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“[..] os seres humanos sempre apresentardo
diferencas individuais e uma assombrosa diversidade
de opinides e pontos de vista. Portanto, se uma
comunidade pretender viver e trabalhar de modo
razoavelmente ordeiro deve haver, sendo uma

unanimidade, ao menos um consenso fundamental’.

(Irving M. Bunim)
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RESUMO

O processo de fundicdo de produtos planos com espessuras de alguns milimetros, diretamente
da solidificacdo, ¢ internacionalmente denominado TRC (Twin-Roll Casting). E um método
continuo de manufatura de chapas solidificadas entre rolos horizontais sob carga de
modelacdo. Apesar da alta taxa de solidificacdo, tipica do TRC, as segregacdes sdo muito
pronunciadas na superficie e no centro da chapa onde podem ocorrer desde leves até severas
segregacdes, conhecidas por cls (centerline segregation). O objetivo deste trabalho € verificar
a influéncia do refinador de grdo no comportamento das fases AlFeSi segregadas no plano
central da chapa, quanto a morfologia e tamanho. A liga de aluminio AA 8011 produzida por
“Twin-Roll Casting” foi estudada a partir de diferentes taxas de adigdo de AlTi5%B1%. Nas
tentativas de reduzir a segregacgéo de cls através da forca de separagdo, surgiram importantes
restricBes associadas as limitagdes de equipamentos. Paralelamente observou-se que a adi¢do
suplementar de Titanio através do refinador de grdo AlTi5%B1% influenciava a obtencéo de
chapas com baixa intensidade de segregacgéo (B-AlsFeSi) no plano central, com supresséo de
fases grosseiras an(AlgFe,Si). Para verificar esse fendmeno, oito experimentos foram feitos
com a liga AA8011 (Si 0,5% e Fe 0,7%), aumentando a taxa de adi¢do do refinador
AlTi5%B1% de 0,8 até 4,9 kg/ton, durante a fundicdo das chapas com espessura de 6 mm e
largura de 1750 mm. Manteve-se constantes os parametros de fundicdo, com o objetivo torna-
los mutuamente excludentes durante a solidificagdo. Uma regido para coleta das amostras foi
previamente demarcada na superficie do cilindro, com o objetivo de unificar a condi¢cdo de
solidificacdo para todos os testes. As amostras coletadas das laminas no estado bruto de fusdo
foram submetidas a testes de dureza, condutividade elétrica, tratamento térmico de
recozimento em alta temperatura, exames metalograficos convencionais e microscopia
eletronica de varredura com EDS. Os exames metalograficos revelaram que o teor de TiB 5:1
(Al Ti5% B1%) influencia fortemente na morfologia e no tamanho de fases AlFeSi da liga

AAB8011, para dada condigéo de solidificacao.

Palavras Chaves: Refino microestrutural. Adi¢cdo do TiBAI. Tamanho de fases AlFeSi.
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ABSTRACT

The influence of different additions of TiB 5:1 grain refiner on the morphology and
dimensions of AlFeSi constituents were investigated for an aluminum alloy AA8011
produced by means of a Twin Roll Casting Process: a continuous process where molten
aluminum is allowed to solidify under pressure by two steel rolls, internally cooled by water.
Despite the high solidification rate associated with the TRC process, high levels of
segregation can be produced especially at the center plane of the strip (commonly known as
Centerline Segregation or CLS). Initial experiments have showed that the addition of TiB
grain refiner was able to reduce the amount of B-AlsFeSi phase in the CLS, and avoided the
formation of the more damaging a,-AlgFe,Si phase. To further investigate these observations,
a series of eight experiments were carried out on alloy AA8011 (essentially 0.5%Si and
0.7%Fe) with additions of grain refiner TiB 5:1 ranging from 0.8kg/ton up to 4.9kg/ton were
used. The cast strip had a thickness of 6mm and 1750mm width. All casting parameters were
held constant during the experiments and a specific region of the as-cast strip was used for all
analysis. Finally, samples were investigated by means of hardness, electrical conductivity,
metallographic and SEM analysis in the as-cast state and after annealing in high
temperature.Results have shown that, for a certain solidification rate, the addition of TiB grain
refiner on alloy AA8011 has a pronounced effect on the morphology and size of AlFeSi

constituents that are formed at the centerline segregation region.

Keywords: Twin Roll Casting. AA8011. AlFeSi constituents. Grain Refiners.
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1 INTRODUCAO:

O processo de fundicdo de produtos planos com espessuras de alguns milimetros,
diretamente da solidificagdo, ¢ internacionalmente denominado “Twin-Roll Casting. O qual
consiste de um método continuo de manufatura de tiras solidificadas entre rolos horizontais
sob carga de modelacdo. Apesar da alta taxa de solidificacdo, tipica do “Twin-Roll Casting”
(TRC), o material revela macros e micro-segregacdes, Herdadas da solidificacdo dendritica
com espacamento dendritico DAS (Dendrite Arm Spacing) muito fino, (BIROI, 1998).

As segregacdes sdo muito pronunciadas na superficie e no plano central da chapa e
podem ocorrer desde leves até severas segregacdes, conhecidas por “centerline segregation”
(cls).

Neste trabalho serdo abordados alguns aspectos fundamentais da aplicacdo da liga
AlTi5%B1% em produtos de fundicdo continua, especificamente em liga do grupo Al-Fe-Si
com teor de Aluminio 97,5%, quanto a respectiva influéncia na morfologia e tamanho de
fases AlFeSi. Na bibliografia, o refinador de grdo tem sido explorado como agente da
nucleacdo para o refino de grdo. Enquanto o tamanho de fases sempre esteve associado ao
espacamento interdendritico, que estd correlacionado a composi¢do quimica, a taxa de
resfriamento que é uma resultante dos parametros de fundicdo tais como: velocidade,
temperatura do metal, espessura da chapa, bem como a forca de separacdo ou carga de
modelacdo. Essas variaveis tém grande influéncia no comportamento da segregacao e grandes
variacdes na microestrutura bruta de solidificacdo podem ser obtidas quando esses parametros
variam. O répido avango da frente de solidificacio TRC apenas eleva o potencial de
nucleacdo. Porém, necessita de elevadas taxas de adi¢do de refinador de grdo, (STUART,
1995). Quando das tentativas de reduzir a segregacao do plano central através da forca de
separagdo, surgiram importantes restricdes associadas as limitacdes de equipamentos. Diante
das restricdes tecnoldgicas e da necessidade de produzir laminas com baixa intensidade de
segregacdo no plano central, observou-se que a adicdo suplementar do refinador de grdo
AlTi5%B1% seria uma alternativa, para a obtencdo de baixa intensidade de segregacdo no
plano central e evitar a formacdo de particulas grosseiras de fases AlFeSi. Existem muitas
opinides, sobre a fundigdo TRC, de que fundir em espessuras mais finas, resulta em alta taxa
de solidificacdo com refinada estrutura metaltrgica e finas particulas eutéticas. Estudiosos

tém mostrado que isto ndo é necessariamente o caso, (DAALAND, 1997). Stuart observou



que a adicéo do refinador de gréo TiB 5:1 resulta na reducéo de cls. O efeito da adigéo de TiB
nos leva a concluséo de que atraves do GRF (Fator de Restricdo do crescimento de Gréo) €
factivel controlar a adicdo do refinador de gréo na liga. Dado que o Titanio é o elemento que
oferece o maior indice P (Parametro de subfusdo constitucional), entre os catorze elementos
quimicos estudados, (GRANGER, 1998), (EASTON, 2001). Através da metalografia
tradicional e da caracterizacdo de fases com EDS, observou-se no material bruto de fuséo,
uma reducéo de 55% na area média (um?) das segregacdes (B-AlsFeSi), dominantes no plano
central, quando o GRF inicial 13,9 / Ti% 0,018 foi aumentado para 17,3/ Ti% 0, 034, o
equivalente a 24% em relacdo ao experimento inicial. As fases grosseiras o,(Alg Fe,Si) com
tamanho de até 30um, presentes nessa regido, foram drasticamente suprimidas quando o GRF
atingiu 16,8 (Ti% 0, 032) e mantiveram-se abaixo de 5um para 0 GRF maior que 17,3 (Ti% 0,
034). O material depois de recozido em alta temperatura (560°C durante 03 horas) apresentou
forte dispersdo das segregacgdes (B-AlsFeSi) no plano central, enquanto as fases on(Alg Fe,Si)
grosseiras mantiveram-se aparentemente inalteradas, devido a elevada energia de ativacdo
(E). Ao longo deste estudo sera mostrado que a taxa de adicdo do TiB influencia na
morfologia e no tamanho de fases AlFeSi da liga AA8011 e, que 0 GRF é uma ferramenta
eficaz para o controle da taxa de adicdo do titanio refinador na liga, do ponto de vista técnico
e econdmico.

E importante esclarecer que a pesquisa bibliografica direcionou os estudos para o teor
de Titanio. Entretanto, os resultados obtidos estdo diretamente correlacionados a taxa de
adicdo do refinador (kg/ton.) em funcdo da quantidade de TiB, adicionado a liga. Cada
intermetalico de TiB; contido no refinador de grdo TiBAI, é um potencial nucleante liberado
no aluminio fundido, (SIGWORTH, 1986).



