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Resumo:

O processo de solidificagéo inicia-se quando o material em seu estado liquido atinge, durante o resfriamento, as
condigBes termodinamicas favoraveis a transformacao da fase liquida para a fase solida. Estudos demonstram que o
controle das variaveis térmicas em condicOes transitorias ao fluxo de calor, como: a velocidade da interface
solido/liquido (VL), gradiente térmico sélido/liquido (GL), taxa de resfriamento (T") sdo significativas para o controle
da solidificacdo que impacta diretamente nas propriedades dos materiais, pois afeta a microestrutura dos mesmos. O
objetivo do presente trabalho é analisar experimentalmente as variaveis térmicas na solidificacdo do aluminio
comercialmente puro e estudar o efeito na formagdo microestrutural. As variaveis térmicas serdo obtidas
experimentalmente, por meio dos perfis de temperatura ao longo do lingote durante a solidificagdo. As amostras serdo
retiradas em diferentes posi¢cGes do lingote para caracterizagdo microestrutural. Por meio do microscépio optico
serdo medidos os tamanhos de gréo. Espera-se ao final estabelecer a relagao entre as variaveis térmicas e o tamanho
de gréo do aluminio puro solidificado em condigdes transientes de extracao de calor.

Palavras-chave: Al-puro, solidificacdo unidirecional, variaveis térmicas, tamanho de gréo.

1. INTRODUCAO

O aluminio é um metal, encontrado em abundancia na natureza, que possui um aspecto fosco na cor cinza
(Peixoto,2001). Por ser abundante e em funcéo das suas propriedades, o aluminio torna-se um material de baixo custo
que possui uma ampla aplicabilidade, podendo ser encontrado desde processos de estampagem incremental, devido a
alta resisténcia a corrosdo, até em inddstrias automotivas, por ser um material resistente e de peso baixo (Daleffe,2008 e
ABAL, 2017).

O controle do processo de solidificacdo de metais e ligas metalicas é cada vez mais importante devido a demanda
crescente de materiais com propriedades mais elevadas. Estudos demonstram que o controle das varidveis térmicas,
como: a velocidade da solidificacio (VL), gradiente térmico (GL) e taxa de resfriamento (T) sdo significativas, tendo
em vista que as propriedades dos materiais do produto final podem ser definidas por meio da avaliagdo microestrutural
apos o processo de solidificacdo (Garcia, 2007).

A medida que a velocidade da interface solido/liquido e o gradiente térmico aumentam, durante o processo de
solidificacdo os ndcleos estaveis crescem formando cristais, que posteriormente se transformam em gréos limitados por
seus contornos(Garcia, 2007), conforme a Fig. 1.
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Figura 1 - Esquema mostrando as etapas da solidificacdo de metais (Mora, 2010)

O grédo é um cristal individual que possui a mesma configuragdo atdmica em todo material policristalino cujo seu
tamanho médio é uma unidade de medida convencionada pela norma ASTM E112, que possui uma grande influéncia
nas propriedades dos materiais, tais como: limite de resisténcia e escoamento, alongamento total, tensdo limite real,
dureza, entre outras (ASTM E 112-96, 2004)

Diferentes metodologias podem ser aplicadas para determinacéo do tamanho de grdo médio, tais como: comparagédo
por cartas, tamanho de grdo por fratura, métodos planimétricos de Jeffris, método do intercepto de Snyder-Graff,
método de distribui¢do do tamanho de grdo e método do intercepto linear, também conhecido como método de Heyn.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para obtencdo do lingote, foi necessario realizar o preparo, a fusdo e solidificacdo unidirecional ascendente do
aluminio comercialmente puro. Para fusdo, o material foi inserido em um cadinho e colocado no forno elétrico, tipo
mufla da marca Jung, a uma temperatura acima da temperatura de fusdo, a fim de assegurar que o material permaneca
no estado liquido durante a operacdo conforme a Fig. 2(a). O cadinho é retirado do forno ap6s 40 minutos e com o
auxilio de um bastdo de vidro, feita a homogeneizagdo do material, retornando com o mesmo para o forno por mais 10
minutos.

O cadinho é colocado sob a zona de protecdo na qual é inserido o termopar de curva, tipo K com 6 mm de didmetro
para monitorar e registrar a temperatura por meio de um sistema de aquisicdo de dados durante a solidificacdo em
condi¢Bes normais (equilibrio) como apresentado na Fig. 2 (b)., a fim de obter a curva de resfriamento lento e extrair a
temperatura de fusdo experimental do material.

