e aplicar-se uma sequéncia de rotacdes a esse sistema, de forma a fazé-lo

coincidir com o sistema da rede cristalina em estudo. A orientacao cristalografica da amostra é entao
definida por trés angulos de Euler (¢, ¢-, @s), que representam a orientacdo relativa entre os dois

sistemas [6, 8.

A conjugacao das simetrias existentes nos padroes de EBSD com analises locais da composicao
quimica da amostra permite determinar a fase cristalina correspondente, pela consulta em bases de
dados de cristalografia. Contudo, nem sempre se consegue obter uma combinacado perfeita entre os
dados obtidos pelo utilizador e os existentes na base de dados. Deste modo, pode ser feita uma selecao
iterativa dos planos a considerar para cada fase, sendo necessario ter-se algum cuidado na sua

escolha para ndo resultar numa indexacao errada da fase [6, 8].
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Embora a técnica de EBSD seja muito eficaz na determinacédo dos parametros cristalograficos
para diferentes tipos de amostras, ela também apresenta algumas limitacdes, que por vezes podem
influenciar a obtencdo dos resultados pretendidos. Uma das suas principais limitacdes é referente a
resolucdo espacial que possui, nomeadamente no volume Util de emissao. Isto significa que quando
se incide um feixe de eletrdes numa determinada zona de uma amostra, o volume de material onde o
sinal EBSD vai ser gerado tem que ser menor que o grao onde incide o feixe. Assim, é essencial
assegurar que isto aconteca, na medida em que nas zonas préximas das fronteiras de gréo, o padrao
obtido pode ser relativo a graos diferentes, o que vai alterar os resultados obtidos. Outra das limitacdes
desta técnica refere-se a superficie da amostra. Esta deve estar perfeitamente polida e ndo possuir
defeitos superficiais, para que ndo se verifiqguem efeitos de sombra na amostra, ou seja, para que ndo
haja pontos do detetor que ndo sejam irradiados pelos eletrdes retrodifundidos, e como tal, ndo se
obtenham informacdes sobre essa zona. Outra desvantagem associada a técnica de EBSD refere-se a
analise da composicdo quimica da amostra em estudo, que como é obtida por EDS, pode dificultar a
indexacao de alguns padrdes. Este facto é consequéncia da técnica de EDS néo ter capacidade para
detetar alguns elementos da tabela periddica que vao desde o hidrogénio ao litio, bem como apresentar
pouca sensibilidade para a detecdo de elementos como o Be, B ou N. Além destas desvantagens, a
técnica de EDS tem ainda associado o erro que pode ser cometido na quantificacdo dos elementos

constituintes de cada fase e que podem levar a uma incorreta indexacdo de padrdes [6].

Apesar de as analises de EBSD permitirem a determinacdo de diferentes parametros
microestruturais das amostras em estudo, a sua obtencao depende do modo de operacao utilizado,
que por sua vez permite a obtencdo de diferentes tipos de informacdes. Assim, existem dois modos
de analise de EBSD: a analise pontual de fase, em que ponto-a-ponto se procede a uma analise dos
microconstituintes, por forma a se identificar a fase presente e a sua orientacéo cristalogréafica, e o
modo Orientation Imaging Microscopy (OIM), no qual se procede a uma aquisicdo automatica de dados
EDS e EBSD em massa de uma dada zona da amostra, determinando-se assim também as fases

constituintes e a orientacao cristalografica dos respetivos graos [6].

A identificacdo pontual de fase € um modo de operacdo em que para um determinado local,
previamente escolhido através de uma analise de SEM, combina a determinacao da composicao
quimica com a orientacdo cristalografica local. A realizacdo de analises de composicao quimica

permite identificar quais os elementos constituintes da fase em estudo, bem como as suas
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concentracdes. Estas informacdes sdo necessarias para evitar a ocorréncia de erros aquando da
indexacao de padrdes, dado que a partir das analises de EDS é possivel determinar quais as fases
candidatas. Assim, apenas sado consideradas para indexacdo as fases que correspondam a

composicao quimica obtida por EDS [6].

No modo de operacao OIM, o sistema procede a aquisicao de um padrao de Aikuchiem cada
ponto da regido em analise e realiza a indexacao do padréo, tendo sido previamente feita a selecao
das fases candidatas. O sistema faz corresponder a cada fase/orientacao cristalografica uma cor
diferente. A utilizacao de softwares de analise de imagem permite obter resultados sob a forma de
imagens, graficos ou distribuicoes de frequéncia. A criacdo de mapas cristalograficos é a escolha mais
frequente para a representacdo da microestrutura, estando as informacdes relativas a orientacao
cristalografica apresentadas numa escala de cor ou em tons de cinzento, o que facilita a visualizacéo

das diferentes fases [6].

Estes mapas podem ainda ser utilizados para determinacdo da fracdo volumica dos
microconstituintes, determinacao de orientacdes predominantes ou desorientacoes inter e intra-graos.
Na Fig. 2.6 apresenta-se um mapa cristalografico de uma liga do tipo Al-Si-Cu ndo modificada, onde
diferentes cores representam diferentes orientacdes cristalograficas, verificando-se que o aluminio
eutético e as dendrites de aluminio primario possuem a mesma orientacao cristalografica [29]. Apesar
disso, para se conseguir obter um mapeamento/distribuicado de graos na superficie em estudo é
necessario definir um angulo de tolerancia (AT), que é utilizado para determinar se dois pontos vizinhos
pertencem ao mesmo grdo. Desta forma, se estes dois pontos pertencem ao mesmo grédo, a
desorientacao existente entre eles tem que ser inferior ao angulo de tolerancia. A utilizacdo deste
método de analise possibilita ainda a determinacao da textura das amostras em estudo, que permite
caracterizar a distribuicdo de orientacoes cristalograficas. Uma forma de representar a microtextura
da amostra analisada pode ser através de figuras de polos, que consistem num diagrama 2D do
referencial da amostra onde sao apresentadas as orientacdes dos graos. Cada orientacdo origina um
conjunto de pontos (polos) no diagrama. Se os graos tiverem orientacdes aleatorias, a respetiva figura
de polos apresenta pontos distribuidos aleatoriamente, no entanto se houver orientacdes preferenciais,
a figura de polos apresenta pontos que se aglomeram em torno dos polos correspondentes as

orientacdes preferenciais [6, 53].
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Fig. 2.6 — Microestrutura da liga A319 nao modificada: (a) imagem SEM, (b) mapa cristalografico de EBSD da
respetiva regiao da amostra [29].

Nos ultimos anos, a técnica de EBSD, tem vindo a ser usada em ligas Al-Si no estudo das
relacdes de orientacao cristalografica entre o aluminio eutético e as dendrites de aluminio primario,
em ligas ndo modificadas e modificadas com estroncio, de forma a analisar a influéncia do estroncio
como modificador da estrutura do silicio eutético [29, 54]. Nogita et a/. [54] verificaram que para uma
liga AI-Si-Cu nao modificada, o aluminio eutético e as dendrites da fase a-Al apresentavam a mesma
orientacdo cristalografica, o que sugere que o aluminio eutético nucleia e cresce a partir das dendrites
de aluminio primario. Ja na presenca de estroncio, os autores observaram que a orientacao do
aluminio eutético era diferente da das dendrites de aluminio primario existentes na vizinhanca, o que
leva a crer que o aluminio eutético nucleia separadamente no liquido interdendritico. Dahle ef a/. [29]
verificaram que para a mesma liga, quando ndo modificada, o aluminio eutético parecia nuclear nas
pontas das dendrites. Na presenca de estroncio, 0s graos de aluminio eutético nucleavam nas regides

intergranulares, de forma independente das dendrites da fase a-Al.

Esta técnica foi também ja utilizada em ligas AlI-Si com o objetivo de obter informacdes
detalhadas sobre os tipos de compostos intermetalicos formados nestas ligas na presenca de ferro,
dado que na literatura ainda existe alguma confusdo sobre a correta identificacao destas fases. Kral
et al. [55] observaram numa liga Al-11Si que a fase a possui uma estrutura cubica Alis(Fe,Mn)sSi. e
apresentava um parametro de rede a = 1,256 nm e que a fase 8 era consistente com a tetragonal
Al:(Fe,Mn)Si. e apresentava os parametros de rede a= 0,607 e ¢ = 0,950 nm. No entanto, em ligas
modificadas, estas fases a e f podem nao apresentar a sua morfologia comum, escrita chinesa e

finas agulhas, respetivamente, o que faz com que ndo possam ser identificadas pela sua morfologia.
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Kral [49] verificou ainda que por vezes os compostos intermetalicos das fases a e f sao
incorretamente identificados. Em ligas Al-11,6%wt.Si modificadas com estroncio, foi observado pelo
autor que a fase a possui uma estrutura cubica Alis(Fe,Mn)sSi. e apresentava um parametro de rede a
= 1,256 nm. Os padrdes de EBSD obtidos para as particulas em forma de placa, frequentemente
identificadas na literatura como B-AlsFeSi, eram consistentes com a fase tetragonal §-Al:(Fe,Mn)Si.,

cujos parametros de rede eram a= 0,607 e ¢= 0,950 nm.

2.5 Analise térmica

E conhecido que a qualidade do banho de aluminio tem grande influéncia na qualidade do
componente obtido, o que torna necessaria a analise da microestrutural das amostras produzidas.
Contudo, este tipo de analises sao destrutivas, ou seja, causam a destruicdo do material em causa, e
a sua realizacdo requer algum tempo, o que a nivel industrial nem sempre é viavel. Deste modo, as
técnicas nao-destrutivas para avaliacao da qualidade do metal liquido, onde se destaca a analise
térmica, as medicoes de condutividade elétrica e as técnicas ultrassonicas, tém vindo a ganhar

importancia, na medida em que de forma rapida permitem avaliar a qualidade do metal liquido [11].

Atualmente existem diversas técnicas de andlise térmica, sendo que todas elas permitem
monitorizar as variacdes de temperatura na amostra em estudo durante o seu arrefecimento,
permitindo observar as diferentes transformacoes de fase que esta sofre. Uma das técnicas muito
usadas € a Analise Térmica Diferencial (DTA), em que o calor absorvido ou libertado pela amostra,
devido a uma transformacdo de fase que tenha ocorrido, pode ser calculado pela diferenca de
temperatura entre os diferentes eventos térmicos que ocorrem na amostra e num cadinho de
referéncia. Contudo, o equipamento de realizacdo deste tipo de analises é caro e complexo e ndo é
fiavel para utilizacao a nivel industrial [56]. Deste modo, tornou-se necessario o desenvolvimento de
novas técnicas de analise térmica, para a obtencéo de resultados com maior fiabilidade. Assim, surgiu
a analise térmica que recorre a curvas de arrefecimento (CA-CCTA) para a determinacédo dos eventos
térmicos que ocorrem numa amostra. Esta técnica € um método rapido e viavel para avaliar o grau
de afinacao e modificacdo da estrutura, podendo ser realizada antes de se proceder ao seu vazamento

[11]. A previsdo do grau de afinacdo da estrutura baseia-se no facto de o sobrearrefecimento
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necessario ao inicio de solidificacdo da fase a-Al no metal liquido ser drasticamente reduzido em
condicoes de nucleacao heterogénea. Assim, quando a fase a-Al molha totalmente os nucleos
heterogéneos, o metal liquido comeca a solidificar, ndo sendo necessario ultrapassar a barreira do
sobrearrefecimento. O valor do sobrearrefecimento obtido em condicées de nucleacao heterogénea
pode entao ser considerado uma medida direta do grau de afinacao da estrutura. Este tipo de analises
permite também prever o grau de modificacdo da estrutura eutética do silicio ao analisar-se a
depressao resultante da formacao desta fase. Contudo, esta previsdao é apenas qualitativa e néo

quantitativa [13].

Geralmente, as CA-CCTA sdo efetuadas ao colocar-se um ou mais termopares no interior de um
molde onde esta presente o metal liquido. Estes termopares estdo ligados a um sistema de aquisicao
de dados, permitindo assim a captacdo dos diferentes valores de temperatura da amostra ou detetar
as diferencas de temperaturas registadas nos termopares. Os valores de temperatura sao registados
em ordem ao tempo de solidificacdo, obtendo-se assim uma curva de arrefecimento, que é
posteriormente analisada para determinacao dos parametros metalurgicos relativos as transformacoes

de fase ocorridas durante a solidificacao [11, 24, 57].

A realizacao de analises CC-CCTA em diferentes amostras pode fornecer informacdes relativas
a composicdo quimica da liga, ao tipo de fases formadas durante a solidificacao, tamanho de grao e
nivel de modificacdo do silicio eutético, ponto de coeréncia dendritica, calor latente de solidificacao e
fracdo de sodlido. Permitem ainda determinar parametros como as temperaturas de /iguidus e de
solidus e temperaturas caracteristicas relacionadas com a regido eutética e com a formacédo de
intermetalicos [10, 24]. As variacdes de declive e os pontos de inflexdo presentes nas curvas de
arrefecimento resultam de variacdes da quantidade de calor latente libertado durante a solidificacao,
sendo caracteristicas da ocorréncia de reacdes para a formacdo de diferentes fases. Assim, os
principais eventos térmicos ocorridos podem ser analisados de forma mais detalhada ao recorrer-se a

primeira e segunda derivadas das curvas de arrefecimento [24].

A partir da analise das curvas de arrefecimento e suas derivadas é possivel determinar uma
série de parametros relativos ao processo de solidificacédo do metal liquido, bem como correlacionar
a curva de arrefecimento com o grau de afinacdo da amostra em analise. Contudo, ha parametros,

como o calor latente e a fracao de sodlido, que ndo conseguem ser obtidos diretamente a partir da
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curva de arrefecimento, sendo necessario o uso de outro tipo de analises mais complexas, onde se
destaca a analise Newtoniana e a analise de Fourier [58, 59]. Porém, este tipo de analises nao vai ser

alvo de estudo no presente trabalho.
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CAPITULO 3 - MATERIAIS E PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
3.1 Materiais

A liga utilizada durante o presente trabalho foi uma liga da série 3.XX com composicao préxima
da liga A380 (AISi9Cu3(Fe)), que é principalmente usada em processos de fundicdo em moldacdo
permanente devido a elevada fluidez que possui. A sua composicdo quimica obtida através de

Espectrometria de Emissao Otica (OES) é apresentada na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 — Composicédo quimica da liga a usar no presente trabalho, em percentagem de peso (%wt.).

Elemento Si Fe Mg Cu Mn Zn Sn Al

JWt. 915 066 0,18 225 0,26 047/ 0,10  Bal.

A matéria-prima (0,2 kg) foi fundida e sobreaquecida até 700 °C num cadinho de SiC, colocado
no interior de um forno de resisténcias (Fig. 3.1), tendo permanecido a essa temperatura cerca de 20
minutos, de forma a se homogeneizar o metal liquido. Seguidamente, procedeu-se a um tratamento

de desgaseificacdo do banho com Argon, durante dois minutos.

Fig. 3.1 — Forno de resisténcias utilizado na fusdo da liga AISi9Cu3(Fe).
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E conhecido que o uso de velocidades de arrefecimento mais elevadas pode levar & supressao
de algumas fases durante o processo de solidificacdo ou a formacao de outros compostos que nao
se formariam em condicdes de equilibrio. Como a liga em estudo é normalmente aplicada a processos
onde se utilizam elevadas velocidades de arrefecimento, nem sempre é possivel observar claramente
qual o efeito da aplicacdo de tratamentos de afinacdo e modificacdo na sua microestrutura. Assim,
no presente trabalho comecou-se por estudar qual o efeito da aplicacao de ultrassons nesta liga para
velocidades de arrefecimento mais baixas, por forma a avaliar em detalhe o tipo de fases formadas,
bem como da sua morfologia. Numa fase final do trabalho, foram também realizados ensaios, com
velocidades de arrefecimento mais elevadas, e em condicdes de solidificacdo semelhantes as usadas

com esta liga em processos industriais.