20 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1  Asegregacdo em ldminas de “Twin-Roll Casting” (TRC)

2.1.1 Classificacédo e morfologia da segregacao

O processo de fundicdo ou producdo de planos com espessuras da ordem de alguns
milimetros, diretamente do processo de solidificagdo, é internacionalmente denominado
“Twin-Roll Casting”. Esse processo consiste de um método continuo de manufatura de tiras
solidificadas entre rolos ou cilindros horizontais sob carga de modelacdo. O metal liquido é
introduzido entre um par de cilindros, conforme mostra a Fig.2.1, e sobre a superficie desses

rolos, refrigerados internamente com &gua, solidifica em movimento.

O -0 O O

Metal sélido

Metal liquido

Canais de refrigeracéo /

Figura 2.1: Esquema béasico (TRC) em corte axial destacando a entrada do metal
liquido, a camisa dos cilindros e os canais de refrigeracéo.

Apesar da alta taxa de solidificacdo, tipica do processo “Twin-Roll Casting” (TRC), o
material revela macros e micro-segregacGes herdadas da solidificacdo dendritica em escala
muito fina DAS (Dendrite Arm Spacing). As segrega¢des sdo muito pronunciadas na
superficie e no plano central da chapa. No plano central podem ocorrer desde leves até
severas segregacdes, conhecidas por “centerline segregation” (cls) (Fig 2.2), analoga as
segregacdes encontradas em lingotes e placas, (BIROL, 1998).



Figura 2.2 Macrografia da seccdo longitudinal de uma chapa mostrando segregacdo no
plano central. Em a, segregacdo considerada leve. Em b, segregacéo considerada severa.

Para algumas aplicacOes especificas que utilizam laminas de Aluminio com espessura
micrométrica, tem sido observado que a intensidade da segregacdo no plano central é uma

componente fundamental para a qualidade de alguns produtos.
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Figura 2.3 Em a, microestrutura superficial TRC; em b, microestrutura no plano central,
mostrando eutético lamelar mais a(Al)-a, € intermetdlico branco grosseiro na zona de
segregacao.

As microestruturas TRC (fig.2.3 a. e b.) foram caracterizadas por fina rede dendritica de
o(Al) com precipitados primarios distribuidos no contorno dendritico. Os constituintes
revelados na superficie da ldmina foram identificados por DRX como [ monoclinico (B-
AlsFeSi), o an-AlgFe,Si e Si, dominantes. (BIROL, 1998).

Ocorreram varias reflexdes extras, demasiado fracas para serem indexadas com
qualquer uma das fases restantes da zona rica em Al do sistema ternario. O trabalho DRX foi
comparado com os resultados das anélises de EDS. Fases binarias Al-Fe ndo puderam ser
detectadas na superficie ou proximo dela, entretanto elevadas populagdes de particulas de Si
foram observadas. (BIROL, 1998).



A maioria das particulas interdendriticas encontradas sdo intermetélicos do sistema
ternario AlFeSi. No entanto, aqueles cristais com estruturas monoclinicos, cubos de corpo
centrado e 0s hexagonais sdo muito comuns em ligas comerciais.

Entretanto, desses compostos do sistema ternério, o hexagonal o (an-AlgFe,Si) €
considerado fase de ndo-equilibrio. Essa composicdo € muito similar a fase clubica o (o~
Al,FesSi) que € estabilizada por altas taxas de resfriamento e pela transicdo de outros
elementos além do Ferro. Este, por sua vez, torna a identificacdo de qualquer fase, baseada
unicamente em andlise EDS, muito dificil. No entanto, segundo (BIROL, 1998), a relacdo
Fe/Si estimada a partir do intervalo de composicdo reportado, para que esses intermetélicos
ternarios ndo se sobreponham e muito embora estes sejam dispersos, revelou-se muito Util na
sua identificacdo com EDS.

As relacdes Fe/Si foram sistematicamente identificadas por (BIROL, 1998), através da
% atdmica, conforme tabela 2.1 abaixo:

Tabela 2.1 Estrutura de fases e relacdo Fe / Si. (BIROL, 1998)

Fase Fe/Si
(B-AlsFeSi) Menor ou igual a 1
(a-Alq,FesSi) Maior ou igual a 2
(o-AlgFe,Si) 1< FelSi (o) < 2

IdentificacGes adicionais do intermetalico ternario foram possiveis, com o uso do EDS,
baseado nas suas caracteristicas de relacdo Fe/Si conforme mostrado na Tab.2.1 Este trabalho
foi focado na segregacdo de constituintes da zona central da chapa.

A fase a—hexagonal devido a baixa fracdo volumétrica apresentou fraca indexacdo nas
reflexdes de DRX do espectro da superficie. Ela aparentemente é formada pela solidificacdo
do eutético dos liquidos remanescentes como inferido a partir de sua morfologia, ao contrario
do B monoclinico, que tenha precipitado para fora do liquido como particula alinhada nos
sitios interdendriticos, (BIROL, 1998). N&o houve evidéncia de o cubicos que tenham sido
reportados ser uma das maiores fases da liga AlFeSi no TRC. A cristalizacdo do B
monoclinico em vez de a cubico é atribuida a composicéo (Si 0,770% e Fe 0,707 %) usada

por (BIROL, 1998), que é mais rica em Si.
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Figura 2.4 - Tamanho de célula dendritica em funcdo da taxa de resfriamento
(GRANGER, 1998).

O Tamanho de célula é uma funcdo da taxa de resfriamento local. Como consequéncia,
o tamanho de célula dendritica varia rapidamente com o resfriamento na superficie e mais
lentamente no centro da peca ou lingote. Dado que a taxa de resfriamento local é um fator
critico para a microestrutura a zona de coleta das amostras foi demarcada, conforme item 3.9
8 2, com o objetivo de preservar a condigdo de resfriamento. A relacdo entre o tamanho de

célula e a taxa de resfriamento pode ser representada pela expressao:

D=ke™" Eq.2.1

onde D é o tamanho de célula (um), k é a constante da liga com valor em torno de 35, 8 é a
taxa de resfriamento em (K/s) e n o expoente com valor em torno de 0.33. Essa relacdo foi
obtida por (GRANGER, 1998) a partir da qual foi encontrado o diagrama da figura da fig. 2.4.

A estrutura dendritica, pensada fina devido a elevada taxa de solidificacdo, tipica do
processo TRC, ndo se apresenta perfeitamente uniforme ao longo da espessura da chapa. O
espacamento interdendritico secundario (SADS) cresce proporcionalmente a partir da
superficie, atingindo o maximo no centro da peca ou lingote. Enquanto (SADS) medido na
superficie ou bem préximo era 6 um, no centro era duas vezes maior. Segundo mencionado, a
taxa de resfriamento de 10° a 10° ‘F/s (BIROL, 1998), relacionada com a escala de estrutura
dendritica a qual é apenas, aproximadamente, um quinto daquela experimentada junto a
superficie. E importante observar que proximo ao centro da chapa TRC a velocidade de

resfriamento € bem menor e comparavel as taxas de resfriamento do processo de fundi¢cdo em



coquilha de aco sob pressdo Fig.2.4. O crescimento gradual da superficie para o centro foi
evidenciado também pelo tamanho dos intermetalicos no centro da chapa, medindo
aproximadamente o dobro daqueles encontrados na superficie. Dado que a chapa solidifica
sob gradiente de resfriamento entre a abertura dos cilindros, a diferenca de tamanho e
espacamento de fases entre a superficie e 0 centro ndo é incomum.

Uma caracteristica dos tragos nos cortes transversais foi um conjunto de segregacdes que
puderam ser facilmente identificadas a olho nu sobre o perfil atacado da amostra. Essas
segregacdes estavam espacadas mais ou menos igual uma das outras e tinham fortes marcas

ao longo da largura no plano central da chapa, Fig 2.5 abaixo.

Figura 2.5 Caracteristica da segregacdo cls na seccdo transversal.

Essa inferéncia partiu da andlise de uma série de cortes transversais, cada um
aproximadamente com 100 mm, que dividiam canais continuos, mais ou menos paralelos um
ao outro, ao longo do comprimento da chapa (BIROL, 1998). Cada segregacdo, pelo menos,
foi em ordem de grandeza, maior do que os bracos dos dendritos na sua vizinhanca imediata.
Alguns foram td8o amplos quanto a fracdo de milimetro com o espacamento de apenas 100
um. Essas formagdes sugerem que o liquido na zona pastosa (mz), (Fig. 2.6), responsavel pela
segregacdo na linha de centro da chapa, que é maior em volume do que o fluxo
interdendritico, é forcado a contra fluxo pela componente de lamina¢do do TRC que age
aparentemente apertando a zona pastosa (mz) entre as partes solidificadas que mantém a
espessura conforme se move através da abertura Rd entre os cilindros. O liquido
remanescente em (mz), rico em elementos de liga, € entdo forcado no sentido oposto da
direcdo de fundicgdo, representado pelas trés setas na Fig.2.6. Ele est4 preso, no entanto,

guando as duas superficies sélidas finalmente estiverem juntas e soldadas em alguns pontos



no centro, sera conduzindo para a formacéo do canal de segregacéo, (BIROL, 1998).