Bastao de
homogeneizaca Termoparde

\

\ .

Figura 2 - Preparacao da curva: (a) Insercdo do material no forno; (b) Determinacgdo da curva de
resfriamento lento

Para a determinacéo das variaveis térmicas envolvidas no processo de solidificagdo o termopar de curva é retirado e
o material é refundido. Enquanto isto, um conjunto de oito termopares tipo K com 1,6 mm de diametro sdo inseridos no
molde nas posicBes (5; 10; 15; 20; 35; 45; 60 e 85) mm e conectados no sistema de aquisi¢do de dados, a fim de
monitorar e registrar as temperaturas durante a solidificagdo no regime transiente a extracéo de calor. Ap6s a refuséo do
material 0 mesmo é vazado em uma lingoteira bipartida para confec¢do do lingote a ser analisado, a solidificagdo em
regime transiente inicia-se aproximadamente 15 % acima da temperatura de fusdo, neste momento, a bomba hidraulica
¢ ligada direcionando agua na parte inferior da lingoteira e o forno de solidificacdo é desligado, simultaneamente,
conforme apresentado na Fig. 3(b).
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Figura 3 - Metal liquido sendo vazado (a) termopares nas posi¢des (b) forno de solidificagdo aquecido.
Apos a solidificacdo a parte central é retirada, tipo tarugo. O lingote produzido é cortado no sentido longitudinal

para retirada das amostras, com auxilio de uma serra de fita da marca Franho ou serra de precisédo (Buheler), conforme
ilustrado na Fig. 4.
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Figura 4 - Representacdo esquematica da obtencéo das amostras para analise (A) corte para a
macroestrutura; (B) Corte para microestrutura.

Procedimento metalografico utilizado para revelar tanto a macroestrutura quanto a microestrutura, consistiu no
lixamento sucessivo das amostras utilizando lixas de (120; 220; 400; 600; 800; 1000 e 1500) mesh, polimento com
pasta de diamante de 1/2 pm e ataque quimico durante 10 s com uma solugdo composta por 30 ml HF, 30 ml HNO3, 30
ml HCI e 100ml H20 para revelar a macroestrutura e para microestrutura o tempo de ataque foi de 3 s.

Para a determinagdo do tamanho de grdo médio,segundo norma ASTM E112, foi realizada com um projetor de
perfil instalado no Laboratério de Metrologia do Instituto Federal do Rio de Janeiro (IFRJ) campus Volta Redonda,
modelo PJ-A3000, fabricada pela Mitutoyo, com uma ampliacéo de 50 vezes, conforme a Fig. 5.
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Figura 5 —Projetor de Perfil
Na analise das imagens, foi aplicada a técnica dos interceptos lineares ou de Heyn que consiste em estimar o
tamanho de grdo médio contando o nimero de graos interceptados por uma ou mais linhas retas, suficientemente longas
para contar pelo menos 50 interceptac@es, conforme apresentado na Fig. 6.
A Equacdo (1) relaciona o tamanho de grdo médio (G) com a contagem de intersecdes (ASTM E112-96, 2004)

G = (6,643856log,, PL) 3,288 )
Onde PL representa 0 nimero da contagem de interse¢des por unidade de comprimento da linha de teste utilizada.
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Figura 6 - (A) Representacéo da linha teste (DE MACEDO, 2015);(B) Tipos de interceptos e contagem
Adaptado de (SANTANA, 2002).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os parametros térmicos do processo de solidificacdo foram determinados experimentalmente apds a obtengdo dos
perfis de temperaturas ao longo do lingote. A curva de resfriamento, que tem como objetivo extrair a temperaturas de
fusdo (TF). A extracdo de tal temperatura pode ser realizada experimentalmente por meio da fundigdo do material e
monitoramento da temperatura durante o seu resfriamento, ou através do diagrama de fase. A Figura 6(a) apresenta a TF
obtida por meio do diagrama de fase (660 °C para o aluminio puro), enquanto na Fig. 6(b) apresenta a TF obtida
experimentalmente (659 °C).
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Figura 6 — (a) Trobtida pelo diagrama parcial Al-Fe; (b) Trobtida experimentalmente