Relativamente aos ensaios onde foram usadas velocidades de arrefecimento mais baixas, apds
fusdo, homogeneizacao e desgaseificacdo, o metal liquido foi vazado para um cadinho de SiC. De
forma a se estudar o efeito do uso de diferentes taxas de arrefecimento na microestrutura a obter, o
vazamento foi efetuado em cadinhos pré-aquecidos a diferentes temperaturas, a saber, 600 e 400
°C, e cadinhos a temperatura ambiente. Para estudar o efeito que a aplicacdo de vibracoes
ultrassénicas tem na microestrutura formada, para cada temperatura de pré-aquecimento do cadinho,
o material foi processado por ultrassons. Nestes ensaios, a aplicacdo de vibracdes ultrassonicas
comecou logo apos o vazamento do metal liquido para o cadinho, tendo sido aplicadas de forma
continua, no intervalo de temperaturas entre 700 e 585 °C (até a temperatura de sofidus) e 700 e
565 °C (abaixo da temperatura de solidus). Por forma a se verificar o efeito deste tratamento na
microestrutura, foram também produzidas amostras as cast. O arrefecimento do metal liquido ocorreu
no interior do cadinho. A evolucao da temperatura do metal ao longo do processo de solidificacéo foi
medida através da colocacdo de termopares no centro do cadinho. O sistema de montagem

experimental utilizado neste trabalho esta representado na Fig. 3.2.

Como anteriormente referido, no presente trabalho foram também realizados ensaios em
condicoes semelhantes as usadas industrialmente, de forma a avaliar o efeito da aplicacdo de
tratamento por ultrassons ao metal liquido. Assim, foram produzidas amostras as cast e amostras
processadas com US de forma continua num intervalo de temperaturas entre 640 e 615 °C (até a
temperatura de /iguidus) e 700 e 580 °C. Nestes ensaios, o vazamento foi efetuado para uma

moldacdo em aco com 40 mm de didametro e 120 mm de altura, pré-aquecida a 250 °C.
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Relativamente a amostra tratada com US entre 640 e 615 °C, o tratamento ocorreu enquanto o
material ainda estava dentro do cadinho (no interior do forno), e s6 depois € que se procedeu ao
vazamento. Na amostra tratada até 580 °C, a aplicacao de vibracdes ultrassonicas ocorreu desde o
momento do vazamento até o metal atingir a temperatura de 580 °C, tendo este tratamento sido
aplicado quando o metal liquido ja estava na moldacéo de aco. Na Tabela 3.2 sao apresentadas todas

as condicdes experimentais utilizadas no processamento das diferentes amostras.

A montagem experimental apresentada na Fig. 3.2 consiste num sistema de ultrassons que
utiliza a nova unidade fornecimento de poténcia com tecnologia MMM (multifrequéncia, multimodo,
modulada), um conversor de elevada poténcia (1200 W), um “waveguide’ acustico com 30 mm de
didametro e 150 mm de comprimento e uma carga acustica, que consiste num radiador acustico de
Nidbio (Nb) com 20 mm de diametro e 75 mm de comprimento, e o metal liquido. Na producao das

amostras tratadas por US foi utilizada uma poténcia de 300 W e frequéncia de 20,3+5kHz.

Termopar

I Plano de
| corte

= r'-"l ''''''''' ‘Zona de
: analise 2
: Plano de

—— —- -------------- “Zona de

\ i / l—/ analise 1

Fig. 3.2 — Representacédo esquematica da montagem experimental utilizada na realizagéo do trabalho.
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Tabela 3.2 — Resumo das condicdes experimentais usadas na produgéo das amostras.

Ensaio Moldacéo Temperatura da moldacéo [°C] Descricdo do ensaio
1 Cadinho de SiC 600 As cast
2 Cadinho de SiC 600 US até 585 °C
3 Cadinho de SiC 600 US até 565 °C
4 Cadinho de SiC 400 As cast
5 Cadinho de SiC 400 US até 585 °C
6 Cadinho de SiC Temperatura ambiente As cast
7 Cadinho de SiC Temperatura ambiente US até 585 °C
8 Moldacéo de aco 250 As cast
9 Moldacdo de aco 250 US até 615 °C
10 Moldacéo de aco 250 US até 580 °C

3.2 Técnicas experimentais
3.2.1 Prepara¢ao metalografica

Apds o vazamento procedeu-se ao corte das amostras em diferentes regides, de forma a analisar
as variacdes microestruturais nas diferentes amostras e em zonas de analise distintas. Assim, para
cada condicao utilizada foram obtidas duas amostras de diferentes zonas, no caso das produzidas em
cadinho de SiC, e uma amostra do centro do provete, no caso das produzidas em moldacéo de aco,
obtendo-se amostras com cerca de 1 cm de espessura. Para uma posterior analise microestrutural,
as amostras foram sujeitas a operacdes de desbaste em lixas de SiC, cuja granulometria variou entre
180 e 4000 mesh. Apos esta operacao foram sujeitas a operacdes de polimento com particulas de
diamante de 3 e 1 um, efetuando-se o polimento final com uma suspensao de silica coloidal (OPS) de

0.025 um.

De forma a se ter uma melhor visualizacao da microestrutura das amostras para as analises de

microscopia Otica, estas foram atacadas com reagente Dix-Keller durante cinco segundos. Para a
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obtencao de imagens tridimensionais da morfologia dos compostos intermetalicos formados, algumas

amostras foram atacadas com uma solucao de HCl a 37%, durante 18 s.

3.2.2 Caracterizacdo microestrutural

A caracterizacao estrutural das amostras produzidas foi efetuada recorrendo a diversas técnicas
experimentais, onde se destaca a Microscopia Otica (MO), Microscopia Eletronica de Varrimento
(SEM), Difracao de Eletrdes Retrodifundidos (EBSD) e Difracao de Raios-X (XRD), tendo-se recorrido a
Espectroscopia por Dispersao de Energias (EDS) para caracterizacao quimica das diferentes fases

presentes nas amostras.

3.2.2.1 Microscopia 6tica

A microscopia o¢tica foi utilizada como ferramenta primaria para avaliacdo da microestrutura
formada, nomeadamente no tipo de estrutura apresentada, tamanho de grao e morfologia do silicio

eutético e compostos intermetalicos.

O microscopio ético utilizado foi um Leica DM2500 M existente no Departamento de Engenharia
Mecéanica (DEM), na Universidade do Minho. A medicdo do tamanho de grao foi efetuada recorrendo

ao software Image Pro Plus 6.0.

A partir das imagens obtidas por MO foi possivel efetuar medicdes para as amostras produzidas
em diferentes condicdes do diametro médio de grédo e circularidade, sendo esta ultima uma medida

indicativa da forma circular dos graos, ou seja, quanto mais préximo de 1 for este valor, mais circular
€ 0 grdo. Assim, quando Rwv=1, 0 gréo é perfeitamente circular, ao passo que a medida que o valor de
Rw vai diminuindo, obtém-se graos com geometria mais alongada. O didmetro médio de grao e a

circularidade sao calculados de acordo com as Eq. 1 e Eq. 2 [60], respetivamente:

SRES

Eq. 1

4 xXxnTXA
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Onde A e P sao valores obtidos a partir do soffware e correspondem a area e perimetro do
grao, respetivamente. As medicoes destes parametros foram efetuadas de acordo com a norma ASTM

E112 Standard [61]. Para cada amostra foram efetuadas 30 medicdes em cinco campos diferentes.

3.2.2.2 Microscopia eletronica de varrimento

Apesar de a microscopia 6tica permitir avaliar alguns dos parametros microestruturais, esta
possui baixa resolucdo e ampliacdo, o que nao permite a observacdo detalhada de algumas
caracteristicas. Assim, de forma a se proceder a uma analise mais exaustiva do tipo e morfologia dos

intermetalicos formados foram efetuadas analises de SEM.

Estas analises foram realizadas num microscopio eletronico de varrimento NanoSEM - FEI Nova
200 (FEG/SEM); EDAX - Pegasus X4M (EDS/EBSD), existente no Servico de Caracterizacao de
Materiais da Universidade do Minho (SEMAT), o qual tem acoplado um sistema de microanalise por
dispersao de energias de raios-X, que permite uma avaliacao semi-quantitativa da composicao quimica
das diferentes fases analisadas. Na analise da composicdo quimica destas fases formadas foram

utilizadas uma tensdo de aceleracédo de 15 keV e um tempo de aquisicéo de 70 segundos.

3.2.2.3 Difracéo de eletrdes retrodifundidos

As analises de EBSD foram realizadas com o objetivo de se obter informacoes detalhadas sobre
a estrutura cristalina e composicao quimica das amostras produzidas. Estas foram efetuadas num
microscopio eletrénico FEI Quanta 400FEG ESEM, equipado com um sistema de analise de EDS e

EBSD EDAX Genesis X4M, existente no CEMUP, na Universidade do Porto.

Relativamente a esta técnica, foram realizadas analises pontuais de fase, a partir das quais
foram obtidos os padrdes de EBSD, que fornecem informacdes sobre os parametros cristalograficos

das fases analisadas.

Os padrdes de Ajkuchi determinados a partir da analise pontual de fase foram obtidos por
indexacao de padrdes e por comparacao com as fases ja existentes nas bases de dados. As
informacdes relativas as diferentes fases analisadas, como estrutura cristalina e parametros de rede,

foram obtidas a partir dos dados ja existentes relativos as fases indexadas.
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3.2.2.4 Difracdo de raios-X

As analises de XRD foram realizadas como analises complementares as de EBSD, de forma a
se confirmarem os resultados ai obtidos. A realizacao deste tipo de analises permite determinar os
parametros de rede e estrutura cristalina das diferentes fases presentes na amostra. Adicionalmente,
com a realizacao destas analises € ainda possivel determinar a direcao de crescimento dos graos,

bem como verificar a existéncia de orientacdes preferenciais de crescimento.

O equipamento utilizado na realizacdo destas analises foi um difractémetro Braker AXS,

equipado com uma fonte de radiacdo Cu-a, existente no SEMAT, na Universidade do Minho.
3.2.3 Caracterizacao térmica

A caracterizacdo térmica tem vindo a ser cada vez mais usada como uma técnica complementar
da analise microestrutural, para se relacionar o tipo de microestrutura apresentada pela amostra com
0s resultados obtidos nas caracterizacdes térmicas. No presente trabalho foram realizados dois tipos
de caracterizacdes térmicas: analises térmicas baseadas nas curvas de arrefecimento e analises de

Calorimetria Diferencial de Varrimento (DSC).

3.2.3.1 Curvas de arrefecimento

Tal como ja referido, a partir da evolucdo da temperatura da amostra durante a sua solidificacao
pretende-se conhecer quais as temperaturas criticas relativas a solidificacdo desta liga para diferentes
velocidades de arrefecimento, bem como avaliar os efeitos que o uso de diferentes condicdes de
processamento e solidificacdo tém na evolucdo da curva de arrefecimento. Tem-se ainda como objetivo
fazer uma comparacdo com as microestruturas obtidas, de forma a se validar a aplicacdo deste

método para avaliacdo do grau de afinacdo da amostra.

Para a obtencao das curvas de arrefecimento foram utilizados termopares do tipo K (Chromel-
Alume)), com didametro de 1 mm, que ja incluem bainha metalica de protecado. O sistema de aquisicao
de dados, que permitiu a captacdo dos valores de temperatura durante a solidificacdo, foi um
CompactDAQ (cDAQ), da National Instruments. Para monitorizacdo online e aquisicdo das
temperaturas, foi utilizado o software LabVIEW 7.1 Professional Development System. No presente

trabalho, foi colocado verticalmente um unico termopar aproximadamente no centro da moldacao. A
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aquisicao de dados foi realizada a uma taxa de duas amostras/segundo. O tratamento e analise das

curvas de arrefecimento obtidas foram efetuados recorrendo ao software Originlab 8.5.

Séao varios os fatores que podem afetar o processo de solidificacdo do fundido, onde se destaca
a composicao da liga e as condicdes de arrefecimento a que esta a ser sujeito. A partir da analise de
uma curva de arrefecimento & entao possivel determinar as temperaturas criticas do processo de
solidificacao. O estudo da primeira derivada permite determinar parametros como a velocidade de
arrefecimento e os pontos de inicio e fim de formacao das diferentes fases, o que nao pode ser
determinado diretamente a partir da curva de arrefecimento [24]. A analise da segunda derivada
permite determinar com precisdo a temperatura de nucleacao das diferentes transformacdes que

ocorrem durante a solidificacao [62].

Em ligas da série 3.XX ocorrem trés reacdes principais, a saber a formacao da fase a-Al, a
formacao de silicio eutético e das fases ricas em cobre (Al.Cu), o que faz com que haja pelo menos

trés variacdes positivas na primeira derivada, associadas a formacao de cada fase [63]. Para cada

fase formada podem ser identificadas varias temperaturas criticas, como a temperatura de nucleacao
(Tv), a qual se refere ao momento em que ocorre a formacao dos primeiros cristais da fase em analise.

A temperatura de nucleacdo pode ser determinada a partir da segunda derivada, referindo-se ao

momento em que esta sofre uma mudanca brusca no seu declive [62]. Os outros dois parametros
que podem ser obtidos a partir da libertacdo do calor latente sdo a temperatura minima (Tw.) € a
temperatura de crescimento (Tq), que sdo relativos a temperatura minima atingida durante a formacao

da fase em questao e a temperatura a que os cristais dessa fase comecam a crescer, respetivamente.

No que concerne ao patamar de formacao da fase a-Al, podem ser calculados dois intervalos
de temperaturas, nomeadamente, o intervalo de sobrearrefecimento (ATw) e o intervalo de
recalescéncia ou recalescéncia do sobrearrefecimento (ATz). O intervalo de sobrearrefecimento refere-
se a0 momento em que a amostra a solidificar sofre uma diminuicao da temperatura até um valor
abaixo da temperatura de transformacao de fase, sem ocorrer qualquer transformacao. O valor de AT
¢ a diferenca entre a temperatura de nucleacdo (Tx) da fase e a temperatura minima (Tws). A

recalescéncia pode ser entao definida como a ultima etapa de um processo de sobrearrefecimento,
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em que ha o aumento da temperatura da amostra até a sua temperatura de transformacao. O valor

do intervalo de recalescéncia pode ser entédo calculado a partir da diferenca entre Te e Tun [24, 64].

Para o patamar de formacéao do silicio eutético e das fases de cobre, as temperaturas criticas a
determinar sao também Ty, Tuwn € Te, podendo para o caso do patamar de silicio eutético serem
calculados os intervalos de sobrearrefecimento e recalescéncia [63]. A partir da curva de arrefecimento
pode ainda ser determinada a temperatura de fim de solidificacao (Ts), que ocorre no momento em
que deixa de haver qualquer variacao do declive da primeira derivada da funcao. O intervalo de

solidificacao (ATs) é definido como a diferenca entre a temperatura de inicio (Tna) € fim de solidificacdo

(Ts) [24].

Na Tabela 3.3 estdo apresentados os principais eventos térmicos que ocorrem durante o
processo de solidificacdo, bem como a designacao atribuida a cada um no presente trabalho. Os

eventos numerados na Tabela 3.3 podem ser observados nas Fig. 3.3 e Fig. 3.4.
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Tabela 3.3 - Parametros caracteristicos do processo de solidificacéo e respetivas abreviagoes [24, 64].

Evento Temperatura Tempo Descricédo

Temperatura de nucleacdo da fase a-Al. E considerada a
1 Tha tha temperatura de /iguidus, dado que ¢ a primeira transformacao
de fase a ocorrer.

2 Thine tuna Temperatura minima da fase a-Al.
3 Tea toa Temperatura de crescimento da fase a-Al.
Intervalo de sobrearrefecimento

4 ATva Atna

(ATN,a= TN,a - TMm,a).