Direcéo de fundicéo -

Figura 2.6. Esquema do processo “Twin-Roll Casting” (TRC)

O Processo TRC pode ser dividido em quatro zonas distintas: abertura do bico (ao); poca
liquida (P); zona pastosa (mz); area de trabalho a quente ou area de contato (S)

A menor fase do Eutético, que tem aparentemente crescido com o a[1(Al), com relagdo
ao comportamento, geralmente revelado com morfologia lamelar no estado bruto de fuséo foi
identificada com (EDS) como B-AlsFeSi (Fig. 2.3). O espaco interlamelar a.(Al)- o, era muito
fino e geralmente menor que 1um. A populacdo de particulas de B(Al) ao longo do plano
central da chapa é maior que a média geral Figs.2.3 e 2.9. O a hexagonal, em vez de uma
B monoclinica cristaliza no seio dos canais de segregacdo, ao contrario da maior parte do
volume. Esse fendmeno merece alguns cuidados com as reflexdes (DRX) de uma estrutura
monoclinica a qual pode ser confundida com a de uma estrutura hexagonal.

Adicional ao a(Al)- o, algumas particulas binarias Al-Fe com distintas morfologias
também podem ser encontradas entre as células eutéticas (fig.2.3) (BIROL, 1998).

O formato estrutural e morfol6gico da lamina bruta de fusdo mudou substancialmente
com o0 recozimento em alta temperatura, quebrando a rede interdendritica 3 da chapa como
fundida em particulas individuais. Analises dessas particulas com (EDS) mostraram que a fase
do equilibrio B interdendritica, se transformou ou foi dissolvida quase que inteiramente em o
hexagonal. Isto foi também confirmado por padrdo de DRX obtido da superficie de amostra
recozida. As reflexdes f predominantes do estado como fundido desapareceram
completamente ap6s 8 horas a 600°C (BIROL, 1998). Apesar das particulas oy, formadas
manterem suas posi¢Oes interdendriticas, a razoavel dispersdo uniforme foi obtida, gracas a

muito fina escala da estrutura dendritica do estado como fundido.



Figura 2.7 Em a, tracos da segregacdo; em b, dispersdo de particulas an na zona de
segregacdo apos 08 horas a 600°C (fig.2.6 b). (BIROL, 1998).

O recozimento em alta temperatura tem produzido mudangas na microestrutura das
chapas de TRC, porém, tem falhado na remocdo das heterogeneidades ao longo do plano
central (Fig. 2.7 a). As lamelas de células B(Al) nos canais de segregacao tém quebrado bem

como a rede interdendritica, para ceder a dispersdo de particulas oy (Fig.2.7 b).
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2.2 O efeito dos par@metros TRC na microestrutura da chapa

A velocidade e a espessura da chapa bem como a forca de separa¢do do TRC tém
grande influéncia no comportamento da segregacdo. Grandes variacfes na microestrutura
bruta podem ser obtidas quando a espessura ¢ reduzida e a velocidade aumentada. A tendéncia
de segregacdo aumenta com a velocidade e com a espessura da chapa, bem como quando a
forca de empuxo é baixa. A forca de separacdo quando alta exerce efeito favoravel
diminuindo a segregacdo. (ERTAN, 2000). A forca de separacdo € o empuxo do metal
solidificado contra os rolos, cuja intensidade € o produto da area de contato (entre o rolo e 0
material) pela unidade média de pressdo sobre os rolos, durante um passe de laminagdo. A
intensidade méaxima é atingida quando as barreiras de atrito ou batentes do forjamento livre se

tocam.

Figura 2.8. Esquema do TRC mostrando a for¢a de separagdo ou empuxo.

Em - Empuxo do metal
(ho > hf) — Passe de laminagéo

Pm— Pressdo média sobre os rolos

Existem muitas opinides, sobre a fundigdo TRC, como a de que fundir em espessuras
mais finas resulta em alta taxa de solidificagdo com refinada estrutura metallrgica e finas
particulas eutéticas. Investigagbes tém mostrado que isto ndo é necessariamente 0 caso
(DAALAN, 1997). Experimentos para determinacdo do tamanho de célula DAS/cs (cell
spacing) na liga AA8111, usando as mesmas condigdes de refino de grdo em chapas de 6 mm,

mostraram os respectivos DAS medidos na zona de grdos equiaxiais (centro da chapa), para as
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espessuras da tabela abaixo:

Tabela 2.2 Espacamento celular na liga AA8111. (DAALAN, 1997).

Espessura  DAS/cs

(mm) (um)
6 42-7.4
2 12,6 - 16,8

O DAS/cs decresce do centro para a superficie como consequéncia da baixa taxa de
resfriamento na regido central. Gréos equiaxiais sugerem que a solidificacdo nesse caso
ocorreu na zona pastosa e o liquido permaneceu mais tempo no estado de subfusdo
constitucional. De modo geral, pode ser concluido que as novas tecnologias de fundicdo TRC
com baixa espessura e alta velocidade ndo quer dizer que fornecerdo significativas taxas de
resfriamento durante a fundicdo. De modo contraditério, fundigdes de chapas com baixas
espessuras e altas velocidades introduzem diferentes e novas formas de segregagdo, como
resultado do crescimento e da distribuicdo de particulas, quando comparadas com o material
fundido em 6 mm (DAALAN, 1997). Segregac¢des no plano central, sdo tipicas das espessuras
convencionais 6 mm e também podem ser encontradas em chapas mais finas quando fundidas
com baixa pressdo especifica Fig.2.9. Os grdos alongados devem-se a elevada taxa de
solidificacdo e ao efeito da laminacdo. (STUART, 1995)

Dlregao de fundlgao >

Figura 2.9 Mlcrograflas mostrando padroes tIpICOS de segregagao ‘na Ilga AA8111. a)
segregacgéo no centro (4 mm), b) segregacéo dispersa (3 mm), c) segregacéo superficial
(2 mm). (DAALAN, 1997).
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2.3 O efeito do TiBAI na microestrutura da chapa TRC

Foi observado por (STUART, 1995), que a adicdo refinador de grdo AlTi5%B1%
resultava na reducdo da cls. RestricBes as elevadas cargas ou forca de separacao reforcaram a
necessidade do entendimento da influéncia do TiB na obtencdo de microestruturas refinadas
em laminas de TRC. Segundo Lennart (2001, 2004) e Easton (2001, 2004), existem dois
parametros que devem ser usados para quantificar o efeito do soluto sobre o tamanho de gréo

nos fundidos:

2.3.1 O Fator de Restri¢cdo do crescimento de Gréo,

GRF = Q = Z} Co,i m; (k,'l) Eq22

2.3.2 E o Parametro de subfuséo constitucional dado por,

P=2i C,i m; (ki-1) k™", Eq.2.3
onde C,; refere-se a concentracdo de cada elemento individual presente no liquido, m;
representa a inclinacdo da linha liquidus e k; representa o coeficiente de particdo de cada
elemento no sistema binario Al-i.

2500 ~
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GRF=Q =J; Co,im;j (k1)

Figura 2.10 Efeito da adi¢do do Titanio no tamanho de grdo (LENNART, 2001).

O efeito da adi¢éo do Titanio refinador demonstrado na Fig. 2.10, mostra que através do GRF
fica facil o controle da adigéo do refinador. O AlTi5%B1% contém estequiometricamente
2,2% de Ti associado as particulas insoltveis de TiB,. Os 2,8% remanescentes poderdo entrar
em solucéo e contribuir com o efeito do soluto. O numero
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particulas de boretos como bons sitios nucleantes determinam o grau de possibilidades
de refino com referéncia ao fator de restricdo Q (LENNART, 2001).

Tabela 2.3 Dados necessarios para o célculo do fator Q e do
pardmetro de subfusdo P de varios elementos do soluto.

Max.
Elemento  k; m; Conc. m(ki-1) m(k-1) /k
( %peso)
Ti 7-8 333 0.15 216 29
Ta 2.5 70 0.10 105 42
\Y 4.0 10.0 ~0.1 30.0 7.5
Hf 2.4 8.0 ~05 11.2 47
Mo 2.5 5.0 ~0.1 7.5 3.0
Zr 2.5 4.5 0.11 6.8 2.7
Nb 1.5 13.3 ~0.15 6.7 4.4
Si 0.11 -6.6 ~12.6 5.9 53.4
Cr 2.00 35 ~0.4 35 1.8
Ni 0.007 -3.3 ~6 33 468.1
Mg 0.51 -6.2 ~3.4 3.0 6.0
Fe 0.02 -3.0 ~1.8 2.9 147.0
Cu 0.17 -3.4 332 2.8 16.6
Mn 0.94 -1.6 1.9 0.1 0.1

A magnitude relativa de Q e P para varios elementos solutos pode ser comparada

usando os dados das colunas m (k-1) e mi (k-1) /k. Os dados para Al-Ti foram extraidos do
(MCCARTNEY, apud EASTON, 2001).
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Figura 2.11 Curva de refino para duas ligas. (LENART; BACKERUD, 2004)
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A figura acima mostra a influéncia da taxa de adig&o de refinador no tamanho de gréao.

Em [A] - temos a regido de transicdo onde predomina o efeito da nucleagéo, [B] — regido de
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dominio do fator GRF e onde ocorrem as diferengas entre as diversas ligas e suas
respectivas composicoes, [C] — regido onde ocorrem pequenas alteragcdes no tamanho de grao,
dado que o liquido é saturado com nucleantes (BACKERUD, 2001, 2004), (EASTON, 2001).

O modelo da curva de refino Fig. 2.11 mostra que taxas de adicao de refinador acima de

1 kg/ton. ndo promovem grandes alteragdes no tamanho de gréo.

Figura 2.12 Micrografias eletronicas (MEV) numa sequéncia crescente de adicdo do
titanio refinador de grdo AITi5%B1%. (SILVA FILHO, J. 2004).

A fig.2.12 mostra uma sequéncia de microestruturas obtidas com taxas crescentes de
adicdo do refinador de grdo, na qual as particulas maiores oy, desaparecem, indicando que o
titnio refinador acima de 2,0 kg/ton exerce uma barreira consideravel na formagdo dessas
fases grosseiras AlFeSi, que ocorrem na zona pastosa (mz) fig2.6.

As anteligas de Aluminio Titanio Boro conhecidas como TiBAIl ou TiBor tém sido
largamente utilizadas no refino de gréo das ligas de Aluminio desde 1930. Das varias técnicas
em uso para induzir o refino de grdo tais como Pinturas volateis de moldes; vibracGes
mecénicas, ultra-sénicas ou agitacdo eletromagnética, tém mostrado resultados marginais
guando comparados aos refinos obtidos com essas anteligas. (SIGWORTH, 1986). Na prética,
0 AITi5%B1% tem demonstrado elevada eficacia como refinador de grdo. No entanto,
verificou-se que taxas de adi¢do dentro dos limites de padrdes regulares para o refino de gréo,
em torno de 2,0 kg/ton., por exemplo, ndo tém atendido aos requisitos para alcancar baixas
segregacOes, tamanho de fases mais homogéneas ou isencdo de particulas grosseiras. As
microestruturas refinadas s@o essenciais para as linhas de produtos com baixa espessura,
mesmo quando o material ¢ submetido a tratamentos térmicos de recozimento em altas
temperaturas. As microestruturas grosseiras sdo a causa de defeitos em produtos laminados
com baixas espessuras.

No processo TRC onde a taxa de resfriamento é bastante elevada, diferentes tipos de
fases segregadas e grosseiras aparecem no plano central da chapa. As segregacfes grosseiras
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durante o processo de deformacdo mecénica a frio promovem fortes barreiras ao
deslocamento das discordancias elevando a tensdo cisalhante na direcdo do deslizamento.
Consequentemente aumentando o numero de bandas de cisalhamento que provocam a ruptura

prematura do material conforme mostram as Figs. 2.13 a e b.

2.3.3 O endurecimento por dispersao de particulas incoerentes

Os planos cristalinos dos precipitados grosseiros, incoerentes, ndo estéo alinhados com
os planos cristalinos da matriz. Por este motivo as discordancias em movimento terdo que
curvar-se entre os precipitados grosseiros que impedem o deslocamento destas, provocando o
endurecimento do material. (PADILHA, 2000).

T < O gl SIS
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Fig.2.13 Bandas de cisalhamento no material laminado a frio 90% liga 5182 (ALCOA
CENTER, 1996).

O endurecimento por dispersdo de particulas incoerentes é consequéncia do
cisalhamento num mecanismo proposto por Orowan, descrito pela equacdo 2.4. A velocidade
de deslocamento das discordancias € uma funcdo da tensdo cisalhante, que cresce
inversamente proporcional ao espacamento médio entre as particulas, conforme descrito na
equacdo 2.5, e na diregdo do deslizamento e da energia de ativacéo.

Durante o processo de laminacao de ligas de Aluminio, as zonas ricas em particulas de
fases grosseiras, devido ao excessivo empilhamento de discordancias, sofrem um aumento na
tensdo de cisalhamento ¢ que reduz o deslocamento das discordancias em torno das mesmas,
ao contrario do que ocorre nas demais regides, a diferencga de velocidade de deslocamento das
discordancias entre as estruturas com diferentes caracteristicas, provoca a ruptura do material.



16

V=K, 0" exp [é] Eq.2.4
Vm - velocidade média das discordancias durante a deformacao pléstica;
K1 e n - constantes que dependem do material (n - é positivo e maior que 1);
o - tensdo cisalhante no plano e na direcdo de deslizamento;
E - energia de ativagéo ou barreira de ativacdo do processo;
T - temperatura de deformacéo;

R - constante dos gases;

0=0o+ &y G% Eq.2.5
onde K4 é uma constante
b é o vetor de Burgers
A é 0 espacamento médio entre as particulas.
__,:_1_ . . - o1

- - { & ®
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Figura 2.14 Representacdo esquematica do mecanismo de Orowan. (PADILHA, 2000).

A foto da Fig. 2.13 b. exemplifica didaticamente o0 esquema do mecanismo de Orowan,
mostrando os desvios das discordancias em torno das particulas onde deixaram circulos de
deformacéo provocados pelo empilhamento de discordancias.

A equagdo de Orowan relaciona a deformagao (g), a densidade de discordancias moveis
(p), 0 vetor de Burgers (b) e o deslocamento médio (Xm) das mesmas.
€ = pbXm Eq.2.6

A equacdao de Taylor relaciona a tensdo necessaria (o) para deformar o cristal com a

densidade de discordancias.
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G =G, + 0Ghp Eq.2.7

oo - tensdo de cisalhamento para mover uma discordancia na auséncia de outras;
G - modulo de cisalhamento;

o - Uma constante.

Os sistemas policristalinos sdo anisotropicos em algumas das suas propriedades.
Controlar a textura nesses policristais € importante para poder utilizar as propriedades
oferecidas em dadas direcdes. Nas ligas de Aluminio, os graus de anisotropia séo elevados
para o limite de escoamento e alongamento nas dire¢fes longitudinal e transversal a direcéo
de laminacgdo. Nos casos de microestruturas de TRC ricas em fases grosseiras, o alinhamento

dessas heterogeneidades pode agravar a anisotropia do material.
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Energia Armazenada [Jmol]
=

Fragao da Enargla Armazemnada [%]

Deformagio [%]
Figura 2.15 Energia armazenada no encruamento e a fracdo da energia total de

deformacgdo em funcdo da deformacdo para o Cobre puro. (REED-HILL, 1982, apud
LIMA, 2002).

Segundo o diagrama da figura 2.15, da energia de deformacdo introduzida em um metal
puro apés uma deformacdo de 38% na temperatura ambiente, o valor maximo da energia
armazenada é apenas 28 J/mol. A guantidade de energia armazenada pode crescer bastante
pelo aumento da severidade da deformacéo, pela diminuicdo da temperatura de deformacao e
pela intensidade da segregacdo, que esta associada a composicao quimica da liga bem como
as condigdes de solidificagdo. Sabe-se que o encruamento aumenta muito 0 ndmero de
discordancias em um metal. Segundo (REED-HILL, 1982), um metal recozido tem uma

densidade de discordancias da ordem de 10° a 108 cm™ e quando fortemente deformado a frio
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essa densidade sobe podendo atingir 10** cm™. Como cada discordancia é um defeito
cristalino associado a uma deformacéo do reticulado, o nimero de discordancias torna maior a

energia de deformacdo do metal.

Nas transformacoes de fase, deformacdes sdo produzidas das reaces que ocorrem entre
o liquido e o solido ou sélido e solido, que sdo chamadas de reacfes de sistemas condensados.
(No caso mais geral, como a precipitacdo de uma nova fase em uma solucdo sélida
monofésica). Em uma liga contendo precipitados, o comportamento quanto a deformacéo
depende de dois parametros fundamentais: diametro médio das particulas e do espacamento A
entre elas, que € um fator importante do mecanismo de endurecimento proposto por Orowan
na Eq.2.5. As particulas grosseiras afetam a deformacéo da microestrutura e a textura, através
do aumento da densidade de discordancias e da producdo de grandes heterogeneidades de

deformacéo durante a conformacdo ver Fig.2.13b.

1.8 -

1.2 =

LLE.

Espacamento intempanticukas [wm]

t'-d' LR LbL LR LLA | L LRl L L Lo ] LR LLLL |
w’ w’ 10 10 10
Tempe para 50% de fracio recristalizada [seq)

Figura 2.16 Cinética de recristalizacdo em funcdo do espacamento entre particulas numa

liga Al + CuAl,. (DOHERTY; MARTIN, 1963).

No recozimento, as particulas grosseiras retardam a recristalizacdo devido ao

ancoramento dos contornos de subgrao dificultando a nucleagéo.

2.4  Aformacao das fases grosseiras

A determinacédo da evolucédo da fracdo de fases grosseiras em funcao da carga de refino
durante o processo serd definida como a razdo entre o produto e o volume total de fases

presentes, incluindo-se a matriz no instante considerado. Se considerarmos que as areas de
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diferentes fases presentes sdo proporcionais aos seus respectivos volumes, entdo varias
técnicas experimentais, diretas e indiretas poderdo ser utilizadas para medir a fracdo
transformada a partir da microestrutura (FERREIRA, 2001).

Como exemplo de técnica direta, temos analise de imagem da sequéncia de amostras
que contém uma informacdo da fracdo Y(T) instantanea (técnica largamente utilizada neste
trabalho), relativa a condicgéo de solidificagdo em que foram obtidas durante o experimento.

Como técnicas indiretas, temos a difracdo por Raios-X considerada a mais exata, a
analise térmica diferencial de varredura, a resistividade ou a condutividade. Especificamente
para este trabalho a anélise de imagem da sequéncia foi priorizada, porque, para medi¢des da
evolucdo através das variacdes de propriedades mecanicas, seria exigido um estudo prévio
para determinar a espessura da amostra a partir da qual o sistema produziria respostas com

resolucdo suficiente para a instrumentacao disponivel.



20

3.0. MATERIAIS E METODOS

3.1. Material

Liga de Aluminio AA8011, densidade 2,71 g/cm?® foi produzida em “Twin-Roll-Caster
(TRC).” Todas as amostras foram extraidas de laminas no estado como fundido, originadas de
oito experimentos, nos quais foi alterada apenas a taxa de adicdo do refinador de grdo. As
laminas foram fundidas com largura 1750 mm x 6,0 mm de espessura.