Intervalo de recalescéncia

5 ATra Atra

(ATR,DF Te,a— TMm,a).
6 Tus s Temperatura de nucleacéo do eutético Al-Si.
--- Thiinsi thins Temperatura minima do eutético Al-Si.
7 Tes tos Temperatura de crescimento do eutético Al-Si.
8 Thcu thou Temperatura de nucleacao das fases ricas em cobre.
--- Thince tiincu Temperatura minima das fases ricas em cobre.
9 Tecu tecu Temperatura de crescimento das fases ricas em cobre.
10 . ; Temperatura de fim de solidificacéo.

) ’ Também designada por temperatura de sofidus.

11 ATs Ats Intervalo de solidificacdo (ATs= Tua = Ts)

A partir das curvas de arrefecimento é ainda possivel determinar a velocidade de arrefecimento

da amostra a solidificar recorrendo a Eq. 3 [65]:

CR =

T, —Ts
°C
ts— 1, [°C/s] Eq. 3

Onde T, representa a temperatura de /iguidus ou temperatura de nucleacéo da fase a-Ale Ts
a temperatura de solidus, correspondendo t; e tg aos tempos referentes as temperaturas de /iquidus

e solidus, respetivamente.
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Fig. 3.3 - Curva de arrefecimento, respetiva primeira derivada e principais parametros de solidificacdo que podem ser
obtidos a partir destas, para uma liga 319 (AISi6Cu3). Adaptado de [24].
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Fig. 3.4 — Curva de arrefecimento, primeira derivada e parametros criticos de solidificacdo que podem ser obtidos a
partir delas, relativos a zona de /iguidus, para uma liga 319. Adaptado de [24].
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Na Fig. 3.3 e Fig. 3.4 esta entdo apresentada uma curva de arrefecimento de uma liga
AISi6Cu3 (A319), bem como a sua primeira derivada em ordem ao tempo de solidificacdo. A derivada
em cada ponto representa a taxa de arrefecimento do fundido na amostra a solidificar. Assim, um
aumento da derivada indica que ouve um aumento da temperatura da amostra, devido a libertacao
de calor latente de solidificacéo, que resultou da formacédo de uma nova fase. Deste modo, variacoes
positivas na primeira derivada das curvas de arrefecimento estdo associadas a formacdo de novas

fases [56].

3.2.3.2 Calorimetria diferencial de varrimento

As analises de DSC permitem determinar as temperaturas de transformacdo das diferentes
fases formadas. No presente trabalho, estas foram realizadas com o intuito de se analisar as
temperaturas de transformacao associadas a formacao das fases existentes, nas amostras produzidas

com diferentes condicdes de processamento.

0 equipamento utilizado na realizacao destes ensaios foi SD7 2960 Simultaneous DSC-TGA da
TA Instruments, existente no DEM, na Universidade do Minho. As analises foram realizadas a uma a
uma velocidade de varrimento de 5 °C/min, dado que para velocidades de arrefecimento superiores
algumas reacdes podem ser suprimidas, sendo apenas visiveis quando sao usadas velocidades de

arrefecimento mais baixas.
3.2.4 Caracterizacdo mecanica

De forma a se analisar as propriedades mecanicas, foram realizados ensaios de microdurezas

Vickers, em amostras as caste processadas com ultrassons.

Os ensaios foram realizados num durometro Durascan da Emco-Test existente no
Departamento de Engenharia Mecanica da Universidade do Minho. Na realizacao destes ensaios foi
aplicada uma carga de 10 g durante 15 segundos. Para cada fase foram realizadas 10 indentacdes,

sendo que o valor de dureza apresentado é uma média dos valores obtidos para as indentacdes.
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CAPITULO 4 - APRESENTAGAO E DISCUSSAO DE RESULTADOS

Neste capitulo apresenta-se os resultados obtidos durante a realizacdo do presente trabalho.
Em primeiro lugar sdo apresentados os resultados relativos a caracterizacdo microestrutural da liga
utilizada, sendo depois expostos os referentes a caracterizacdo morfoldgica dos compostos
intermetalicos. Para cada um destes subcapitulos serao discutidos os resultados para os dois tipos de
amostras produzidas (com velocidade de arrefecimento lenta e rapida, respetivamente) e analisado o
efeito do processamento por ultrassons do metal liquido. Numa fase posterior serao apresentados os

resultados referentes as analises térmicas efetuadas nas amostras produzidas em cadinho de SiC.

4.1 Caracterizacao microestrutural da liga AISi9Cu3

Neste subcapitulo apresenta-se e discute-se os resultados relativos as amostras produzidas em
cadinho de SiC, bem como os referentes as amostras produzidas em moldacdo de aco. Assim, a
seccao 4.1.1 refere-se as amostras produzidas com velocidades de arrefecimento mais baixas e a

4.2.2 as produzidas em moldacao de aco.
4.1.1 Amostras produzidas em cadinho de SiC

e Amostras as cast

De forma a se comparar o efeito da velocidade de arrefecimento no tipo de estrutura formada,
foram analisadas através de microscopia otica as diferentes amostras as castproduzidas. Na Fig. 4.1
estdo apresentadas as microestruturas relativas a estas amostras, produzidas em cadinho de SiC, pré-
aquecido a diferentes temperaturas. As microestruturas foram obtidas na Zona de analise 1 (ver Fig.

3.2).
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Fig. 4.1 — Microestruturas das amostras as cast produzidas em cadinho de SiC, relativas & Zona de anélise 1, para
diferentes temperaturas de pré-aquecimento: (a) 600 °C, (b) 400 °C, (c) temperatura ambiente, onde (1) representa
uma dendrite da fase a-Al, (2) particulas de silicio eutético e (3) compostos intermetalicos.
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Analisando as imagens acima apresentadas, € claramente visivel que com o aumento da
velocidade de arrefecimento ha a formacao de uma estrutura mais fina. Para a amostra produzida em
cadinho de SiC pré-aquecido a 600 °C é notoria a presenca de particulas de maiores dimensdes que
nas restantes amostras, principalmente no que diz respeito as dendrites de aluminio primario (1), as
particulas de silicio eutético (2) e aos compostos intermetalicos (3). Estes resultados estao de acordo
com os obtidos por Dobrzafiski ef a/. [66], que verificou que para uma liga AISi9Cu, o aumento da
velocidade de arrefecimento promove uma diminuicdo do tamanho de grdo e do espacamento
secundario entre os bracos das dendrites (SDAS), levando a obtencdo de estruturas mais afinadas.
Com a diminuicdo da temperatura de pré-aquecimento do cadinho, as fases apresentam menores
dimensdes, dado que o tempo que tém para se formarem é menor [1]. Contudo, e apesar de a
velocidade de arrefecimento aumentar, verifica-se que todas as amostras possuem uma estrutura
dendritica. A formacao deste tipo de estruturas ocorre quando a taxa de nucleacdo nao é muito
elevada, ndo havendo muitos grédos a nuclear, o que implica que estes tenham mais espaco para
crescer, levando a formacao deste tipo de estruturas [23]. A partir da analise das imagens acima é
ainda de notar que, apesar de para maiores velocidades de arrefecimento haver uma diminuicao das
dimensdes das fases, nao foi verificada qualquer alteracdo na morfologia do silicio eutético, isto &,

apesar de este apresentar menores dimensdes, mantém a sua morfologia lamelar.

Para além de se ter comparado o tipo de estrutura formada para diferentes velocidades de
arrefecimento, foi ainda comparado, para a mesma amostra, o tipo de estrutura formada nas duas
zonas de analise distintas, estando a Zona de analise 1 localizada na parte inferior do cadinho e Zona
de analise 2 na parte superior (Fig. 3.2). Na Fig. 4.2 estdo apresentadas as microestruturas relativas
as duas zonas analisadas para a amostra as cast produzida em cadinho de SiC pré-aquecido a 400
°C. De acordo com a Fig. 4.2 observa-se que ndo ha diferencas significativas no tipo de estrutura
formada, dado que o grau de afinacédo é semelhante nas duas zonas de analise, apresentando as duas
uma estrutura tipicamente dendritica. Deste modo, e como os resultados obtidos apds a comparacao
entre as duas zonas analisadas para as varias amostras foram semelhantes aos aqui apresentados,

optou-se apenas por mostrar os relativos a amostra produzida em cadinho pré-aquecido a 400 °C.
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Fig. 4.2- Microestruturas das amostras as cast produzidas em cadinho de SiC pré-aquecido a 400 °C, obtidas em
diferentes zonas da amostra: (a) Zona de analise 1, (b) Zona de analise 2.

e Amostras processadas com US

Para a avaliacdo do efeito da aplicacdo de tratamento por ultrassons ao metal liquido no tipo
de estrutura formada, bem como no seu grau de afinacdo, foram produzidas amostras processadas
com US em cadinhos de SiC pré-aquecidos a diferentes temperaturas, as mesmas que para as
amostras as cast. Foram também produzidas amostras em que este tratamento foi aplicado em
diferentes intervalos de temperaturas, de forma a se avaliar se o intervalo de aplicacdo das vibracdes

ultrassonicas apresenta alguma influéncia no tipo de estrutura formada.

Na Fig. 4.3 estao apresentadas as microestruturas das amostras produzidas em cadinho pré-
aquecido a 600 °C, em que o tratamento por ultrassons ocorreu em diferentes intervalos de
temperatura. Assim, nestas amostras o processamento foi efetuado entre 700-585 °C (até a
temperatura de solidus) e 700-565 °C (20 °C abaixo da temperatura de solidus), respetivamente. Da
analise das microestruturas verifica-se que as duas amostras possuem uma estrutura nao dendritica,
sendo o grau de afinacdo de ambas muito semelhante. Uma possivel explicacdo para a nao alteracao
do grau de afinacdo da estrutura é que a formacéo da fase a-Al ocorre entre a temperatura de /iguidus
e a temperatura de soflidus, o que faz com que as duas amostras tenham sido sujeitas a tratamento
por US nesse intervalo, dai apresentarem uma estrutura similar. A Fig. 4.4 mostra com maior detalhe
a microestrutura obtida para as amostras produzidas em cadinho pré-aquecido a 600 °C. A partir da
analise da imagem observa-se que as dimensdes das particulas de silicio eutético sao semelhantes

nas duas amostras, ou seja, a continuacdo da aplicacdo do tratamento por US até 565 °C nao
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promoveu modificacdo das particulas de silicio. Esta ndo modificacao pode ser justificada pelo uso de
velocidades de arrefecimento mais baixas, dado que umas das formas mais eficazes de modificacao
do silicio é o uso de elevadas velocidades de arrefecimento [1]. Assim, a partir desta analise verifica-
se que a aplicacdo deste tipo de tratamento abaixo da linha de solidus ndo tem qualquer efeito na
afinacdo e modificacdo da estrutura. Deste modo o processamento com US a temperaturas abaixo da
linha de solidus ndo traz qualquer vantagem para obtencdo de estruturas mais afinadas, sendo
aconselhavel a aplicacdo do tratamento por ultrassons no intervalo de temperaturas entre a
temperatura de vazamento e a temperatura de so/idus. De acordo com estes resultados optou-se, para
as restantes temperaturas de pré-aquecimento do cadinho, apenas por tratar o metal liquido com

ultrassons no intervalo entre a temperatura de vazamento e 585 °C.

Fig. 4.3 — Microestruturas obtidas para as amostras produzidas em cadinho de SiC pré-aquecido a 600 °C, relativas a
zona de analise 1, processadas com US em diferentes intervalos de temperatura: (a) 700-585 °C, (b) 700-565 °C.
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Fig. 4.4 — Microestruturas obtidas para as amostras produzidas em cadinho de SiC pré-aquecido a 600 °C, relativas a zona
de andlise 1, processadas com US em diferentes intervalos de temperatura: (a) 700-585 °C, (b) 700-565 °C, obtidas com
uma maior amplia¢ao.

Nas Fig. 4.5 e Fig. 4.6 estao apresentadas as microestruturas relativas as amostras produzidas
em cadinho de SiC pré-aquecido a 400 °C e a temperatura ambiente, respetivamente, de forma a

avaliar qual o efeito do uso de velocidades de arrefecimento superiores conjugado com o

processamento com US.

Fig. 4.5 — Microestrutura da amostra produzida em cadinho de SiC, pré-aquecido a 400 °C, e processada com US no
intervalo 700-585 °C, obtida na zona de analise 1.
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Fig. 4.6 — Microestrutura da amostra produzida em cadinho de SiC, & temperatura ambiente, e processada com US no
intervalo 700-585 °C, obtida na zona de andlise 1.

Ao aplicar o processamento por ultrassons desde o vazamento até a temperatura de solidus,
para velocidades de arrefecimento mais lentas, verifica-se que ha a formacao de estruturas nao
dendriticas, contudo ainda grosseiras (ver Fig. 4.3). Com o uso de maiores velocidades de
arrefecimento e aplicacdo do tratamento por US verifica-se também a formacao de estruturas nao
dendriticas e que vao ficando mais globulares (Fig. 4.5 e Fig. 4.6), o que indica a ocorréncia de
afinacado. Porém, na amostra produzida em cadinho de SiC a temperatura ambiente, a estrutura é
tipicamente em forma rosetas. A ndo formacao de estruturas dendriticas em amostras tratadas por
US pode ser justificada pela ocorréncia do mecanismo de cavitacdo, que induz fendmenos de
nucleacdo heterogénea [23]. A justificacdo mais provavel para facto de a amostra produzida em
cadinho a temperatura ambiente possuir uma estrutura em forma de rosetas é que o ensaio nao foi
realizado nas melhores condicdes. Deste modo, sugere-se a repeticdo deste ensaio para a obtencao

de resultados fiaveis.

Ao fazer-se uma analise qualitativa global das amostras produzidas em cadinho de SiC, verifica-
se que o processamento com US promove a formacdo de estruturas ndo dendriticas. Este facto vai de
acordo com os resultados obtidos por Puga ef a/. [23], que observou que a aplicacao do tratamento
por ultrassons ao metal liquido promove a formacao de graos globulares da fase a-Al. Foi também ja
reportado por Jian ef a/. [33] que a aplicacdo deste tipo de tratamento a uma liga A356 (AISi7Mg0,4)
promove a formacédo de uma estrutura globular em vez da estrutura dendritica existente em amostras

as cast. Porém, a partir das microestruturas apresentadas, nada se pode referir qguanto ao efeito deste
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tratamento na modificacdo do silicio eutético. Comparando os resultados obtidos para os dois tipos
de amostras produzidas verificou-se que em ambos 0s casos 0 uso de velocidades de arrefecimento
mais elevadas promove uma maior afinacao da estrutura. No entanto, a avaliacdo do grau de afinacéo
foi apenas qualitativa. De forma a se poder fazer uma avaliacdo quantitativa da afinacdo da estrutura
para as diferentes amostras produzidas, foram realizadas medicoes do tamanho de grdo. Para cada
amostra foram efetuadas cerca de 150 medicdes, de forma aleatoria, em cinco campos distintos. Os
resultados dessas medicdes estdo apresentados na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 - Tamanho médio de grao obtido para as diferentes amostras produzidas em cadinho de SiC, relativamente

as duas zonas de andlise, onde UST corresponde & designacdo dada as amostras processadas com US. O valor
colocado entre parénteses indica a temperatura de pré-aquecimento do cadinho.