Os teores dos elementos da liga foram ajustados dentro dos limites da NBR 6835 /
“Aluminum Association — Rev. Apr/2006” ¢ mantidos constantes para todos os experimentos,

conforme mostram as Tabs. 3.1 e 3.2.

Tabela 3.1 Limite de composi¢ao quimica NBR 6835/ “Aluminum Association”

Liga Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti

AA8011 0.50-0.9 0.6-1.0 0.1 0.2 0.05 0.05 0.1 0.08

Tabela 3.2 Composicao quimica dos testes

Liga Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti

AA8011 0.5 0.7 0.001 0.007 0.001 0.001 0.003 (Vver Tab.333)

3.2  Espectrbmetro

As anélises quimicas do material foram feitas em Espectrometro de emissdo oOtica Mod.
ARL 3460 AES, sobre corpos de prova ASTM 307, conforme mostram as Fig. 3.1 e 3.2.
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Figura 3.1 Espectrometro ARL 3460 AES  Figura 3.2. Corpos de prova modelo ASTM 307

O espectrometro é um instrumento 6tico utilizado para medir as propriedades da luz em
uma determinada faixa do espectro eletromagnético. Conforme mostra o esquema da Fig. 3.3,
sua estrutura basica se resume na existéncia de uma grade de difracdo e um foto-tubo
captador. A luz incidente sobre a fenda primaria do espectrébmetro, ao chocar-se contra a
grade de difracdo ranhurada, se divide em feixes de onda monocromaticos. Esses feixes
difratados sdo direcionados pelos espelhos para serem captados por sensores fotovoltaicos de
cujos pulsos elétricos é obtida uma leitura da intensidade luminosa correspondente a cada
comprimento de onda existente no feixe incidente gerado pelo arco voltaico. Com isso pode-
se caracterizar uma série de ligas metalicas quanto ao teor dos elementos da sua composicao
quimica, considerando-se a proporcionalidade entre a intensidade luminosa de cada

comprimento de onda com a quantidade do material ou elemento presente na liga.

Atenuadores © T T T T T T e
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T > > = 1

- 4&@ 1 LLT I

Para os capacitores TThE— L - - = |

no console Foto-tubo -ﬁ’""'*——».,_%Espelho secundario

Capacitores e
Rotor de aberturas

Feixe luminoso ¥ T
7 Arco voltaico
Fenda primdria Amostra de Metal

Lente

&
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5
-
&
£
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&
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Grade de difragdo
1200 ranhuras/mm

Figura 3.3 Esquema de um Espectrémetro Otico.
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3.3  Titanio refinador de gréo

O refinador de gréo utilizado foi uma liga comercial de Aluminio Titanio Boro com Ti
5% e B 1%, no formato de vergalhdo com 9,1 mm de didmetro, aplicado durante o processo
de fundicdo. A variavel considerada dos experimentos foi o refinador de grdo. As taxas de
adicdo aplicadas variaram de 0,8 a 4,9 kg/ton. da liga produzida, cujos teores de Titanio
ficaram entre 0, 018 e 0, 043%, produzindo fatores de restricdo do crescimento de grdo Q e
parametro de subfuséo constitucional P (item 2.3. Eq. 2 e 3) linearmente crescentes, conforme

mostra a Tab.3.3, abaixo.

O refinador foi adicionado a distancia de aproximadamente 3 metros da zona de
solidificagdo entre os cilindros, a partir da linha EE’ na Fig.3.4, para que fosse alcangado o
tempo de contato ou mistura entre o refinador e a liga. A coleta das amostras ocorreu 20

minutos ap6s o ajuste da taxa de adicdo do refinador de gréo, para cada experimento.

E
|
| 1
Alme do
Cilindro
Fonto de monitoramento '\
o2 famperatures do metsl . Camice do
Cilingro
1 8ICO
. LAsuna

Cansic pars ague
de refrigeragdo

Figura 3.4 Esquema basico (TRC) destacando o ponto de controle da temperatura do
metal.



Tabela 3.3 Adicéo do refinador de gréo.

Experimento e o Ti % 21 mico (ki) P
(kg/ton.) =Q ()
1 - 0,018 13,81 0,91
2 0,8 0,022 14,70 0,96
3 14 0,025 15,33 1,01
4 2,7 0,032 16,78 1,10
5 3,1 0,034 17,23 1,13
6 4,0 0,038 18,12 1,19
7 4,3 0,040 18,49 1,21
8 49 0,043 19,09 1,25

(*) os valores para m; e k; poder&o ser encontrados na Tab. 2.3
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Para o teste #1 ndo foi adicionado refinador de grdo durante a fundigdo. Entretanto, é

importante registrar que no metal de origem, para todos os experimentos, continha um teor

residual de Ti igual a 0, 018% em peso. Dado que os experimentos foram feitos em &rea

produtiva, as condicOes laboratoriais ficaram restritas aos recursos disponiveis. Por este

motivo ndo foi possivel produzir um experimento na condi¢do técnica ideal, que seria um teor

residual maximo de Titénio da ordem de 0, 006% (teor historico do Ti, como impureza do

Aluminio primério, proveniente de cubas eletroliticas).

No processo TRC as variaveis listadas na Tab.3.4 abaixo, interferem de modo

interdependente nas caracteristicas microestruturais da ldmina. Portanto, exceto a taxa de

adicdo do refinador de gréo as demais variaveis foram mantidas inalteradas com o objetivo de

torné-las mutuamente excludentes durante a solidificagdo da liga.

Tabela 3.4 Variaveis interdependentes do processo TRC

Variaveis do processo Unidades | Observacao
1. Composicao quimica % Constante, ver Tab.3.2
2. Taxa de adicéo de refinador de grdo | Kg/ton. Variavel, ver Tabh.3.3
3. Temperatura do metal (°C) 675
4. Afastamento do bico injetor (mm) 52
5. Velocidade de fundigéo (m/min.) 1.04
6. Espessura da lamina (mm) 6
7. Temperatura do Cilindro (°OC) 110
8. Forca de fechamento (tnf) 340
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3.4  Temperatura do metal

A temperatura foi monitorada a distancia de 500 mm da linha EE’ da Fig.3.4, com
termopar tipo K, ceramico revestido e termdmetro Omega HH66R.

3.5  Bicoinjetor
O afastamento foi previamente calibrado e ajustado para 52 mm, antes do inicio da
coleta das amostras.

3.6  Velocidade de fundicéo
A velocidade de fundicdo (m/min.) foi monitorada com tacometro digital MINIPA
MDT-2238A e verificada, antes da coleta da amostra de cada teste.

3.7  Espessura da lamina

A espessura da lamina foi monitorada com micrometro (0 -15) mm e exatid&do 0.01 mm.

3.8 Temperatura dos Cilindros
A temperatura dos cilindros foi tomada na zona de medicédo a distancia de 300 mm da
lateral conforme indicado na Fig.3.8 ae b.

Zonade medicéo da
temperatura do E

BICO

METAL
rinna ﬁ

Figura 3.8 Em a., esquema indicando a zona de medicdo da temperatura a um quadrante
do “ponto de solidificagao”. Em b. fotografia mostrando o momento de uma medigao.

3.9  Substrato de solidificagdo

A microestrutura dos fundidos pode variar em funcdo da composicdo quimica, da

temperatura do metal e da taxa de solidificagdo, 0 que torna as caracteristicas do material do
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molde ou substrato da solidificagio um fator determinante para tal microestrutura. No
processo (TRC) a liga de Aluminio solidifica entre cilindros de aco encamisados conforme
esquema mostrado na Fig.3.4. As caracteristicas do material dos cilindros (& externo 649

mm) usados durante 0s experimentos sdo encontradas nas tabelas 3.5 e 3.6 abaixo.

Tabela. 3.5 Propriedades tipicas do material das camisas

Dureza Condutividade Térmica Coeficiente de Expansao

32,01 - 37,66 (W/m. K) (20 — 200) °C
311/400 HB

32,01-21,76 (Btu/ h.ft°F) | 12,3-12,5 (10 m/(m . °K)

Tabela. 3.6 Composi¢do quimica tipica do material das camisas (%)

C Mn Ni Cr Mo V

0.15-0.32 0.50-0.70 | Max. 0.30 1.00-3.00 Max. 1.00 | Max. 0.20

4
mmmmm

1\
all
\

il

Figura 3.9 Em a., um cilindro descamisado (ou alma) mostrando os canais de refrigeracéo; em
b. Cilindro encamisado, fora de operacéo, com os pontos de referéncia (®) e linhas tracejadas
de demarcacao da zona de coleta das amostras.

Devido as variagdes normais de temperatura do cilindro ao longo do perimetro, durante
0 processo de solidificacdo e laminacdo (TRC), um dos cilindros foi demarcado com o
objetivo de mapear a zona de coleta das amostras. Desse modo, todas as amostras foram
coletadas na mesma zona dos cilindros preservando-se uma condicdo de solidificacdo

equivalente para todas as amostras.



3.10 Ensaios de Dureza
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As amostras no estado como fundido foram submetidas a ensaios de dureza Brinell

(ASTM E10) com esfera de aco, didametro 5,0 mm, carga aplicada 62,5 kp, durante 60s, em

durbmetro Reicherter BL1-1.