Zonal Zona 2
Amostra

Dv jum] Ry Dv jumj R

As cast (600 °C) Dendritica --- Dendritica ---
UST até 585 °C (600 °C) 157,8+16,9 0,78+0,07 154,7+152 0,77 +0,08
UST até 565 °C (600 °C) 167,1+159 0,74+0,08 1499+153 0,81+0,07

As cast (400 °C) Dendritica --- Dendritica ---
UST até 585 °C (400 °C) 1208+ 11,2 0,77+0,08 126,9 +9,3 0,77 + 0,08

As cast (25 °C) Dendritica --- Dendritica ---
UST até 585 °C (25 °C) 949+109 0,78+0,07 834+104 0,77 £0,07

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 4.1 verifica-se que devido a estrutura
dendritica apresentada pelas amostras as cast nao foi possivel determinar o tamanho médio de grao,
tendo sido apenas feita a avaliacdo qualitativa da microestrutura. Para as amostras processadas com
US em cadinho pré-aquecido a 600 °C observa-se que que os tamanhos de grao obtidos sao
semelhantes, o que esta em concordancia com o que ja foi sugerido acima, ou seja, a aplicacdo de
US até 565 °C nado tem qualquer efeito adicional no grau de afinacéo da estrutura, quando comparada
com o processamento efetuado até 585 °C. Analisando os tamanhos de grao obtidos para as
diferentes temperaturas de pré-aquecimento do cadinho é de notar que ha uma diminuicdo do

tamanho médio em cerca de 30 um entre as amostras produzidas nas diferentes condi¢des, sendo
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esta diminuicao justificada pelo uso de maiores velocidades de arrefecimento conjugado com a
aplicacéo deste tipo de tratamento. Ao comparar-se as duas zonas de analise referentes as amostras
tratadas por US, é verificavel que as diferencas entre os tamanhos de grao sdo pouco significativas,
em que, tal como para as amostras as cast, se pode dizer que o tipo de estrutura formada é

semelhante nas duas zonas da amostra analisadas.

Relativamente a circularidade apresentada pelas amostras, a proximidade de valores obtidos

faz com que nao se possam tirar ilacbes sobre eles.

4.1.2 Amostras produzidas em moldacgado de aco

Tendo em conta que a liga em estudo no presente trabalho é principalmente usada para
fundicdo em moldacado permanente, as velocidades de arrefecimento até agora aplicadas nado sdo
representativas das utilizadas na pratica. Assim, optou-se por analisar o efeito do tratamento por
ultrassons em amostras produzidas em moldacao de aco, cuja velocidade de arrefecimento é préxima
das usadas industrialmente para esta liga. Na Fig. 4.7 estao apresentadas as microestruturas relativas

as diferentes amostras produzidas em moldacéo de aco.
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(b)
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|

‘” 250 },Jmi

Fig. 4.7 — Microestruturas obtidas para as amostras produzidas em moldacéo de aco, com diferentes condices de
processamento: (a) as cast, (b) processada com US no intervalo 640-615 °C, (c) processada com US entre 700-580 °C.
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Observando as imagens acima apresentadas, verifica-se uma clara diferenca no tipo de
estrutura apresentada pela amostra as cast quando comparada com as processadas com US.
Enquanto que a primeira apresenta uma estrutura puramente dendritica, as outras apresentam uma
estrutura globular e em forma de rosetas, respetivamente. Assim, é possivel referir que o tratamento
por ultrassons é eficaz em modificar a estrutura dendritica tipica das amostras as cast, para uma
estrutura globular. No entanto, comparando as microestruturas obtidas para as amostras processadas
com US verifica-se que a que sofreu um tratamento quase isotérmico apresenta uma estrutura mais
globular, enquanto que a que sofreu um tratamento continuo apresenta em forma de rosetas. A
justificacao para este facto é que, tal como aconteceu na amostra produzida em cadinho de SiC, o
ensaio muito provavelmente nao foi realizado nas melhores condicdes, sendo aconselhavel a sua
repeticio. E ainda de notar, a partir da observacdo das microestruturas, que nas amostras
processadas por US ha um refinamento das particulas de silicio, bem como uma ligeira modificacao
de uma morfologia lamelar para uma mais fibrosa, podendo esta ser justificada pelo uso de maiores

velocidades de arrefecimento.

De forma a se avaliar quantitativamente o grau de afinacdo das amostras produzidas em
moldacao de aco, foram também efetuadas medicdées ao tamanho de grdo, sendo que para cada
amostra foram realizadas cerca de 150 medicdes, de forma aleatéria, em cinco campos distintos. Na

Tabela 4.2 estado apresentados os resultados das medicdes do tamanho médio de gréo.

Tabela 4.2 — Tamanho médio de gréo relativos as amostras produzidas em moldacdo de aco.

Zona 1
Amostra
Dwfum] Ry
As cast Dendritica ---
Processada com US 640-615 °C 51,2+ 8,5 0,91 £ 0,05
Processada com US 700-5680 °C 619+54 0,81 £ 0,06

Os dados apresentados na Tabela 4.2 vém confirmar os resultados obtidos a partir das
microestruturas acima expostas, em que a aplicacao de vibracdes ultrassonicas promove a formacao

de estruturas mais afinadas, havendo uma diminuicao do tamanho médio de grao da amostra. Estes
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resultados estdo de acordo com os obtidos por Puga ef a/. [23], que para a aplicacdo do tratamento
por US a 615 °C, com poténcia de 600 W, obteve graos globulares com tamanho médio de 41 um.
Contudo, 0 uso de poténcias mais baixas, como as usadas no presente trabalho, levam a obtencao de
menores graus de afinacdo. Como a amostra as cast apresenta uma estrutura dendritica, nao foi
possivel realizar medicdes do tamanho de grao. Relativamente as processadas com US em diferentes
condicoes, verifica-se que o tamanho médio de gréo obtido para a amostra tratada por US entre 640-
615 °C é menor que o da tratada até 580 °C, o que vai de acordo com as microestruturas obtidas,
onde se verifica que para esta Ultima, a estrutura apresentada é menos afinada, possuindo um
tamanho médio de grdo mais elevado. Resultado este que pode ser justificado pelos valores de
circularidade obtidos para as duas amostras. Além disso, observa-se ainda que esta estrutura aparece
sob a forma de rosetas e nao sob a forma globular. Assim, apds a analise destes resultados, verifica-
se que uma melhor afinacdo da estrutura é conseguida quando o tratamento do metal liquido por
ultrassons ¢é efetuado a temperaturas entre 640-615 °C, ou seja, ligeiramente acima da temperatura

de fliquidus.

Uma analise global das microestruturas obtidas para a liga AISi9Cu3(Fe) quando produzida com
diferentes velocidades de arrefecimento sugere que o processamento com ultrassons € eficaz em
promover a formacado de estruturas ndo dendriticas, independentemente das velocidades de
arrefecimento usadas. Porém, para maiores velocidades de arrefecimento, obtém-se também
estruturas mais globulares. No entanto, o fator determinante para a formacao de estruturas globulares
€ o processamento do metal liqguido com ultrassons, nao tendo a velocidade de arrefecimento efeito
na obtencdo deste tipo de estruturas. Apesar disso, a velocidade de arrefecimento afeta de forma
significativa o tamanho médio de grao apresentado pela amostra, tendo assim influéncia no grau de

afinacao da estrutura.

Comparando as amostras produzidas em cadinho de SiC com as produzidas em moldacéo de
aco, observa-se que em ambas o tempo de aplicacdo do tratamento tem influéncia no tipo de estrutura
formada, sendo que maiores tempos de aplicacdo levam a obtencéo de estruturas mais globulares.
Relativamente a modificacdo da morfologia do silicio eutético ndo se podem tirar grandes ilacdes a
partir dos resultados obtidos, sendo que apenas se pode referir uma diminuicdo das dimensoes dessas

particulas e uma ligeira modificacdo com o aumento da velocidade de arrefecimento.
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4.2 Caracterizacao morfoldgica dos intermetalicos

Tal como no subcapitulo anterior, a seccao 4.2.1 é referente a apresentacao e discussao dos
resultados obtidos para as amostras produzidas em cadinho de SiC, sendo a 4.2.2 relativa as amostras

produzidas em moldacao de aco.
4.2.1 Amostras produzidas em cadinho de SiC
e Amostras as cast

Apds uma analise cuidada das imagens de microscopia 6tica das amostras as cast produzidas,
verifica-se que a morfologia que os compostos intermetalicos apresentavam era semelhante. Nas
figuras seguintes estao apresentadas microestruturas referentes a amostras produzidas em cadinho
de SiC pré-aquecido a 400 °C, da zona de analise 1, visto que estas sao representativas do tipo de
fases apresentadas pelas amostras produzidas em diferentes condicdes. Nas Fig. 4.8 e Fig. 4.9 estao
apresentadas imagens de microscopia eletronica de varrimento (SEM), que mostram a morfologia que

0s compostos existentes nas amostras as cast possuem.

mag| HY |mode|det| WD | HFW 200 pm — Wy mag| HY |[mode detrWD - 200 pm
500x| 10.0kv| SE |ETD|9.9 mm[597 ym PURE AMOSTRA 2 1500 x| 10.0kV | SE |ETD|11.9 mm|597 ym PURE AMOSTRA 2

Fig. 4.8 — Imagem SEM dos diferentes tipos de intermetélicos existentes na amostra as cast, produzida em cadinho de SiC
pré-aquecido a 400 °C: (a) compostos em forma de agulha, (b) intermetalicos na forma de escrita chinesa.
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mag HV |mode| det | WD | HFW | 20 um mag HV  |mode| det | WD HFW ‘ 20 ym

/%5000 x| 5.00kv| SE |ETD|6.5 mm|59.7 um‘ PURE AMOSTRA 2 5000x|10.0kV| SE |ETD|12.0 mm|59.7 ym PURE AMOSTRA 2

Fig. 4.9 — Morfologia detalhada dos intermetalicos presentes na amostra as cast, produzida em cadinho de SiC pré-
aquecido a 400 °C: (a) compostos em forma de agulha, (b) intermetélicos na forma de escrita chinesa.

De acordo com a Fig. 4.8 é possivel observar que, nas amostras as cast, os intermetalicos
apresentam morfologias distintas. A Fig. 4.8a mostra que os compostos formados nessa regido da
amostra aparecem sob a forma de finas agulhas, o que sugere que sejam compostos do tipo S-AlFeSi
muito referidos na literatura [16, 40], e bastante prejudiciais para as propriedades mecéanicas dos
componentes. Porém, para além dos intermetalicos em forma de finas agulhas eles aparecem
também na forma de escrita chinesa (Fig. 4.8b), que é referida na bibliografia como sendo a fase a-
Al(Fe,Mn)Si, menos gravosa para as propriedades mecanicas que a fase 5 [16, 37]. Assim, é possivel
dizer que nas amostras as cast coexistem os dois tipos de intermetalicos, das fases a e [, contudo
estas duas fases aparecem em regides distintas numa mesma amostra. Este resultado é consistente
com os obtidos por Narayanan ef a/. [16], que reportou que para uma liga Al-Si-Cu, na presenca de
manganés e para velocidades de arrefecimento elevadas, quase 50% do ferro presente na composicao
quimica da liga cristalizou sob a forma de fase S, o que também mostra que as fases a e [ coexistem

numa mesma amostra.

A formacao destas fases a e f numa mesma amostra pode ser explicada pela teoria proposta
por Backerud ef a/. [18], estando apresentado na Fig. 4.10 um esquema representativo do processo

de formacao destas duas fases.
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Fig. 4.10 - Esquema representativo do processo de solidificacdo de uma liga Al-Si-Cu-(Fe), com um teor de 0,25wt.% Mn.
Adaptado de [18].

Em condicdes normais de solidificacdo, numa liga do tipo Al-Si-Cu, a primeira fase a ser formada
sao as dendrites de aluminio primario (linha 1), ficando o metal liquido, presente no espacamento
interdendritico, enriquecido em elementos como silicio e ferro. Com o decorrer do processo de
solidificacao, a linha de segregacao entra entdo no dominio da fase a-Alis(Fe,Mn)sSi. € comeca a sua
cristalizacdo (linha 2). Com a continuacdo da formacéo desta fase, 0 Mn presente na composicédo
quimica da liga comeca a ser consumido até ser atingido o ponto de intersecdo entre a fase a-
Alis(Fe,Mn)sSi: e a fase [S-AlsFeSi. A partir deste ponto as fases a e £ cristalizam em simultaneo (linha
3), até a composicdo eutética ser atingida. Na linha 4, da-se a cristalizacao simultanea da fase 5 e
das particulas de silicio eutético. Para velocidades de arrefecimento elevadas, nem todo o ferro
presente na composicao quimica da liga é consumido na linha 2 devido ao curto intervalo de tempo
existente para a ocorréncia da cristalizacao da fase a, o que faz com que o restante ferro esteja

disponivel para formar uma mistura das fases a e 3 durante a linha 3 [16, 51].

Analisando a Fig. 4.9, observa-se que ambos os tipos de intermetalicos podem atuar como

locais de nucleacao para outras fases, nomeadamente para a fase que aparece com uma morfologia

rendilhada, o que sugere ser a fase Al.Cu. Este facto vai de acordo com o que ja foi referido por Tillova
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et al. [19], que verificou que as agulhas da fase § podem atuar como locais de nucleacéo para poros

e para a fase Al.Cu.
e Amostras processadas com US

Tal como para as amostras as cast também as imagens SEM relativas as amostras
processadas com US (Fig. 4.11 e Fig. 4.12) foram obtidas a partir da amostra produzida em cadinho
de SiC pré-aquecido a 400°C, da zona de analise 1, sendo esta imagem representativa da morfologia

dos intermetalicos formados em amostras sujeitas a tratamento por US.

%55 | mag HV m(fde det | WD HFW 8
500x|15.0kV| SE |ETD|6.6 mm|597 pm PURE AMOSTRA 1

Fig. 4.11 - Imagem SEM da morfologia dos intermetalicos presentes na amostra tratada por US, quando produzida em
cadinho de SiC pré-aquecido a 400 °C.

mag HV mode| det | WD HFW - 20 pm
000 x| 10.0kV| SE [ETD|9.9 mm [59.7 um PURE AMOSTRA 1

Fig. 4.12 - Morfologia tipica dos intermetalicos existentes na amostra tratada por US, quando produzida em cadinho de
SiC pré-aquecido a 400 °C.
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A partir da andlise da Fig. 4.12 verifica-se que para as amostras processadas com US, os
compostos intermetalicos aparecem apenas sob a forma de cristais poliédricos, referidos na
bibliografia como sendo também a fase a-Al(Fe,Mn)Si [19, 40]. Além disso, neste tipo de amostras
nao foram detetadas particulas da fase 8. Deste modo, é possivel sugerir que a aplicacdo de vibracoes
ultrassonicas ao metal liquido conduz & supressdo da fase [ e ainda promove a formacao de
intermetdlicos da fase a na forma de cristais poliédricos. A ndo formacédo da fase S em amostras
processadas com US pode ser explicada tendo por base a teoria proposta por Narayanan ef a/. [16],
que afirma que se todo o ferro presente na composicdo quimica da liga for consumido antes da linha
3 ser atingida (Fig. 4.10), quando for alcancado o intervalo de cristalizacdo da fase B-AlFeSi ndo ha

mais Fe disponivel para a formacao desta fase, ndo ocorrendo a sua cristalizacao.
4.2.2 Amostras produzidas em moldacao de aco

De forma a se verificar o efeito que velocidades de arrefecimento mais elevadas tém na

morfologia dos intermetalicos formados, foram também efetuadas analises de SEM a estas amostras.

Nas Fig. 4.13 e Fig. 4.14 estdo apresentadas imagens SEM tridimensionais da morfologia dos

diferentes intermetalicos presentes em amostras as cast e processadas com US, respetivamente.

HFW det | moc
JkV | 149 ym | BSED | A+B

Fig. 4.13 - Imagem SEM 3D da morfologia dos intermetalicos presentes na amostra as cast, quando produzida em
moldacéo de aco: (a) intermetalicos sob a forma de finas placas (Z1), (b) compostos na forma de escrita chinesa (Z2).
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mag i HV C
2000 x[15.0kV | 149 um | BSED | A+

Fig. 4.14 - Imagem SEM da morfologia tridimensional dos intermetalicos (Z3) existentes nas amostras produzidas em
moldac&o de aco e tratadas com US: (a) entre 640-615°C, (b) entre 700-580 °C.