3.11 Condutividade Elétrica

A medicdo da condutividade elétrica é uma técnica rapida e eficaz para determinacéao

dessa caracteristica dos metais, diretamente associada a composi¢do quimica bem como as

condi¢cdes microestruturais. O refinador de grdo TiBAI é um agente modificador da

microestrutura e exerce grande influéncia no volume de subfusdo constitucional na frente de

solidificacdo (GRANGER, 1998). Os ensaios foram feitos com auxilio de um Condutivimetro
Digital Modelo DC-10, conforme ASTM 1004-91.

Tabela 3.7 Padréo para o Cobre e Aluminio

Elemento / concentracédo

IACS x 10°% (Q.m)*

Cu - 100%

58.0

Al - 65%

37.7

A tabela 3.7 fornece o padréo de referéncia para o Cobre e 0 Aluminio, cuja unidade de
medic&o é o IACS — “International Annealed Copper Standard.
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3.12 Recozimento
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Figura 3.10 Curva de recozimento

As amostras dos testes foram aquecidas com aproximadamente 100°C/hora em forno de
laboratério, e recozidas a temperatura de 560°C durante 3 horas e resfriadas ao ar livre até a

temperatura ambiente (27°C) como mostra a Fig.3.10.

3.13  Exames Metalogréficos

Para caracterizagdo microestrutural, as amostras foram previamente preparadas por metalografia
tradicional: corte, embutimento, lixamento, polimento com pasta diamante e polimento suplementar
com silica coloidal.

3.13.1 Macrografias

Amostras com dimensdo de aproximadamente (150 x 35) mm foram cortadas das
chapas de cada experimento, usinadas na superficie cortada e atacadas por imersdo numa
solucgéo de 1p H20 + 1p HNOS3 + 1p HCI, durante (15 a 30) segundos.

Os exames foram feitos a olho nu e com lupa estereoscépica: até 4X

3.13.2 Micrografias

As analises quantitativas de fases ficaram restritas as médias das méximas segregacoes
detectadas das varreduras, ao longo da espessura das amostras, na secgdo transversal do

sentido de laminag&o. Foi medidas a Area (um2) das segregacdes ou formatos precipitados, a
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Area % que equivale a quantidade de fase proporcional a area da moldura de medicdo e o
comprimento de fase (um).

Ap0s polimento suplementar com silica coloidal, os corpos de prova foram atacados
com solucdo de HF 0,5% durante 20 segundos.

Para a quantificacdo de fases foi utilizado microscépio 6tico com analisador de imagem
LEICA Q-600.

As analises microgréaficas para caracterizacdo de fases foram obtidas com microscépio
eletronico de varredura MEV - Leica Q440Si, mediante varreduras continuas na sec¢do
transversal das amostras, entre as bordas de cada face e ao longo da linha de maior
segregacéo, conforme ilustrado na Fig. 3.11.

Figura 3.11 Setas indicando o0 modo de varredura da secgéo transversal da amostra.
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4. RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSOES

4.1 Dureza

39.0 q

385

37.0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Experimento N°

T T T T T T T T T

0.018 0.022 0.025 0.032 0.034 0.038 0.040 0.043
Ti%

Figura 4.1 — Dureza Brinell versus sequéncia de experimentos e Ti%.

Os resultados obtidos do material no estado como fundido mostraram uma tendéncia
relativa de diminuicdo na dureza entre 1,0 e 1,5%, a partir do quinto experimento quando o
teor de Titdnio atinge 0,034%, conforme mostra a Fig. 4.1, entretanto essa analise ndo é
conclusiva. Esse fendmeno deve-se possivelmente a ndo formagao de fases grosseiras, an(Alg
Fe,Si) e ac (Al FesSi), em consequéncia da adicdo suplementar do refinador de grdo 3,1
kg/ton. (GRF =17,2). A carga de refinador promove o aumento da energia de superficie AGs
em funcdo da quantidade do intermetalico TiB, disperso no liquido que impede o crescimento
prematuro do nucleo. Teoricamente, 0 aumento do espacamento médio, A, entre as particulas,
diminui a tensdo de cisalhamento, o, de acordo com a Eq.2.5, proposta por Orowan, 0 que por

sua vez reduz a dureza do material.
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4.2 Condutividade Elétrica

56.6 1
56.1 -

55.6 -

1LA.C.5 %

55.1 -

54.6 - @ IACS% (As cast)
A IACS% (560°C/3h)

54.1

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
! !

0.018 0.022 0.025 0.032 0.034 0.038 0.040 0.043
Ti%

Figura 4.2. Condutividade IACS versus sequéncia de experimentos e Ti%.

Para o material no estado como fundido (“as Cast”) a condutividade elétrica apresentou
gueda no IACS entre 0,3 e 0,8% até o quarto experimento, para os teores de Ti 0, 018 a 0, 032
%. A partir do quinto experimento com teores de Ti 0, 034 % a 0, 043 %, o IACS manteve-se
constante e 1% abaixo do primeiro experimento com Ti 0, 018%. Depois de recozido a 560°C
durante 03 horas, a modificacdo de estrutura dendritica para recristalizada reduziu
drasticamente as imperfeicGes. Esse fendmeno permitiu que o IACS médio do material
aumentasse em 2%, porém, mantendo o0 mesmo comportamento da curva na condi¢do “as
cast” da Fig. 4.2.1.
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Al 0.05 0.10 0.15 0.20 0.2 0.30 0.35 Ti

Figura. 4.2.1 Sistema Al-Ti, detalne do diagrama de equilibrio mostrando a reacao
peritética. (MONDOLFO, 1943).

O decaimento do IACS é observado em ambas as condicGes (as cast e recozido), uma
indicagéo de que o Titanio contribui com a reducdo da condutividade elétrica, possivelmente

devido as distorgdes provocadas pelo Titanio em solucdo solida, Fig.4.2.2, na matriz de
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4.3  Exames Macrograficos
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As macrografias pertencem ao material no estado bruto de fuséo (“as Cast”) observado

na seccao transversal e longitudinal da chapa.

Na S; da Fig.4.3.1, observa-se forte
segregacdo representada pelos pontos
pretos horizontalmente alinhados proximo
ao centro das amostras; na S;, além da
segregacéo, gréos grosseiros e colunares,
deformados pelo processo de laminacéo
ocorrido imediatamente apos a
solidificacdo. A deformacdo sofrida pela
estrutura de grdo e o ataque quimico
utilizado  permitiram  apenas  uma
visualizagdo parcial de algumas faces dos

gréos refletidas em branco.

Na S, da Fig. 4.3.2, a segregacdo
aparece na forma de canais parcialmente
alinhados e a estrutura de grdos no centro
da amostra aparece levemente deformada
pelo processo de laminagdo. Essas
segregacOes formam canais mais ou menos
paralelos um ao outro ao longo do
comprimento da chapa, sugerindo que o
fluxo do liquido rico em elementos de liga,
responsavel pela segregacdo no plano
central da chapa, ¢ forcado no sentido
oposto a direcdo da fundicdo, (BIROL, et
al, 1998).

Na Fig.4.3.3, a segregacao na S, ainda
aparece muito forte proxima ao centro da
amostra; a estrutura de grdos no centro da
aparece mais refinada e muito pouco
diferenciada em relacdo a amostra da
Fig.4.3.2.

=

Sec¢do Iolngitudvinal 1S)

Figura 4.3.1 Teste 1. Ti 0,018% (sem adicao
suplementar do refinador de gréo).

Figura 4.3.2 Teste 2. Ti 0,022% (taxa de adicdo 0,8
ka/ton.)

"~ Seccao longitudinal (S)

Figura 4.3.3 Teste 3. Ti 0,025% (taxa de adigdo 1,4
kg/ton.)



Na Fig. 4.3.4, a segregacdo na linha de
centro ou plano central da chapa, ja ndo é
mais vista com a taxa de adicdo 2,7 kg/ton.
A segregacdo encontra-se  dispersa,
proximo as camadas subsuperficiais, com
algumas formacdes perceptiveis a nivel
macrografico. Essas formacdes conforme
mostrado na S a, devem-se provavelmente
as condicdes termodinamicas, nas quais, 0
liquido rico em elementos de liga,
perdendo temperatura em conseqiiéncia do
processo de solidificacdo, inicia o
crescimento dos embrides de graos
eutético na zona de transicao, entre a casca
so0lida que estd em contato com o0s
cilindros do TRC e o liquido
remanescente, na regido central da chapa.
Nessa zona a energia AGv é muito baixa

para impedir o crescimento dos nucleos.
O material na S, da Fig. 4.3.5,

continua isento de segregagdo na linha de
centro; a estrutura de grdos no centro
aparece equiaxial comparavel as amostra
do teste 4, bem como a segregacdo
subsuperficial.

Nos testes 6 a 8 , Fig. 4.3.6, 4.3.7 ¢
4.3.8, a segregacdo subsuperficial aparece
ligeiramente mais intensa. No teste 8, Fig.
4.3.8, a segregacdo reaparece com leve
intensidade na linha de  centro,
possivelmente associada a supersaturacao
do soluto devido a alta taxa de adicdo de
refinador de grdo e pela presenca do TiB;

em €XCesSO.
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Figura 4.3.4 Teste 4. Ti 0,032% (taxa de adi¢édo
2,7 kg/ton.)