Analisando a Fig. 4.13, relativa a amostra as cast, é possivel verificar que a fase B-AlFeSi (Z1),
que aparece em forma de agulhas nas imagens 2D, na realidade possui uma morfologia em forma de
finas placas, tal como ja foi referido por Narayanan ef a/ [16]. Além disso, ¢ ainda observavel que
estas placas podem estar interligadas, formando uma estrutura complexa, que é prejudicial para as
propriedades mecanicas dos componentes. Este facto é consistente com os resultados obtidos por
Dinnis et al. [37], em que, para uma liga AI-9%Si-1%Fe, os intermetalicos da fase [-AlsFeSi formaram
uma rede complexa destes compostos, sendo esta constituida por ramificacoes de placas individuais.
Foi ainda referido por estes autores que as placas da fase [ continuam a crescer mesmo apos ocorrer

interseccao entre elas, tal como é visivel na Fig. 4.13a.

Tal como para as amostras produzidas em cadinho de SiC, também nestas amostras as cast
coexistem os intermetalicos do tipo a e f8, contudo ndo na mesma regido da amostra. Na Fig. 4.13b
observa-se a presenca de intermetalicos da fase a-Al(Fe,Mn)Si (Z2) que aparecem na forma de escrita
chinesa. Apesar de esta fase possuir dimensdes semelhantes a fase f3, ¢ menos prejudicial para as
propriedades mecanicas dos componentes, dado que ndo possui pontas “afiadas”, que podem atuar

como pontos de concentracao de tensodes [21].
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Nas amostras processadas por US (Fig. 4.14) é claramente visivel que houve uma modificacao
da morfologia dos intermetalicos para uma forma poliédrica (Z3), que aparecem como hexagonos em
imagens 2D, o que leva a crer que esta fase corresponda também a fase a-Al(Fe,Mn)Si. Assim, sugere-
se que a aplicacdo de vibracdes ultrassonicas, mesmo em diferentes intervalos de temperatura,
promove a modificacdo da morfologia dos intermetalicos de escrita chinesa para a forma de cristais
poliédricos. Esta modificacdo da morfologia dos intermetalicos pela aplicacdo de tratamento por
ultrassons ao metal liquido foi ja estudada por Khalifa et a/. [32], onde foi observado que a aplicacéo
deste tipo de tratamento é uma forma eficaz de converter as particulas intermetalicas de ferro para

uma morfologia mais compacta, aparecendo estas na forma de cristais poliédricos.

Comparando as Fig. 4.14a e Fig. 4.14b verifica-se que a principal diferenca entre as duas é o
tamanho dos compostos intermetalicos, em que a aplicacdo do tratamento por US desde a
temperatura de vazamento até 580 °C, para além de promover a modificacao da morfologia destes
compostos, ainda causa uma diminuicao do seu tamanho. No entanto, este tdpico sera abordado de

forma detalhada mais a frente no presente trabalho.

Uma analise global do tipo de intermetalicos formados nas diferentes amostras produzidas e
sua morfologia sugere que, mesmo com a variacdo da velocidade de arrefecimento, a aplicacdo de
tratamento por US ao metal liquido promove uma alteracédo do tipo de morfologia dos intermetalicos
formados, que passam da forma de escrita chinesa para cristais poliédricos, e ainda causa a
supressao da cristalizacdo da fase S-AlFeSi. Ao comparar-se as dimensdes dos compostos em forma
de escrita chinesa com os cristais poliédricos, verifica-se que estes ultimos tém dimensdes muito
inferiores aos primeiros e aparecem mais frequentemente na matriz, ou seja, ha um maior numero

deste tipo de intermetalicos.

4.3 Fases formadas e suas caracteristicas

Para além da analise da morfologia de uma dada fase, a determinacdo da sua composicao
quimica é crucial para a correta determinacao da fase em questdao. Porém, nem sempre estas
informacdes sdo suficientes para uma correta identificacdo, sendo também necessario realizar

analises adicionais para obtencdo de informacdes mais especificas, nomeadamente a determinacao
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dos seus parametros cristalograficos. Estes permitem nédo so obter informacdes relativas a propria

fase, mas também ao conjunto das diferentes fases formadas.

4.3.1 Anadlises de EDS

De forma a se confirmar o tipo de fase formada numa dada amostra, para além da avaliacao
da sua morfologia é essencial realizar analises da sua composicao quimica, dado que esta é crucial
para a sua identificacao. Assim, na Fig. 4.15 estao apresentados os espetros de EDS relativos aos
diferentes compostos intermetalicos observados nas amostras produzidas. Os resultados obtidos
referem-se tanto as amostras processadas em cadinho de SiC pré-aquecido a 400 °C, como as

amostras processadas em moldacéo de aco.

(a) — T 1 T T T T T " T T T " T 1
6000 -

—— 71 (Finas agulhas, 4s cast) ‘

Al
5000 - -

4000 [ -

3000 |- -

Intensidade

2000 - -

1000 [~ -

Energia [keV]
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(b) v 1 A'I 1 v 1 v 1 v 1 v 1 v 1 v 1 v 1
6000 I —— 72 (Escrita chinesa, As cast 7
—— 73 (Cristais poliédricos, Processadas com US)
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o 4000 | .
i)
o]
=]
e
S 3000 ]
£
2000 1
Fe
1000 | A Mn i ’
< A
€ Cr Fe
1 M 1 M 1 1 M 1 M 1 1 1
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Fig. 4.15 - Espetros de EDS relativos aos elementos presentes na composicdo quimica dos intermetalicos existentes
nas amostras produzidas: (a) Fase S-AlFeSi, (b) Fase a-Al(Fe,Mn)Si.

De acordo com os espetros apresentados é possivel verificar que as finas placas e os
intermetalicos em forma de escrita chinesa possuem composicdes quimicas distintas, na medida em
que o primeiro é constituido por Al, Fe, e Si, enquanto que o Ultimo possui também manganés e
crémio na sua composicdo quimica. A partir dos espetros de EDS denota-se ainda que tanto os
intermetalicos em forma de escrita chinesa como os cristais poliédricos possuem 0s mesmos

elementos na sua composicao quimica.

A Tabela 4.3 indica a composicao quimica das diferentes zonas identificadas nas imagens
presentes no subcapitulo 4.2 (Fig. 4.9, Fig. 4.11, Fig. 4.13 e Fig. 4.14), bem como da matriz e das

particulas de silicio e de cobre.
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Tabela 4.3 — Composicdo quimica das diferentes zonas identificadas nas amostras produzidas.

Composicao quimica [%at.]
Zona  Morfologia Formula quimica
Al Si Fe Mn cr Cu

Finas

71 639 207 125 26 -  -—-  Abu(Fe,Mn)Si
placas
Escrit

72 M8 698 116 1145 493 067 1,55  Al(Fe:MnosCro)Si
chinesa
Cristai
TS 0096 11,62 1026 551 0,76 0,88  Alss(FersMnosCrol)Si
poliédricos

Matriz 98,67 1,33 a-Al
-

Silicio MaS 170 9828 - e o . Si
agulhas

Cobre Rendilhada 67,19 --- 32,81 Al..Cu

A partir da analise da tabela acima verifica-se que as finas placas presentes na Fig. 4.9a e Fig.

4.13a apresentam a formula quimica Als:(Fe,Mn)o;Si, o que leva a crer que corresponde a fase [-
AlsFeSi. Os intermetalicos que possuem morfologia do tipo escrita chinesa ou aparecem sob a forma

de cristais poliédricos, tém formula quimica muito semelhante, Alz(FeisMnos)Siz € Aliz2(FersMnos)Siz,
respetivamente, o que sugere que sejam a mesma fase, apenas possuem morfologias diferentes.
Analisando a composicao quimica apresentada pelas zonas Z2 e Z3 e a morfologia da zona Z2 (Fig.
4.9), sugere-se que esta fase seja consistente com a fase a-Alis(Fe,Mn).Siz, tal como ja foi referido por
Shabestari ef al. [40]. Khalifa ef al. [32] verificou que os cristais poliédricos obtidos em amostras
processadas com US apresentavam uma composicdo quimica do tipo a-Al.(Fe,Mn,Cr).sSi;, 0 que é
consistente com os resultados obtidos. Uma outra observacdo que também pode ser feita
relativamente a composicao quimica dos intermetalicos é que na fase a pode haver dissolucao de
outros elementos, como o crémio, o que nao aconteceu com a fase f3. Esta observacao vai de acordo

com o que ja foi referido por Narayanan et al. [16].

Ao observar em detalhe as composicdes quimicas obtidas para as fases analisadas verifica-se
gue ha pequenas diferencas em relacdo aos valores apresentados na bibliografia. Estas diferencas

podem ser devidas a variacoes na razao Fe/Mn apresentada pela liga em estudo. Assim, e apesar de

64
CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DA LIGA ALSI9CU3 OBTIDA POR FUNDIGAO ASSISTIDA POR ULTRASSONS



CAPITULO 4 - APRESENTACAO E DISCUSSAO DE RESULTADOS

a analise de EDS fornecer informacdes relativas a composicdo quimica das fases formadas é ideal

realizar outro tipo de analises para validar os resultados obtidos por esta técnica.

Para além dos intermetalicos, foram também efetuadas analises de EDS a fase a-Al, particulas
de silicio e particulas de cobre. Estas trés fases foram facilmente identificadas pela morfologia e
confirmadas pelas analises de EDS, estando estes resultados de acordo com os ja apresentados na
bibliografia. Apesar disso, informacdes adicionais relativas a estas fases podem ser obtidas por outras

técnicas efetuadas no presente trabalho.

4.3.2 Anadlises de XRD

De forma a confirmar os resultados obtidos por EDS e para efetuar uma posterior comparacao
com os resultados obtidos a partir das analises de EBSD foram efetuadas caracterizacdes por XRD as
amostras produzidas em cadinho de SiC e que ja foram sujeitas a analises de SEM. Assim, sdo
apresentados abaixo (Fig. 4.16) os difractogramas relativos a analise de XRD da amostra as cast e

processada com US, respetivamente.
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Fig. 4.16 - Espetros de XRD obtidos para as amostras processadas em cadinho de SiC, pré-aquecido a 400 °C: (a)
amostra as cast. (b) amostra tratada com US.

Analisando os espetros apresentados acima é possivel verificar algumas diferencas entre a
amostra as cast e a processada com US, nomeadamente o tipo de fases presentes em cada uma e

as diferentes intensidades que os picos relativos a cada fase apresentam.

Relativamente as fases presentes em cada amostra & possivel observar que, de uma forma

geral, foi detetada na duas amostras a presenca de a-Al, silicio, Al.Cu e dos intermetalicos do tipo a-

Ali;(Fes2Mnog)Siz, que aparecem sob a forma de escrita chinesa na amostra as caste cristais poliédricos
na amostra tratada com US. Este resultado significa que, tal como ja foi também verificado pelas
analises de EDS, a aplicacao de vibracdes ultrassdnicas ao metal liquido promove apenas a alteracédo

da morfologia dos intermetalicos da fase a-Al(Fe,Mn)Si, ndo alterando a sua composicdo quimica.
Verifica-se também, a partir da analise dos espetros, a presenca da fase f-AlsFe.Si. na amostra as

cast, ndo tendo sido detetada esta fase na amostra processada com US. Estes resultados sao
consistentes com os obtidos para as analises de SEM, onde também né&o se verificou a presenca desta

fase em amostras as cast, 0 que sugere que o processamento a partir da aplicacdo de vibracdes
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ultrassonicas causa a supressao da fase [-AlFeSi. Na amostra as cast foi ainda detetada a presenca
da fase a-AlsFe:Si. Porém, a formacao desta fase esta apenas associada a amostras que ndo possuam

manganés na sua composicao quimica ou que possuam teores muito baixos deste elemento, tal como
foi ja verificado por Ji et al [67]. Deste modo, uma possivel explicacdo para a formacdo deste
composto é que a composicao quimica do banho pode nao ser homogénea, o que leva a que algumas

zonas estejam enriquecidas em Mn, promovendo a formacdo desta fase nas zonas empobrecidas
neste elemento. O facto de a fase a-AlsFe:Si nao ter sido detetada na amostra processada por US pode

sugerir que a aplicacao deste tipo de tratamento promove uma eficiente distribuicao do soluto no metal

liquido [48], o que leva a uma composicado homogénea do banho, formando-se apenas intermetalicos

do tipo a—A|17(F63,2M no,s)Siz.

A partir das analises de XRD foi observado que os intermetalicos do tipo a-Ali;(Fes2Mnos)Siz
possuem uma estrutura cuibica, com um grupo espacial Pm-3 e um parametro de rede a= 1,256 nm.

Esta fase sugere ser consistente com a cubica a-Als(Fe,Mn)sSi. observada por Kral ef a/. [55] para

uma liga Al-11,7wt.% Si. Ja os intermetalicos do tipo B-AlFe.Si. possuem uma estrutura cristalina
monoclinica de bases centradas, cujo grupo espacial € C2/c, e os parametros de rede sdo a= 2,08
nm, b=c=0,616 nme =90,72°, o que esta de acordo com a fase -Al.sFeSi, reportada por Hansen
et al. [68], que apresenta os mesmos valores de parametros de rede e grupo espacial. A fase a-
AlsFe:Si, apenas detetada na amostra as cast, apresenta uma estrutura cristalina hexagonal, com um
grupo espacial P6s/mmc e parametros de rede a= 1,24 nm e ¢= 2,623 nm. Os parametros de rede

obtidos para ela sao consistentes com os obtidos por Roger ef a/. [69] para a fase a-Alr:Fe.Si, numa

liga sem manganés na sua composicao quimica.

Para além das informacdes fornecidas para os intermetalicos, a partir da analise dos espetros
acima apresentados é ainda possivel obter informacdes sobre a fase a-Al e sobre as particulas de
silicio. Relativamente a fase a-Al, esta apresenta uma estrutura cubica de faces centradas, com
parametro de rede @ = 0,405 nm, enquanto que as particulas de silicio possuem também uma
estrutura cristalina cubica de faces centradas, porém o seu parametro de rede ¢ a= 0,543 nm. Através
de uma analise detalhada aos dois espetros observa-se que a intensidade dos picos da mesma fase é

variavel nas duas amostras, onde para a-Al, na amostra as cast, o pico mais intenso ocorre a cerca
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de 65,13° em vez de aos 38,47°. Este facto pode significar uma orientacdo preferencial de
crescimento dos graos a-Al no plano (220). Contudo, para a amostra processada com US, o pico mais
intenso desta fase verifica-se aproximadamente aos 38,47°, o que significa a direcao preferencial de
crescimento dos graos de aluminio ocorre no plano (111). Este resultado pode sugerir que o
tratamento do metal liquido com ultrassons induz uma direcao preferencial de crescimento. Contudo,
para se confirmar este resultado, tem que ser realizado um estudo muito mais aprofundado sobre o
assunto. Quanto as particulas de silicio, em ambas as amostras o pico mais intenso ocorre a cerca de
28,44°, o que corresponde a direcao preferencial de crescimento no plano (111). Assim, verifica-se
que, na amostra processada por US, a direcdo de crescimento da fase a-Al e das particulas de silicio
€ a mesma, enquanto que na amostra as cast sao diferentes. Este resultado ndo esta de acordo com
os obtidos por Nogita et a/. [70], onde foi observado que em ligas nao modificadas, as dendrites de

aluminio primario e as particulas de silicio eutético apresentavam a mesma orientacao cristalografica.

4.3.3 Analises de EBSD

Tal como ja referido anteriormente, a técnica de EBSD permite a obtencdo de informacdes
detalhadas sobre a estrutura cristalina das fases formadas, bem como a sua orientacdo local. Foi ja
verificado por Dahle ef a/. [29] e Nogita ef a/. [70] que o uso de modificacdo quimica em ligas Al-Si
causa alteracodes cristalograficas das diferentes fases formadas. Assim, com a realizacado de analises
de EBSD pretende-se verificar qual o efeito que a aplicacdo de vibracdes ultrassonicas tém na
orientacdo cristalografica das diferentes fases, e a0 mesmo tempo confirmar os resultados obtidos

pelas analises de EDS e XRD.

No presente trabalho foram efetuados dois tipos de analises de EBSD. Primeiramente comecou-
se por fazer uma analise pontual nas diferentes amostras, de forma a se obter a identificacdo de cada
fase, bem como os seus parametros cristalograficos. De seguida procedeu-se a um varrimento de uma
pequena zona da amostra para obtencao de um mapa cristalografico dessa regiao, para avaliar a
relacdo entre os parametros cristalograficos das diferentes fases presentes na zona analisada. De
forma a se verificar as alteracdes cristalograficas induzidas pelo processamento com US foram
analisadas pontualmente as amostras as cast e tratadas com US obtidas em cadinho de SiC, pré-

aquecido a 400 °C, as mesmas amostras analisadas por XRD, onde foram identificadas as respetivas
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fases presentes nas amostras, bem como obtidos os padrdes relativos a cada fase. As mesmas

amostras foram também utlizadas para as analises de varrimento.

Na Fig. 4.17 estdo apresentadas duas imagens SEM das areas da amostra as cast sujeitas a
andlise pontual, bem como os padrdes de difracdo e as respetivas informacdes cristalograficas

relativas as fases analisadas.

B x=+9506
. y=_d244

Fase: Aluminio (a-Al) Fase: Silicio (Si)

Estrutura cristalina: Cubica Estrutura cristalina: Cubica
Parametros de rede: a= 0,404 nm Parametros de rede: a= 0,543 nm

69
CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DA LIGA ALSI9CU3 OBTIDA POR FUNDIGAO ASSISTIDA POR ULTRASSONS



CAPITULO 4 - APRESENTACAO E DISCUSSAO DE RESULTADOS

Fase: Ali7(Fes2Mnog)Siz Fase: AlsFe:Si.

Estrutura cristalina: Cubica Estrutura cristalina: Monoclinica
Parametros de rede: @ = 1,256 nm Parametros de rede: 2= 0,616 nm

b=0,616 nm, c=2,08 nm

Fig. 4.17 - Resultados obtidos para anélise pontual da amostra as cast (a), (b) Imagens SEM das areas analisadas, e
respetivos padrdes de difracdo obtidos para as fases: (c) a-Al (Pontos 3 e 4a), (d) Si, (e) Ali7(Fes2Mnos)Siz (Pontos 1 e
2a), (f) AlsFe:Siz (Ponto 1b).

Analisando os resultados obtidos a partir das analises de EBSD é possivel verificar que as fases
aqui identificadas sado consistentes com as identificadas nas analises de XRD, dado que a sua
composicdo quimica € a mesma e os parametros de rede sdo muito proximos. Contudo, na
identificacdo pontual de fase nado foi verificada a presenca da fase a-AlsFe.Si, que foi detetada no
espetro de XRD relativo & amostra as cast. Uma possivel explicacdo para este facto é que esta fase

apenas aparece de forma pontual, nao tendo sido analisada por EBSD.

Na Fig. 4.18 esta apresentado o padrao de Ajkuchi, obtido a partir da analise pontual para a

fase a-Al(Fe,Mn)Si presente na amostra processada com US.
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Fase: Ali7(Fes2Mnog)Siz
Estrutura cristalina: Cubica
Parametros de rede: a= 1,256 nm

Fig. 4.18 - Resultados obtidos para a analise pontual da amostra processada com US: (a) Imagem SEM das zonas
analisadas, (b) padrio de difragdo da fase Aliz(Fes2Mnog)Siz (Pontos 1, 2 e 3).

A partir da analise pontual realizada para a amostra processada com US verifica-se que a
composicdo quimica e os parametros cristalograficos obtidos para os cristais poliédricos sdo os
mesmos que os obtidos para a fase Al(Fes2Mnog)Si. que aparece sob a forma de escrita chinesa na
amostra as cast, o que mais uma vez confirma que apenas a morfologia destes compostos é alterada

com a aplicacao de vibracdes ultrassonicas ao metal liquido.

Relativamente a obtencdo de mapas cristalograficos para as amostras as cast e processadas
com US, devido a semelhanca existente entre as estruturas cristalograficas das fases a-Al e Si, foi
complicada a sua distincao por parte do sistema de analise, o que inviabilizou os resultados obtidos,

nao sendo estes, por isso, aqui apresentados.

4.4 Caracterizacao mecéanica das diferentes fases da liga AISi9Cu3

Foi ja referido por varios autores que a fase [-AlFeSi é prejudicial para as propriedades
mecanicas [21, 39]. Deste modo, e de forma a se ter alguma percecdo sobre o efeito que os diferentes
tipos de intermetalicos formados podem ter nas propriedades mecanicas dos componentes, foram

realizados ensaios de microdurezas as amostras processadas em cadinho de SiC pré-aquecido a 400
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°C. Para além disso, com estas analises pretende-se ainda verificar se existem diferencas significativas
no valor da dureza das outras fases presentes nas amostras as caste processada por US, de forma a
estudar o efeito da aplicacdo deste tipo de tratamento nas propriedades dos componentes. Na Tabela
4.4 estdo apresentados os valores de dureza obtidos para as diferentes fases presentes nas duas
amostras analisadas. Os valores apresentados sdo a média obtida apds terem sido efetuadas 10

medicdes para cada fase.

Tabela 4.4 - Microdurezas obtidas para as amostras as caste processadas por US, em cadinho de SiC pré-aquecido a
400 °C.

Dureza [0,01 HV]

rase Amostra As cast Amostra Processada com US
a-Alir(Fes2,Mnos)Sie 362,3+79,1 754,0 + 101,9
B-AlsFe:Si: 116,3+10,6 * n.o.
a-Al 68,7 +7,9 529+1,9
Si eutético 657,0 £ 19,8 708,3 +52,5
ALCu 208,6 + 54,5 227,1 £ 285

n.o. — fase nao observada na amostra em analise
* Valores néo crediveis para serem avaliados, sugerindo-se por isso uma repeticdo da analise para esta fase.

A partir dos valores apresentados na tabela acima verifica-se em primeiro lugar que a fase que
€ mais prejudicial para as propriedades mecanicas ¢ a que apresenta um dos menores valor de dureza
obtidos. Assim, é de notar que estas medicdes nao foram efetuadas corretamente e como tal, nao
serdo consideradas, sugerindo-se a sua repeticao. Relativamente a fase a-Ali;(Fes2,Mnos)Siz observa-se
gue ha uma grande variacao nos valores de dureza obtidos para as amostras as cast e processada
com ultrassons, o que pode sugerir que apesar de a composicao quimica das fases ser a mesma, no
caso da amostra processada com US, a fase a-Ali7(Fes2,Mnog)Si. pode corresponder a fase primaria,
também denominada de escoria e considerada mais prejudicial para as propriedades mecanicas que
a fase a na forma de escrita chinesa [19]. Contudo, mais ensaios teriam que ser realizados de forma

a justificar esta diferenca de valores de dureza para a mesma fase.
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De forma a se verificar se a aplicacao de vibracdes ultrassonicas tem algum efeito nas outras
fases formadas foram também realizados ensaios de dureza as fases a-Al, A.Cu e as particulas de

silicio. Deste modo, analisando os valores obtidos para a matriz de aluminio apresentados na Tabela
4.4 observa-se que ha uma diferenca significativa nos valores de dureza relativos a esta fase, que
apresenta menores valores na amostra processada por US do que na as cast. Além disso, verifica-se
ainda que na amostra as cast o valor da dureza obtido para a fase a-Al apresenta um desvio padrao
elevado, ou seja, ha variacdes de oito 0,01HV entre diferentes zonas da amostra. Este facto sugere
que haja uma ma dispersdo do soluto na matriz ao longo da amostra. Quando processada com US a
variacdo de valores de dureza é apenas cerca de dois 0,01HV, o que leva a crer que a aplicacao deste
tipo de tratamento causa a homogeneizacdo a composicao quimica do banho, o que vai de acordo

com o observado por Zhong et al. [48].

4.5 Avaliacdo da velocidade de arrefecimento

Tal como ja foi analisado no subcapitulo 4.1 a variacdo da velocidade de arrefecimento é um
dos fatores que influencia o tamanho de grao apresentado pelos componentes produzidos. Além disso,
0 uso de velocidades de arrefecimento mais ou menos rapidas pode influenciar o tipo e dimensao das
fases formadas. Deste modo, foram realizados diferentes ensaios, de forma a verificar qual o efeito da
velocidade de arrefecimento no tipo de microestrutura formada e também se o processamento com

ultrassons tem algum efeito na temperatura de formacéo das diferentes fases.

45.1 Anadlises térmicas

Nos ultimos anos as analises térmicas tém vindo a ganhar cada vez mais importancia dado que
podem ser uma ferramenta muito util na avaliacdo do grau de afinacdo e modificacao da estrutura de
um componente. Assim, no presente trabalho foram obtidas curvas de arrefecimento para as amostras
produzidas em cadinho de SiC, com velocidade de arrefecimento mais lenta, com o intuito de se
perceber qual o efeito da variacao da velocidade de arrefecimento e do processamento do metal liquido
com ultrassons nas temperaturas de formacao das diferentes fases. Com as curvas de arrefecimento
pretende-se ainda efetuar uma comparacao com as microestruturas obtidas, de forma a poder prever

0 grau de afinacao da estrutura a partir da analise do patamar de afinacao.
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Nas Fig. 4.19 e Fig. 4.20 estdo apresentadas as curvas de arrefecimento para as amostras
produzidas em cadinho de SiC, pré-aquecido a diferentes temperaturas. No Anexo | estdo
apresentadas todas as curvas de arrefecimento, com a respetiva primeira e segunda derivadas. Na

Tabela 4.5, Tabela 4.6 e Tabela 4.7 estdo apresentadas as temperaturas criticas relativas a formacao

das trés principais fases das amostras: fase a-Al, silicio eutético e Al.Cu.

650

As cast (600 °C)
—— UST até 585 °C (600 °C) .

—— UST até 565 °C (600 °C)
600 As cast (400 °C) ]
I —— UST até 585 °C (400 °C) |
o As cast (25 °C)
=~ g5k —— UST até 585 °C (25 °C)
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Fig. 4.19 - Curvas de arrefecimento obtidas para as amostras produzidas em cadinho de SiC pré-aquecido a diferentes
temperaturas, onde UST corresponde a designacédo dada as amostras processadas com US. O valor colocado entre
parénteses representa a temperatura de pré-aquecimento do cadinho.
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Fig. 4.20 - Curvas de arrefecimento obtidas para as amostras produzidas em cadinho de SiC pré-aquecido a diferentes
temperaturas, na zona relativa ao patamar de afinagao.

Da analise das curvas de arrefecimento acima apresentadas (Fig. 4.19) verifica-se que em todas

elas ¢é possivel distinguir os patamares relativos a ocorréncia das trés reacdes principais: formacao da
fase a-Al, formacéao do silicio eutético e formacao da fase eutética de cobre Al.Cu. De uma forma geral,

observa-se que as amostras as castapresentam uma velocidade de arrefecimento mais lenta que as
processadas com ultrassons para as mesmas condicdes, 0 que sugere que o tratamento do banho
por US induz um aumento da velocidade de arrefecimento do fundido. Este resultado esta de acordo
com os obtidos por Atamanenko ef a/. [71], que verificou também um aumento da velocidade de
arrefecimento nestas amostras, o qual foi justificado pelo facto de o tratamento por ultrassons
promover a nucleacdo a menores graus de sobrearrefecimento, que em amostras ndo processadas

com US.

Analisando em detalhe as curvas de arrefecimento, bem como as respetivas primeira e segunda
derivadas (ver Anexo 1) foi possivel calcular os parametros de solidificacdo relativos as trés principais
reacOes que ocorrem na liga em estudo, para diferentes condicoes de processamento. Devido a baixa
sensibilidade do termopar, a formacéo dos intermetalicos das fases a e § ndo pode ser detetada. Na
Tabela 4.5 estao apresentadas as temperaturas criticas relativas ao patamar de afinacao e ao processo

de solidificacao.
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Tabela 4.5 - Parametros de solidificacdo, calculados a partir das curvas de arrefecimento, para as diferentes amostras

produzidas, relativos ao patamar de formacao da fase a (patamar de afinacao).

Ensaio CRawe T & Tw To AT AT T t AT At
o/sl Pl [l [€] [°cl [0l [°Cl [°Cl [ [°C] ]

AsCast(600°C) 2,58 602,8 17,5 5899 5903 12,9 04 479,8 360,5 1230 3430
UST(;‘(;%%C? C 363 6196 50 5957 5957 239 00 4768 2855 142,8 280,5
UST(;‘(;%%C? C 497 6381 40 5987 5987 394 00 4789 267,5 159,1 2635
AsCast(400°C) 549 6412 45 5940 5941 47,2 0,1 4736 317,0 167,6 312,5
UST(:$Z5%5) C 903 6460 15 6005 602,6 455 2,1 4752 301,0 170,8 299,5
AsCast(25°C)* 274 6130 05 5920 5920 210 00 4792 1190 1338 1185
USTateS85°C 1094 6424 05 5923 5923 50,1 00 479,5 1105 162,9 110,0

(25 °C)

* Valores obtidos ndo estdo de acordo com os restantes, sugerindo-se a repeticao deste ensaio.

A partir dos valores apresentados na Tabela 4.5 verifica-se que ha um aumento da velocidade
de arrefecimento na zona de /iguidus a medida que se vai diminuindo a temperatura de pré-
aquecimento do cadinho, o que leva a crer que haja um afinamento da estrutura. Este resultado esta
de acordo com as microestruturas apresentadas em 4.1, na medida em que com o aumento da
velocidade de arrefecimento verifica-se uma reducéo das dimensdes das fases formadas. Contudo,
este aumento da taxa de arrefecimento é também registado para as amostras processadas com US,
tal como ja observado a partir das curvas de arrefecimento e também confirmado pelas medicdes de
tamanho de grdo apresentadas em 4.1.1. Verifica-se ainda que a temperatura de nucleacdo aumenta
para as amostras as castproduzidas em cadinhos a diferentes temperaturas. O mesmo acontece para
as amostras processadas com US, ou seja, a aplicacao de tratamento por ultrassons também promove
um aumento da temperatura de nucleacado da fase a-Al. Este facto significa que o uso de maiores
velocidades de arrefecimento ou a aplicacao de vibracdes ultrassénicas ao metal liquido promove a
formacao desta fase a temperaturas superiores. Resultados semelhantes foram obtidos por Shabestari
et al. [24], que verificou que para uma liga A319 (AISi6Cu3) a adicao de Al-5Ti-B promoveu um
aumento da temperatura de nucleacdo, sendo que o maior aumento registado foi para teores mais

elevados de liga-mae.
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Relativamente a analise dos valores de ATy, verifica-se que estes aumentam com o aumento
da velocidade de arrefecimento e com a aplicacdo de tratamento por ultrassons ao banho. Estes
resultados sdo consistentes com os obtidos por Dobrzanski ef a/. [66], onde verificou, a partir da
obtencao de curvas de arrefecimento, que para uma liga AC AISi9Cu, o grau de sobrearrefecimento
aumenta com o aumento da velocidade de arrefecimento. Uma possivel justificacdo para este
resultado pode ser devida ao facto de que, ao aumentar a velocidade de arrefecimento, o fundido é
arrefecido até temperaturas inferiores em relacdo a temperatura de solidificacdo de equilibrio. O
aumento da temperatura de nucleacdo com um aumento da velocidade de arrefecimento depende da
mobilidade dos aglomerados de atomos no metal liquido. Estes aglomerados de atomos vao atuar

como embrides, dando origem a nucleos da fase a-Al.