Figura 4.3.5 Teste 5. Ti 0,034% (taxa de adicdo
3,1 kg/ton. )

_-‘S'_ecéé—o.fongltuc?[ir{a'l (»ér.).-”, A ey g

Figura 4.3.6 Teste 6. Ti 0,038% (taxa de adigéo
4,0 kg/ton. )

Figura 4.3.7 Teste 7. Ti 0,040% (taxa de adicao
4,3 kg/ton.)
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Segundo (STUCZYNSKI, 2003), o
refinador age em duas direcdes. A primeira,
pelo aumento do numero de gréos a partir do
liquido que faz com que a concentragdo dos

elementos do soluto Fe e Si aumente. Nessas

: Sécgao Tongitudinal (S)):

condicdes pode-se observar um aumento do
numero  de  precipitados de  fases Figura 4.3.8 Teste 8. Ti 0,043% (taxa de adicdo
intermetalicas com tendéncia acentuada para 4.9 kgfton.)

a formacao de gréos eutético.

A segunda, pelo fator que afeta o tipo e a morfologia dos precipitados de fases, que séo
livres ndcleos ativos de cristalizacdo, que provavelmente pela presenca do TiB, em excesso,
assumem um papel passivo na nucleacdo da solucdo sélida, causando a nucleacdo de fases
AlFeSi ou a formacdo de grdos eutético.

Segundo (HUME-ROTARY, 1966), a nucleacdo  heterogénea  ocorre
predominantemente nos contornos de grdo, discordancias ou nas inclusbées. Dado que, por
definicdo, necessita de uma interface ou superficie para ocorrer, (FERREIRA, 2002). Uma
liga de composicdo X da Fig.4.3.9 a temperatura T1 é uma solugdo s6lida homogénea de B
em A; a temperatura T2 foi ultrapassado o limite de solubilidade e o resultado é uma mistura
de solugdo sdlida de composi¢do a e de precipitado de composigdo C. A liga X quando
aquecida de T1 a Te, as caracteristicas macroscopicas sdo homogéneas, mas, existem
flutuacBes estatisticas de composicdo a nivel atbmico, algumas constituindo ndcleos que

podem crescer até chegar a formacdo da fase que esta precipitando.

o+e

4
]
=}
x________________l______

Fi B

Figura 4.3.9 Esquema de uma solucao de 4&tomos
do elemento B em A.

A formacéo de nucleos envolve flutuagdes de composicdo e mudanca de estrutura. No
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intervalo T1 — Te, os ndcleos subcriticos estdo continuamente formando-se e dissolvendo-se,

porque, para crescer teria que haver um aumento da energia livre AG.

AGs = 4TIrly,

Energia Livre
[}

AGv = 4/3TIr(Gg-Gy)

Figura 4.3.10 Relagdo entre as energias livre de formagdo AGy,
de superficie AGs de um ndcleo e o raio, r.

A medida que a temperatura cai e a solugdo solida de composicdo X torna-se
supersaturada, AGv cresce, tornando-se cada vez mais negativa e tanto ro como a energia de
ativacdo diminuem.

No processo de nucleacdo s6 ocorre a formacdo de um nucleo estavel quando o raio do
mesmo é maior do que o raio critico ro.

Com o crescimento da subfusdo constitucional P em consequéncia da adi¢do do Titanio
refinador de grdo, conforme mostrado na tabela 3.3, a supersaturacéo torna AGv, Fig.4.3.10,
cada vez mais negativa. Por outro lado, a energia de superficie AGs cresce com a quantidade
de intermetalico TiB, adicionado, promovendo o crescimento do raio critico ro, diminuindo a
probabilidade de crescimento do nucleo e a sua condicdo estavel que somente ocorre quando
oseuraior>rg

No final da solidificacdo com o aumento de AGv e a diminui¢do de ro, ocorre a
inversdo, surgindo, portanto, a condicdo r > ry que permite a formacdo do nucleo estavel.
Desse modo justifica-se o surgimento de grdos eutético lamelares ou simplesmente
segregacdes mais grosseiras a partir da taxa de adicdo de refinador 4.3 kg/ton. da liga
AA8011. As elevadas taxas de adicdo tornam o liquido remanescente muito rico em

elementos do soluto.
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4.4 Exames Micrograficos

4.4.1 Andlise de fases

Devido ao baixo fator de restricdo de crescimento de grdo Q e do parametro de subfusao
P, a area segregada nas amostras com Titanio residual 0,018% atingiu valores médios da
ordem de 700 pm? conforme mostra a Fig.4.11. E importante registrar que o Titanio residual
do forno de fusdo, mesmo sendo contabilizado no calculo do fator Q ndo oferece a mesmo
potencial de refino devido ao fendbmeno da perda de eficacia em funcdo do tempo de espera.
Estudos mostraram perdas significativas no tamanho de grdo, da ordem de 33%, para tempos
de residéncia acima de 45 minutos, (Granger, 1985). Para as taxas de adi¢do crescentes até 1,4
kg/ton (Ti 0,025%) obteve-se uma reducdo de 59% na area média de segregacdo. Entretanto,
no intervalo Ti% 0,025 a 0,034% onde o fator de restricdo Q transita entre 15,3 e 17,2 a area

média das particulas segregadas manteve-se entre 270 e 350 pm?>.

700 ‘\
500

\a a’
1

Area (um?)

100

T
0,018 0,022 O,OIZS 0,032 0,034i 0,038 0,040 0,043
1 1
1 1

Ti%

Figura 4.11 Comportamento das areas das segregacfes em funcdo da taxa de adicdo de
titanio refinador.

Para os teores de Titanio acima de 0,034% ocorreu um crescimento medio da ordem de
60% em relacdo ao intervalo (a-a’) de &rea minima segregada. Esse fendmeno podera esta
associado a supersaturacdo do soluto tornando AGv, a partir de 0,034% de Titanio,
relativamente mais negativo e consequentemente aumentando a probabilidade de crescimento
de nacleos.

Fazendo um paralelo da curva experimental fig.4.11 com o grafico da fig.2.10, modelo
de (LENNART, 2001), para o tamanho de gréo versus fator de restricdo, Q = GRF, verifica-se

forte correlacdo, podendo-se deduzir que a &rea das segregacdes esté intimamente associada a
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atividade de nucleacgéo no estado de subfusdo constitucional.

O crescimento gradativo da &rea segregada para teores de titdnio acima de 0,025%
podera ser também uma consequéncia da formacdo de aglomerados de TiB,, devidos a super
populacéo desses intermetalicos que pode comprometer a eficacia do refinador, uma vez que a
nucleacdo heterogénea necessita de interface para estabelecer o crescimento. Esses
aglomerados de intermetélico produzirdo ndcleos com raio r > rq critico, permitindo o
respectivo crescimento prematuro. A titulo de informagcdo complementar, o refinador
AITi5%B1% usado nos experimentos contém da ordem de 108 particulas intermetalicas por
centimetro cubico (SIGWORTH, 1986). A partir da taxa de adicdo 2,7 kg/ton (Ti 0,025%) até
4,9 kg/ton (Ti 0,043%), o numero estimado de intermetalicos cresce respectivamente de 45

até 150 x 10° particulas por centimetro ctbico.

/\

Area %
[=a]

Comp. fase pm

0.018 0022 0.025 0032 0.034 0038 0.040 0.043 0.018 0.022 0.025 0.032 0.034 0.038 0.040 0.043
Ti% Ti%

Figura 4.12 Area média segregada proporcional a area do campo de medicdo; e
comprimento médio das particulas + eutético em funcdo da taxa de adicdo de titanio refinador.
A analogia feita para a fig.4.11, quanto ao fator de restricdo Q, pode ser aplicada para as
varidveis da figura 4.12 que tratam respectivamente do percentual de area segregada e do
comprimento das fases segregadas. As curvas mostram que existe uma similaridade de

tendéncia ao ponto critico da curva da Fig. 2.10.
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Figura 4.13 Tamanho médio de fase an(Alg Fe,Si) e tamanho de Grao em funcdo da
taxa de adicéo de titanio refinador, (BACKERUD, 2004).

A curva de tendéncia da figura 4.13 confirma a hip6tese do item 2.3 8§ 4, de que taxas de
adicéo dentro dos limites de padrdes regulares para o refino de gréo, em torno de 2,0 kg/ton
ndo atendem aos requisitos para alcancar baixas intensidades de segregacdo, heterogeneidades
no tamanho de fases e isencdo de particulas intermetalicas grosseiras. O tamanho de grao é
reduzido ja a partir da adicdo de 0,8 kg/ton., segundo (BACKERUD, 2004). A partir de 2,7
kg/ton. de adicdo de TiBAIl, o crescimento de grdo se estabiliza em torno de 100 pm.

Resultado semelhante foi obtido quando se mediu o tamanho médio de particulas da fase ay,.

Assim como para o tamanho de gréo, o intermetalico oy, diminui a partir da taxa de adigéo de
1,4kg/ton.. Mas, a respectiva estabilizacdo dimensional somente ocorre a partir de 3,1kg/ton.
de adicdo, de modo defasado em relacéo a estabilizacdo do tamanho de gréo, conforme mostra
a Fig.4.13, para as condicdes experimentais de solidificagdo. O fendmeno pode ser justificado
através da teoria da nucleagdo: Partindo do principio de que o oy, tem alta energia de ativacéo,
para manter o nucleo na condicdo instavel, é necessario elevar o nivel de energia AGs, Fig.
4.3.10, promovendo o crescimento do raio critico ro, através do aumento da taxa de adicdo de

refinador e desse modo retardar a condi¢do de crescimento do nucleo do intermetalico.