Analisando os valores obtidos para o intervalo de recalescéncia (diferenca entre a temperatura
de crescimento da fase, Te, e a temperatura minima, Twn), verifica-se que os maiores valores obtidos
sao relativos a amostras as cast ou amostras processadas com velocidades de arrefecimento mais
lentas. Para as produzidas em cadinho a temperatura ambiente ou amostras processadas com US,
nao foi verificada a existéncia do patamar de recalescéncia, o que pode ser indicativo de um maior
grau de afinacao da estrutura. Porém, para a amostra produzida em cadinho pré-aquecido a 400 °C,
foi obtido um valor de recalescéncia de 2,1 °C, o que nao esta de acordo com os restantes resultados

obtidos e com o apresentado na bibliografia, sugerindo-se, por isso, a repeticdo deste ensaio.
Comparando os valores obtidos para ATz com as microestruturas apresentadas em 4.1.1., é de referir
que as amostras que apresentam um maior grau de afinacao sdo as que nao apresentam intervalo de
recalescéncia. O valor de ATk esta relacionado com o grau de afinacdo da estrutura na medida em

que o tamanho de grao apresentado por uma estrutura esta diretamente relacionado com o nimero
de locais de nucleacao disponiveis. Se existe um numero de locais elevado, facilmente ocorre a
nucleacdo de muitos graos, com pequeno intervalo de recalescéncia, levando a obtencao de estruturas

afinadas.

Pelo contrario, se existem poucos locais de nucleacao disponiveis, o intervalo de recalescéncia
pode ser maior, obtendo-se estruturas com maior tamanho de grdo [18, 24]. O facto de n&o existir

recalescéncia nas amostras processadas com US pode ser justificado através do mecanismo de
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cavitacao, induzido pela aplicacéo de vibracbes ultrassonicas ao banho, que causa o aumento do

numero de nucleos, obtendo-se menores tamanhos de grao.

A partir da analise da Tabela 4.5 verifica-se ainda que a temperatura de final de solidificacao é
aproximadamente a mesma para as diferentes amostras, contudo o intervalo de temperaturas de
solidificacao (ATs) aumenta com o aumento da velocidade de arrefecimento e para as amostras
processadas com US, o que ¢ justificado pelo aumento da temperatura de nucleacao. Adicionalmente,
o tempo de solidificacdo diminui com o aumento de ATs, ou seja, maiores intervalos de solidificacéo
ocorrem em intervalos de tempo mais curtos. Este facto foi também observado por Shabestari et al.
[24] e pode ser justificado por um aumento da taxa de nucleacao, que se sugere ser devido a aplicacéo

do tratamento por ultrassons ao metal liquido.

Na Tabela 4.6 estdo apresentados os parametros criticos de solidificacao relativos a formacao

do silicio eutético.

Tabela 4.6 — Parametros de solidificacéo, calculados para as diferentes amostras produzidas, relativos ao patamar de
formacéo do silicio eutético (patamar de modificacéo).

CR Tw t Tun twin Te te ATy AT

Ensa|0 [OC/S] [oC] [S] [OC] [S] [OC] [S] [OC] [OC]

As Cast (600 °C) 0,33 566,1 103,0 564,4 112,0 5650 1260 1,7 0,6

UST até 585 °C

(600 °C) 0,49 5735 70,0 5684 870 5685 9255 51 0,1

UST até 565 °C

(600 °C) 0,46 570,9 77,0 568,7 845 5690 940 272 0,3

As Cast (400 °C) 0,74 570,2 62,5 5675 765 5679 880 27 0,4

UST até 585 °C

(400 °C) 0,62 5745 495 5686 70,5 5687 780 59 0,1

As Cast(25°C) 1,47 572,0 30,0 5659 40,0 566,0 440 6,1 0,1

UST até 585 °C

(25 °C) 1,35 5723 240 5669 355 5669 36,5 54 0,0

* Valores obtidos ndo estdo de acordo com os restantes, sugerindo-se a repeticao deste ensaio.

A principal observacao que se pode fazer a partir da analise dos valores apresentados na Tabela
4.6 é que ha um ligeiro aumento da velocidade de arrefecimento nas diferentes amostras, que pode

ser justificado pela diminuicdo da temperatura de pré-aquecimento do cadinho, dado que neste
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intervalo de temperaturas ja nao ha aplicacao do tratamento por ultrassons. Por outro lado, para as
amostras processadas em cadinho pré-aquecido a mesma temperatura, para maiores velocidades de
arrefecimento, verifica-se que esta é maior em amostras as cast do que nas tratadas com US. Uma
possivel explicacao para este resultado pode ser que com a aplicacao de vibracoes ultrassonicas se
promove uma maior movimentacao dos atomos no metal liquido, o que induz fenémenos de stress
térmico, causando assim aquecimento. Mas como a velocidade de arrefecimento nesta zona da curva
ndo diminui tdo rapido como para o patamar de afinacao (grau de sobrearrefecimento ¢ muito menor),
o arrefecimento que o metal sofre nao é suficiente para compensar o aquecimento promovido pela

movimentacdo dos atomos, resultando numa diminuicdo da velocidade de arrefecimento final.

Relativamente a temperatura de nucleacao do silicio eutético, verifica-se que esta aumenta
ligeiramente quando se comparam as amostras as cast com as processadas com US. Shabestari ef
al. [24] verificaram que a adicdo de agentes quimicos afinadores (Al-5Ti-B) promoveu um aumento da
temperatura de nucleacao do silicio eutético, tendo-se observado que esta adicao levou a quebra das
particulas de silicio durante a transformacao eutética. Deste modo, é possivel referir que embora o
tratamento por ultrassons seja aplicado apenas até a linha de sofidus (antes da transformacao eutética
ocorrer), este também pode, de forma indireta, causar a quebra nas particulas de silicio, o que é
verificado na analise das microestruturas apresentadas em 4.1.1, tal como o uso de afinadores de

grao.

Na Tabela 4.7 estdo apresentados os parametros de solidificacao relativos a fase Al.Cu, onde
se observa que a maior temperatura de nucleacdo da fase de cobre ocorre para as amostras
produzidas em cadinho de SiC & temperatura ambiente. Este resultado sugere que maiores
velocidades de arrefecimento levam a um aumento da temperatura de nucleacao desta fase, o que
pode também ser verificado ao comparar-se os valores obtidos para as amostras as cast. O facto de
as temperaturas de crescimento da fase Al.Cu das amostras as cast e tratadas por US, para as
mesmas condicdes de processamento, serem muito semelhantes pode indicar que tanto a aplicacao
deste tratamento ao metal liquido, como a velocidade de arrefecimento nao tem qualquer influéncia

na formacéo da fase Al.Cu.
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Tabela 4.7 — Parametros de solidificacdo, calculados para as diferentes amostras produzidas, relativos a formacéo da
fase de cobre.

Tn ty Te te ATy
[°C] [s] [°C] [s] [°C]

As Cast (600 °C) 498,8 324,5 493,0 248,5 58
UST até 585 °C

Ensaio

506,6 243,0 492,0 263,5 14,5

(600 °C)
UST até 565 °C

(600 °C) 4996 2375 4930 2485 66
AsCast(400°C) 5021 2610 4945 2765 7,6
UST até 585 °C

(400 °C) 4987 2610 4938 2710 49
As Cast (25 °C) 5138 920 4930 1070 209
UST até 585 °C

125 °C) 5132 890 4911 1020 221

* Valores obtidos ndo estao de acordo com os restantes, sugerindo-se a repeticao deste ensaio.

De uma forma geral, verifica-se que o processamento de amostras por ultrassons é responsavel
pela alteracao de algumas temperaturas criticas do processo de solidificacdo, mais precisamente da
temperatura de nucleacéo das fases a-Al e silicio eutético. Este resultado é justificado pelo aumento
da taxa de nucleacao, resultante do mecanismo de cavitacdo, que ¢ induzido pelo processamento do
metal liquido com ultrassons. O uso de velocidades de arrefecimento mais elevadas tem o mesmo
efeito na temperatura de nucleacao que o processamento com US. Ao fazer-se uma comparacao com
a microestrutura verifica-se que os menores intervalos de recalescéncia estdo associados a um maior
grau de afinacao das amostras, contudo, esta comparacao so pode ser feita de forma qualitativa e nao
quantitativa, dado que para uma avaliacdo quantitativa teria que se proceder a um estudo muito mais

aprofundado sobre o tema.

45.2 Anadlises de DSC

A partir da analise dos resultados apresentados até ao momento foi verificado que o
processamento de amostras com US, para além de suprimir a formacgéo da fase S-AlFeSi, leva ainda
a uma modificacdo da morfologia da fase a-Al(Fe,Mn)Si,da forma de escrita chinesa para cristais
poliédricos. Contudo, apés a analise das curvas de arrefecimento, nada foi observado em relacao a

temperatura de formacao dos compostos intermetalicos. A realizacdo de analises de DSC teve entao
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como principal objetivo verificar qual a temperatura exata de formacao das diferentes fases, dado que
estes ensaios foram efetuados a taxas de aquecimento/arrefecimento muito baixas (5 °C/s), e se o

processamento por ultrassons tem alguma influéncia na temperatura de formacdo das diferentes

fases.

Tendo em conta que os resultados obtidos para as amostras processadas em cadinhos de SiC,
ao nivel da morfologia dos intermetalicos formados, foram semelhantes, optou-se por realizar estes
€nsaios apenas em amostras as cast e processadas com US em cadinho de SiC pré-aquecido a 400
°C, as mesmas que foram sujeitas a analises de XRD e EBSD. Na Fig. 4.21 estdo apresentadas as
curvas de DSC relativas as amostras as caste processada com US, com uma taxa de varrimento de

5°C/s.

2 ' | ' | ' | '

L As Cast ]
— Processada com US

Fluxo de Calor [mW]

Fase a—Al

Si eutético
3 . 1 . 1 . 1 .
450 500 550 600 650

Temperatura [°C]

Fig. 4.21 - Curvas de DSC obtidas para as amostras as caste processadas com US, produzidas em cadinho de
SiC pré-aquecido a 400 °C.

A figura acima apresenta as curvas de DSC obtidas para as duas amostras analisadas, onde os
picos estdo relacionados com as transicoes de fase, sendo a area que estd por baixo do pico
diretamente proporcional ao calor de reacdo de cada transformacéo de fase ocorrida. A partir da
analise do grafico, e tal como foi observado nas curvas de arrefecimento, € possivel distinguir

claramente as trés principais transformacdes de fase que ocorrem nas amostras analisadas,
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nomeadamente as reacoes eutécticas ternarias, onde se destaca a reacao das fases de cobre, a reacéo

eutética binaria e a formacao da fase a-Al.

De acordo com a Fig. 4.21 é possivel observar que, de uma forma geral, na amostra processada
com US as reacdes ocorrem mais cedo no tempo, ou seja, na fase de aguecimento ocorrem a
temperaturas inferiores e na fase de arrefecimento ocorrem a temperaturas superiores. Além disso, é
também visivel que o fluxo de calor que é necessario fornecer a amostra tratada com US é ligeiramente
inferior que o fornecido a amostra as cast. Isto pode ser explicado pela existéncia de uma maior
quantidade de fases na amostra as cast que fundem a esta temperatura, em que, como nestas
amostras coexistem intermetalicos do tipo a e 3, é necessario fornecer mais calor para que todo o

material funda.

No entanto, estas curvas sdo semelhantes, principalmente quanto a fase de arrefecimento. No
que diz respeito ao aquecimento verificam-se pequenas diferencas entre as curvas, estando esta
diferenca mais destacada no pico relativo a formacao do silicio eutético. Contudo, seria necessario
aprofundar mais este tipo de analise. Embora a partir destas analises seja verificada a existéncia de
pequenas diferencas nas curvas de DSC, estes resultados nao referem o que realmente se passa nas
amostras processadas com US, dado que para isso seria necessario que, durante a fase de

arrefecimento, a amostra em analise fosse sujeita também a um processamento com ultrassons.

4.6 Efeito da aplicacdo de vibragdes ultrassonicas nos intermetalicos

Apds a realizacao do presente trabalho foi verificado que a aplicacdo de vibracdes ultrassonicas
¢ eficaz em modificar a fase a-Al de uma estrutura dendritica para uma mais globular, bem como
modificar a morfologia de escrita chinesa dos intermetalicos do tipo a-Al(Fe,Mn)Si para uma estrutura
poliédrica e mais compacta, podendo em certas condicbes causar ainda uma diminuicdo das

dimensoes destes cristais.

Na Fig. 4.22 estdo apresentadas imagens SEM dos compostos intermetalicos do tipo a-

Al(Fe,Mn)Si presentes na amostra processada por US, produzida em cadinho de SiC pré-aquecido a

400 °C.
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ode| det WD HFW
QkV| A+B [BSED 5.0 mm [19.9 ym PURE AMOSTRA 1

mag HV  |mode| det WD HFW 20 pm -
000 x| 15.0kV | A+B |BSED |9.8 mm [59.7 ym PURE AMOSTRA 1

rﬁag’ HV |mode| det| WD | HFW 20 pm

000 x

10.0kV| SE |ETD|9.9 mm [59.7 ym PURE AMOSTRA 1

Fig. 4.22 - Imagem detalhada de intermetalicos do tipo a-Al(Fe,Mn)Si presentes na amostra tratada por US e produzida
em cadinho de SiC pré-aquecido a 400 °C: (a) cristal poliédrico, com destaque para possivel linha de fratura, (b)
intermetalico que podera ter sofrido fratura devido a aplicacéo de vibragcées ultrassonicas.

Foi ja referido no subcapitulo 4.2.1 que, em amostras processadas com US, o numero de
cristais poliédricos nela presentes é superior ao nimero de intermetalicos na forma de escrita chinesa
que aparecem na amostra as cast, para as mesmas condicoes de processamento. Uma possivel
justificacao para este resultado pode-se basear no facto de que a aplicacao de tratamento por

ultrassons ao metal liquido, para além de promover a nucleacao da fase a-Al pode também promover
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a formacao de nucleos de cristais do tipo a-Al(Fe,Mn)Si, a partir do mecanismo de cavitacéo, que é o
responsavel pela nucleacao da fase de aluminio primario. A criacao de muitos nucleos destes cristais
poliédricos leva a formacao de um elevado numero de compostos intermetalicos, fazendo com que o
ferro existente na composicao quimica seja todo utilizado na cristalizacao desta fase, levando a
supressdo da fase S [16]. Deste modo, é possivel sugerir que o processamento com ultrassons

promove de forma eficaz a nucleacao da fase a-Al(Fe,Mn)Si, na forma de cristais poliédricos.

Comparando a Fig. 4.8b com a Fig. 4.11 observa-se que as dimensdes dos intermetalicos na

forma de escrita chinesa sao superiores as apresentadas pelos cristais poliédricos.

Na Fig. 4.22a sao mostradas imagens dos intermetalicos presentes na amostra processada
com US, produzida em cadinho de SiC. A partir da analise da imagem denota-se que o intermetalico
apresenta linhas de fratura. Uma justificacao para este resultado pode residir no facto de que a
aplicacao de vibracdes ultrassonicas ao metal liquido até a temperatura de solidus promove a
fragmentacao dos intermetalicos nucleados. Assim, & também possivel propor a teoria de que a
aplicacao deste tratamento promove a fratura dos compostos, podendo os cristais poliédricos serem
nao mais do que a fase a, na forma de escrita chinesa, fraturada, o que justifica as dimensdes
apresentadas pelos cristais poliédricos. Este efeito de fragmentacao pode ser comprovado a partir da
observacao da Fig. 4.22h, onde estdo apresentados dois cristais poliédricos, no qual se verifica que
as suas faces mais proximas possuem aproximadamente as mesmas dimensoes, 0 que sugere que
tenha havido fratura de um cristal de maiores dimensdes, que originou a formacao das particulas

presentes na imagem.

Na Fig. 4.23 estdo apresentadas imagens SEM tridimensionais dos cristais poliédricos
presentes nas amostras produzidas em moldacdo de aco e processadas com US entre 640-615 °C e

700-580 °C.
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det |mode| WD

mag HV | HFW | det |mode VD - —5p : &5 mag HV HFW ‘ 5pm
5000x|15.0kV[19.9 pm|BSED | A+B | 6.8 mm SEMAT/UM AMOSTRA 2 %120 000 x| 15.0 kV [14.9 pm| BSED | A+B | 6.9 mm SEMAT/UM AMOSTRA 3

Fig. 4.23 - Compostos intermetalicos presentes nas amostras produzidas em moldacao de aco processadas com US:
(a) entre 640-615 °C, (b) entre 700-580 °C.

A partir das imagens acima apresentadas verifica-se que a principal diferenca entre os
compostos intermetalicos para as diferentes condicdes de aplicacdo de tratamento por US sdo as suas
dimensdes, em que o0 uso de um tratamento quase isotérmico leva a obtencdo de compostos de
maiores dimensdes do que quando o tratamento ¢é efetuado de forma continua. Contudo, é comum
em ambas as amostras a presenca de aglomerados de cristais poliédricos. Uma possivel justificacdo
para este resultado pode ser que a aplicacdo de vibracdes ultrassonicas ao metal liquido resulta num
efeito combinado de nucleacao e fragmentacao destes cristais. Assim, numa primeira fase promove-
se a sua formacao, a partir da existéncia de varios nucleos destes compostos no metal liquido, sendo
estes fragmentados de seguida. Porém, os cristais permaneceram unidos, o que pode sugerir que ndo

houve tempo para promover também a sua dispersao na matriz.

E conhecido que uma boa dispersao das particulas na matriz causa a obtencéo de componentes
com melhores propriedades mecanicas. Deste modo, seria ideal que, para além dos fendmenos de
nucleacao, fragmentacdo ou combinacéo dos fendmenos de nucleacéo e fragmentacao, a aplicacao
do tratamento por US ao metal liquido fosse também eficaz em promover uma boa dispersdo destes
compostos pela matriz, contudo teria que ser utilizado um tipo de processamento diferente. Um
possivel processamento com US a utilizar para se promover os efeitos acima referidos, passaria por
aplicar um tratamento de forma continua desde que a amostra é vazada até atingir a temperatura de
solidus. No entanto, sugere-se que a temperatura de formacao da fase a-Al(Fe,Mn)Si, a temperatura

do fundido fosse estabilizada e se mantivesse nesse valor durante um determinado intervalo de tempo,
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de forma a que os efeitos de nucleacdo e fragmentacdo dos intermetalicos pudessem ocorrer, e
simultaneamente fosse promovida a dispersao destes compostos na matriz. Apos esse intervalo de
tempo, o processo de solidificacdo continuava a decorrer, sendo ainda aplicado o tratamento por US
até a temperatura de solidus. Na Fig. 4.24 esta ilustrado um esquema representativo do tipo de
processamento acima descrito de forma a combinar-se os efeitos de nucleacdo, fragmentacao e ainda
dispersdo na matriz dos cristais poliédricos. Analisando a imagem observa-se que, em condicdes
normais de processamento, o arrefecimento do fundido ocorre de forma linear, sendo o tratamento
por ultrassons aplicado no intervalo de temperaturas entre a temperatura de vazamento e a de solidus.
No novo tipo de processamento, o arrefecimento ja ndo ocorre de forma linear, havendo estabilizacao
da temperatura do fundido aquando da formacéo da fase a-Al(Fe,Mn)Si, sendo que o intervalo de
aplicacdo do tratamento por US seria o mesmo que o utilizado em condicdes normais de

processamento.

Vazamento [~ — -
— Condicdes normais de processamento

TFormagéo Interm.a -\ = Novo tipo de processamento
T Intervalo de processamento com US

Formacdo Si |-

Formacéao Al2Cu |

Temperatura [°C]

TAmbiente ffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffffff

Tempo [s]

Fig. 4.24 - Representagédo esquematica do tipo de processamento a utilizar para obtengéo de fundidos com melhor
qualidade.

Apds a apresentacao de todos os resultados relativos ao tipo de alteracdes que o processamento
por US causa na estrutura e dimensdes tanto da fase a-Al como dos intermetalicos formados, verifica-

se que o processamento com ultrassons € uma forma eficaz de promover a formacao de estruturas
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globulares e a diminuicdo do tamanho médio de gréo da fase a-Al. Quando o processamento por US
€ conjugado com maiores velocidades de arrefecimento, obtém-se ainda um maior efeito na

diminuicao do tamanho meédio de grao.

Relativamente ao tipo de intermetalicos formados, observou-se que independentemente das
velocidades de arrefecimento usadas, a aplicacao de vibracbes ultrassonicas ao metal liquido é
eficiente em promover uma modificacao da morfologia dos intermetalicos em forma de escrita chinesa
para cristais poliédricos e, ao mesmo tempo, suprimir a formacao da fase S-AlFeSi. Por outro lado,
para maiores velocidades de arrefecimento foi verificado que um processamento quase isotérmico
promove a formacado de estruturas mais globulares, mas com intermetalicos de maiores dimensdes,
enquanto que um processamento continuo conduz a obtencdo dos mesmos compostos, mas com
dimensdes inferiores. Apesar disso, a verificou-se que a estrutura da fase a-Al formada era menos

globular que no processamento quase isotérmico.

Deste modo, seria aconselhavel a avaliacdo das propriedades mecanicas para estas amostras,
de forma a verificar se a diferenca de tamanhos dos intermetalicos tem um efeito muito significativo
nas propriedades de um componente. A partir dos resultados obtidos pode-se sugerir que o tipo de
processamento com US a aplicar ao metal liquido seja dependente do tipo de propriedades que se
pretenda obter para os componentes produzidos. Assim, pode-se optar por ter uma estrutura mais
globular, com compostos intermetalicos de maiores dimensdes (no caso de processamento quase
isotérmico), ou intermetalicos de menores dimensdes, mas que possuam uma estrutura menos
afinada, sendo sempre necessario efetuar uma analise das propriedades que se pretende obter para

0s componentes a produzir.

Por outro lado, pode-se sugerir a aplicacdo do tratamento continuo para processos de fundicao
que usem velocidades de arrefecimento mais lentas, onde se destaca o processo de fundicao em
areia. Com velocidades mais lentas haveria entdo um maior tempo de aplicacado do tratamento por
US, levando a formacao de estruturas globulares da fase a-Al e ao mesmo tempo a formacéo de

intermetalicos de menores dimensoes.
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As principais conclusdes a que se chegou apos a realizacao deste trabalho sao referentes a
quatro parametros principais: o efeito do processamento por ultrassons na microestrutura da liga em
estudo, o efeito do processamento por ultrassons no tipo de intermetalicos formados, a variacao dos
parametros criticos de solidificacéo para as diferentes condicdes de processamento utilizadas e o

efeito da aplicacao de ultrassons nas dimensodes dos intermetalicos formados.
Relativamente ao tipo de microestrutura obtida para a liga AISi9Cu3(Fe) pode concluir-se que:

- 0 uso de maiores velocidades de arrefecimento promove um aumento do grau de afinacéo

da estrutura, pela formacao de fases de menores dimensoes;

- A aplicacao de tratamento por ultrassons ao metal liquido promove a formacao de estruturas
nao dendriticas e mais globulares. Além disso, quando conjugado com maiores velocidades de

arrefecimento, o tratamento por US promove ainda uma diminuicao do tamanho médio de grao;
- O mecanismo de cavitacado é o responsavel pela diminuicao do tamanho de grao;

- O tipo de tratamento aplicado (quase isotérmico vs. continuo) influencia o tipo de estrutura
da fase a-Al. A aplicacdo de um tratamento quase isotérmico é a forma mais eficaz de se promover a

formacéo de estruturas globulares.

- O processamento por ultrassons induz alteracdes nas direcdes de crescimento dos graos da
fase a-Al, sendo para estas amostras a direcao (111) como a preferencial de crescimento, enquanto

nas amostras as casté a direcao (220).

Relativamente ao efeito da aplicacdo do tratamento por ultrassons na caracteristicas dos

intermetalicos pode-se concluir que:

- Em amostras as cast coexistem intermetalicos do tipo a-Al(Fe,Mn)Si, na forma de escrita

chinesa, e S-AlFeSi, sob a forma de finas placas;

- A aplicacdo do tratamento por US promove modificacdo da escrita chinesa para uma

morfologia mais compacta, na forma de cristais poliédricos. Além disso, causa a supressao da fase £3;
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- A aplicacdo de um tratamento continuo causa ainda a diminuicdo do tamanho dos cristais

poliédricos.

- Os intermetalicos presentes nas diferentes amostras produzidas podem ser do tipo @, tanto
na forma de escrita chinesa como na forma de cristais poliédricos, que possuem composicao quimica

Ali;(Fes2Mnog)Siz, do tipo a-AlsFe.Si ou do tipo ﬁ-A|9Fezsi2;

- Os intermetalicos na forma de cristais poliédricos possuem valores de dureza superiores aos

obtidos para os compostos sob a forma de escrita chinesa.
Considerando os resultados obtidos a partir das curvas de arrefecimento, pode-se concluir que:

- O processamento do metal liquido com US causa um aumento da velocidade de arrefecimento

do fundido;

- A aplicacdo do tratamento por US causa um aumento da temperatura de nucleacdo da fase

a-Al, o que se traduz num aumento do intervalo da temperatura de solidificacao;

- O tratamento por ultrassons tem apenas influéncia na modificacao da estrutura da fase a-Al,

nao se tendo efeito significativo nos parametros de solidificacéo relativos ao silicio eutético e a fase

Al:Cu.

Em relacao aos efeitos da aplicacdo do tratamento por ultrassons ao metal liquido, pode-se

concluir que:

- Sao trés os fendmenos possiveis que o processamento por ultrassons pode causar nos

compostos intermetalicos: nucleacdo, fragmentacao ou nucleacdo combinada com fragmentacao:

- A aplicacdo de um tratamento quase isotérmico causa a obtencéo de estruturas globulares,
mas de intermetalicos de maiores dimensdes. A aplicacdo de um tratamento continuo promove a
formacao de estrutura da fase a-Al na forma de rosetas, mas a formacao de intermetalicos de menores

dimensoes.
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5.1 Consideracoes finais e perspetivas de trabalhos futuros

Apds a realizacao deste trabalho foi possivel tirar algumas conclusées quanto ao efeito da
aplicacao de tratamento por ultrassons ao metal liquido tanto na estrutura da fase a-Al como no tipo
e morfologia dos compostos intermetalicos formados. Contudo seria necessario ainda proceder-se a
um estudo mais aprofundado relativamente a alguns resultados obtidos, dado que a obtencao de
fundidos de elevada qualidade ¢ do maximo interesse para a industria da fundicdo. Assim, seria

pertinente:

- A realizacdo de ensaios de tracao, para se verificar quais os efeitos induzidos pela aplicacédo

de tratamento por US ao metal liquido nas propriedades mecanicas;

- A realizacao de novos ensaios de microdurezas, de forma a se perceber se de facto os cristais

poliédricos apresentam uma dureza bastante mais elevada que os em forma de escrita chinesa;

- Realizacao de analises térmicas, onde se usaria um termopar com maior sensibilidade, por
forma a se perceber qual a temperatura exata de formacdo dos compostos intermetalicos,

principalmente da fase a-Al(Fe,Mn)Si, em amostras as caste processadas com US;

- Producéo de amostras, em que se promovesse um estagio isotérmico do metal liquido, a
temperatura de formacao da fase a-Al(Fe,Mn)Si, durante o qual seria aplicado o tratamento por
ultrassons, para verificar qual o efeito que este tipo de processamento teria na dispersao dos

intermetalicos na matriz.
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ANEXOS






Al - CURVAS DE ARREFECIMENTO E SUAS DERIVADAS

ANEXO | — CURVAS DE ARREFECIMENTO E SUAS DERIVADAS

De forma a determinar os parametros criticos de solidificacao das principais fases formadas

durante o arrefecimento do metal, foram obtidas a primeira e segunda derivadas das curvas de

arrefecimento apresentadas na seccao 4.5.

Nas imagens seguintes apresentam-se entdo as curvas de arrefecimento e as respetivas

primeira e segunda derivadas, para cada amostra produzida em cadinho de SiC.

As Fig. A. 1, Fig. A. 4 e Fig. A. 6 referem-se a amostras as cast produzidas em cadinho de SiC

pré-aquecido a 600, 400 e cadinho a temperatura ambiente, respetivamente. Por outro lado, as Fig.

A., Fig. A. 3, Fig. A. 5 e Fig. A. 7 sao relativas as amostras processadas com US, sendo as Fig. A. 2

e Fig. A. 3 referentes ao procesamento em cadinho de SiC pré-aquecido a 600 °C, enquanto as Fig.

A. 5 e Fig. A. 7 se referem a amostras produzidas em cadinho de SiC pré-aquecido a 400 °C e a

temperatura ambiente, respetivamente.
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Fig. A. 1 - Curva de arrefecimento e respetivas derivadas obtidas para a amostra as cast, produzida em cadinho de

SiC, pré-aquecido a 600 °C.
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Fig. A. 2 - Curva de arrefecimento e respetivas derivadas obtidas para a amostra processada com US até 585 °C,
produzida em cadinho de SiC, pré-aquecido a 600 °C.
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Fig. A. 3 - Curva de arrefecimento e respetivas derivadas obtidas para a amostra tratada por US até 565 °C,
produzida em cadinho de SiC, pré-aquecido a 600 °C.

102
CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DA LIGA ALSI9CU3 OBTIDA POR FUNDIGAO ASSISTIDA POR ULTRASSONS



Al - CURVAS DE ARREFECIMENTO E SUAS DERIVADAS

675

650

625

600

575

550

Temperatura [°C]

500

475

450

425

525 It

. T . T . T . T . T . T . T . 1
L — -1
| 42
| E o
S~
| 39
—
1 2
4 4 l'E
] 45
M| —— Curva de arrefecimento .
[ —— 1° Derivada 46
—— 2% Derivada |
" 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 7
0 50 100 150 200 250 300 350 400

Tempo [s]

1

1

1

1,0

0,5

-1,0

Fig. A. 4 - Curva de arrefecimento e respetivas derivadas obtidas para a amostra as cast, produzida em cadinho de
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Fig. A. 5 - Curva de arrefecimento e respetivas derivadas obtidas para a amostra processada com US até 585 °C,

produzida em cadinho de SiC, pré-aquecido a 400 °C.
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Fig. A. 6 — Curva de arrefecimento e respetivas derivadas obtidas para a amostra as cast. produzida em cadinho de
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Fig. A. 7 - Curva de arrefecimento e respetivas derivadas obtidas para a amostra processada com US até 585 °C,

produzida em cadinho de SiC, a temperatura ambiente.
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Deste modo, seria aconselhavel a avaliacao das propriedades mecanicas para estas amostras,
de forma a verificar se a diferenca de tamanhos dos intermetalicos tem um efeito muito significativo
nas propriedades de um componente. A partir dos resultados obtidos pode-se sugerir que o tipo de
processamento com US a aplicar ao metal liquido seja dependente do tipo de propriedades que se
pretenda obter para os componentes produzidos. Assim, pode-se optar por ter uma estrutura mais
globular, com compostos intermetalicos de maiores dimensdes (no caso de processamento quase
isotérmico), ou intermetalicos de menores dimensdes, mas que possuam uma estrutura menos
afinada, sendo sempre necessario efetuar uma analise das propriedades que se pretende obter para

0s componentes a produzir.

Por outro lado, pode-se sugerir a aplicacdo do tratamento continuo para processos de fundicao
que usem velocidades de arrefecimento mais lentas, onde se destaca o processo de fundicdo em
areia. Com velocidades mais lentas haveria entdo um maior tempo de aplicacao do tratamento por
US, levando a formacdo de estruturas globulares da fase a-Al e ao mesmo tempo a formacédo de

intermetalicos de menores dimensoes.