4.4.2 Caracterizagdo microestrutural (EDS)

Analise na seccdo transversal. A sequéncia de figuras 4.15 a 4.22 representa o material
como fundido (“as Cast”) (a) e recozido a 560°C/3h (b).
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Figura 4.14 Teste 1. Com teor de Ti 0, 018% sem adi¢do suplementar do refinador de
grdo e fator de restricdo Q = 13,8.

Na microestrutura do material da figura 4.14 a, como fundido, observam-se a presenga
de fases eutéticas (B-AlsFeSi) e entre as suas lamelas, fases an(Alg Fe,Si) ou oc(Aly, FesSi);
em b, apds o recozimento a 560°C durante (3 horas) as fases eutéticas foram reduzidas,
porém, o tratamento térmico foi incapaz de reduzir a heterogeneidade e o tamanho das

particulas oy, na zona central da lamina. Isso mostra que, mesmo sendo uma fase metaestavel

0 Oy, tem alta energia de ativacdo para decomposicao ou dissolucao.



39

# P.AREA

:&{&N \\’ ‘ (B : |5lfeS_i‘) s

-

- S~ - % fpm =
TESTE 2-A LAMINALIGA 8011 % , S . . i ) ¥ 22009007
Mag= 100KX  3um Detector = QBSD
EHT = 20.00 kv Date :15 Oct 2009

TESTE2 HO | ; e . i »#" | 22009007

Mag= 1.00KX 2ZHM Detector = QBSD

EHT = 20.00 kv Date :6 Nov 2009

Figura 4.15 Teste 2. Com teor de Ti 0, 022%); taxa de adicdo do refinador de gréo 0,8
kg/ton; fator de restricdo Q = 14,7.

A taxa de adicdo do refinador (0,8 kg/ton.) aplicada nas amostras da figura 4.15 a e b,
mostra que o tamanho dos intermetalicos oy e o, tendem a diminuir, conforme mostrado na
curva de analises de fases da Fig.4.11, assim como a fracdo B eutético, em consequéncia do
crescimento do AGs que favorecendo a supersaturagdo do soluto tende a retardar o
crescimento dos nucleos. Em grandes aumentos pode ser observado que cada segregacgao
consiste de células grosseiras e finas do eutético. Nas analises das amostras dos experimentos
deste trabalho ndo foram detectadas particulas dispersas de Si, conforme encontrou (BIROL,
1998), (Fig.2.3).
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Figura 4.16 Teste 3. Ti 0, 025%; taxa de adicdo 1,4 kg/ton.; fator de
restricdo Q = 14,7.

A Fig.4.16 a e b, mostra que a taxa de adi¢do do refinador 1,4 kg/ton. ainda ndo é capaz de
suprimir a formacdo dos intermetalicos o, e o grosseiros. Possivelmente, essa ineficacia
podera ser uma consequéncia da influéncia da energia de superficie AGs, insuficiente para
produzir o crescimento do raio critico ro que favoreceria a supersaturacdo do soluto e
manteria a instabilidade das flutuaces estatisticas de composicdo quimica, retardando o
crescimento dos nucleos. A partir da taxa de adicdo 2,7 kg/ton., Fig.4.18, observa-se que 0s
intermetalicos an e o grosseiros foram definitivamente suprimidos e o tamanho dos grdos
eutético foi reduzido da ordem de 60%. E importante observar que, para o fator de restrigio Q
deste experimento, o liquido encontrava-se no intervalo de maior estado de supersaturagdo na
curva GRF, mostrada na Fig. 2.10. Nesse intervalo o crescimento do raio critico ro mantém os
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nucleos na condi¢do de instabilidade, continuamente formando-se e dissolvendo-se,
impedidos de crescimento.
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Figura 4.17 Teste 4. Teor de Ti 0, 032%; taxa de adicdo 2,7 kg/ton.; fator de
restricdo Q = 16,78.

Conforme mostra a figura 4.11, a partir da taxa de adi¢cdo suplementar de refinador 3,1
kg/ton., Fig. 4.17, observa-se uma leve inversdo, da ordem de 6% na area de segregagdo B. O
fendmeno mostra-se coerente com a curva Fig. 2.10, na qual, o efeito do Titanio é invertido a
partir do fator de restricdo Q = 20. Esse fator € uma funcdo de vérios elementos da
composicdo da liga. Porém, o Titanio é destacado, porque, apresenta maior intensidade no
fator m(k;-1) da Eq.2.2.

A partir de 4,0 kg/ton., Fig.4.20, a curva do fator de restricdo Q assume um
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comportamento crescente e em correlagdo com a curva da figura 2.10. Os nulcleos de
segregacdo voltaram a crescer bem como a quantidade de grdos eutético, indicando que o

refinador perdeu eficacia de refino. Entretanto, essa perda de eficacia atribuida ao refinador de
grdo ndo se refletiu no crescimento da fase on(Als Fe,Si). Essa inversdo é mostrada na curva

da Fig. 2.10. Segundo (STUCZYNSKI, 2003), uma das acdes do refinador é aumentar o
numero de grédos a partir do liquido, cujo volume é aumentado pelo fator de restricdo. A partir
dai, aumenta a concentracdo de elementos do soluto, com tendéncia acentuada para a

formagao de graos eutético .
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Figura 4.18 Teste 5. Teor de Ti 0, 034%); taxa de adi¢do 3,1 kg/ton.;
fator de restricdo Q = 17,23.

O crescimento do raio critico ro proporcionado pelo aumento da energia de superficie
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AGs, em funcdo do nimero das particulas de TiB; adicionadas, retarda a nucleacéo da fase oy,

por falta de energia suficiente para a formacdo da nova fase, que ndo é espontanea. A

dispersdo dos elementos do soluto através da rede do contorno de grédo impede o crescimento
das flutuacgdes estatisticas de composicdo ay. De modo que no final da solidificagdo com AGy
tornando-se progressivamente mais negativo com a queda da temperatura e surgindo a
condicdo r > ry para a formagdo do nucleo estavel, a fase o, manteve-se abaixo de 5 pm,

mesmo nas zonas mais heterogéneas da chapa. Esse comportamento foi mantido até a taxa de

4,9 kg/ton., conforme mostram as Figs. 4.20 e 4.21.

\ Lae TESTE 6-A LAMINA LIGA 8011 . 3 San, 4 y 22008007

Mag= 1.00KX 2ZHM Detector = QBSD
EHT = 20.00 kV Date :20 Oct 2009

B TESTE-S‘ Hb
Mag= 100K X 2um Detector = QBSD
EHT = 20.00 kv Date :9 Nov 2009

Figura 4.19 Teste 6. Teor de Ti 0, 038%); taxa de adi¢do 4,0 kg/ton.;
fator de restricdo Q = 18,12.
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Figura 4.20 Teste 7. Teor de Ti 0, 040%; taxa de adicdo 4,3 kg/ton.;
fator de restricdo Q = 18,49.

O aspecto microestrutural permanece estavel e comparavel a Fig. 4.19 do teste 6.

Da lamina bruta de fusdo, o formato da microestrutura e a morfologia foram mudados
pelo recozimento conforme mostram as Figs. 4.16 a 4.21, as densas formagdes lamelares de
fase B-AlsFeSi metaestavel da segregacdo interdendritica, foram transformadas em zonas
dispersas de o, e mantiveram a heterogeneidade na linha ou plano central da lamina. As
particulas grosseiras de fases primarias o, mantiveram intactos a morfologia e o tamanho até
0 teste 3, com taxa de adigédo 1,4kg/ton./(Ti 0, 025%). A partir do teste 4, com taxas de adicdo
do refinador 2,7kg/ton. (Ti 0, 032%), as fases grosseiras desapareceram completamente da
microestrutura, permanecendo apenas as heterogeneidades ou agrupamentos de particulas

individuais de o hexagonal.
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CONSIDERACOES FINAIS

e Mantendo-se constantes os pardmetros de fundicdo, a partir da taxa de adicdo do
refinador 2,7 kg/ton, teor de Titanio 0, 032% e fator de restricdo do crescimento de grédo Q
maior que 16,7, a intensidade da segregacao [-AlsFeSi pode ser reduzida em até 57% e

suprimir a formagdo de fases metaestaveis grosseiras on(Alg Fe,Si) maiores do que 5 um.

e Por oferecer o maior parametro de subfusdo constitucional, o taxa adi¢cdo do Titanio
refinador exerce forte influéncia na morfologia e na intensidade da segregacdo no plano
central da chapa. Apoés um recozimento a 560°C durante 03 horas, a microestrutura do
material apresenta forte dispersdo das fases (B-AlsFeSi) que podem evoluir para

an(AlgFe,Si) devido ao coalescimento do f monoclinico.

e As fases a grosseiras formadas no intervalo com taxas abaixo de 2,7 kg/ton. de adi¢do
do refinador, mantém-se inalteradas ap0s o recozimento, dado que a energia de ativacdo €

insuficiente para transforma-las nas temperaturas dos processos industriais.

e De acordo com os resultados obtidos, concluimos que o refinador AlTi5%B1%

influencia na morfologia e no tamanho de fases AlFeSi da liga AA8011.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

6.1 Verificacbes do fenbmeno do crescimento da area segregada para teores de titanio
acima de 0,025% em consequéncia a aglomeracdo de TiB; devido a super populacéo.

6.2 Verificar a influéncia taxa de adigdo do TiBAI na morfologia e no tamanho de fases
em outras ligas produzidas em TRC.

6.3 Molhamentos do refinador com a matriz de Aluminio em funcéo do aumento da taxa
de adigéo.
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