O perfil térmico do aluminio comercialmente puro durante foi obtido por meio de monitoramento e registro das
temperaturas nas diferentes posicoes (P) distribuidas no lingote ao longo do tempo (t) conforme apresentado na Fig. 7.
Nota-se que na temperatura de aproximadamente 750 °C h& uma queda abrupta da temperatura, em virtude do
acionamento da bomba d’agua utilizada no sistema de solidificago unidirecional ascendente.
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Figura 7- Curvas de resfriamento

A funcdo P = f(t) € experimentalmente obtida pela intersecdo da reta equivalente a temperatura fusdo (TF),
correspondente ao tempo em que cada termopar atingiu a TF desde o inicio da solidificacdo, conforme apresentado na
Fig. 8. Nota-se que a medida que o tempo avancga no processo de solidificagdo a inclinagéo da reta se altera, no entanto,
a mesma se mantem crescente e os dados experimentais apresentam uma tendéncia coincidente com os resultados

numeéricos.
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Posicao versus tempo
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A velocidade de deslocamento da interface liquidus/solidus (VL) é a derivada da fungdo P = f(t) que estabelece a
relacdo entre a posicdo e o tempo. Desta forma, a dP/dt, possibilita a obtencdo dos respectivos valores experimentais
para as velocidades de deslocamento da interface liquidus/solidus em fungdo do tempo ou posi¢do. Para obtencdo do
gréfico da Fig. 9(b), pos ter obtido o resultado da derivada foi aplicado diretamente os tempos correspondente a
solidificacdo total do lingote, entretanto, a construcéo do gréafico velocidade versus posicdo apresentado na Fig. 9(a) foi
uma feita uma operacdo matematica isolando o tempo (t) da funcdo P = f(t) e o substituindo na funcéo de velocidade.
Sendo assim, é possivel observar que a velocidade decresce a medida que interface liquidus/solidus avanca ao logo das
posicles e tempo.
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Figura 9 - (a)Velocidade versus posi¢ao, (b) Velocidade versus tempo.

A taxa de resfriamento € calculada para cada posicdo dos termopares de acordo com a Eq. (2), onde basicamente o
calculo consiste no quociente das temperaturas, imediatamente antes e depois da TF e dos tempos correspondentes
(Okamoto,1975) conforme ilustra a Fig. 10. Nota-se que na base refrigerada a taxa de resfriamento é maior, enquanto
nas demais descesse gradativamente.

T=AT/, B
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Figura 10 -Taxa de resfriamento, (°C /s)

Os gradientes térmicos frente a isoterma liquidus (GL) sdo determinados através da relagdo analitica entre as
respectivas taxas de resfriamento e as velocidades de deslocamento da isoterma liquidus, apresentado na Eq. (3)
(Garcia, 2007). Nota-se que na base tanto o gradiente como a taxa de resfriamento sdo maiores, e a medida que a
interface liquidus / solidus avanca & um decréscimo gradativo desses dois parametros tendendo a estabilizagdo, os
resultados se comparados com o modelo numérico apresentam tendéncias coincidentes.

T =GL*VL 3)
A Figura 11 apresenta uma curva experimental de gradiente térmico em relacdo a posicao do termopar.
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Figura 11 - Gradiente térmico, GL (°C).

Tanto a macroestrutura quanto a microestrutura do aluminio comercialmente puro foram obtidas por meio do
procedimento metalografico objetivando a visualizacdo de uma morfologia predominante no lingote e nas amostras Fig.
4(b). De acordo coma a Fig. 12 (a), nota-se que ha uma predominancia de grdo colunares ao longo de lingote e que os
grdos se tornam mais grosseiros a medida que aumenta o comprimento do lingote.
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Figura 12 — (a) Macroestrutura do aluminio comercialmente puro obtida neste estudo. Estruturas longitudinais
obtidas em seis diferentes distancias da interface metal/molde: (b) 5 mm; (c) 10 mm; (d)15 mm; (e) 20 mm; () 60
mm e (g) 85 mm.

Nas Figura 12(b) até a (g), apresenta-se a ilustracdo do tamanho de gréo do aluminio comercialmente puro em 6
posigdes diferentes ao longo do lingote, mostrando que a microestrutura vai se tornando mais grosseira a medida que se
afasta da base refrigerada ou fonte extratora de calor. Este comportamento da estrutura pode ser explicado devido a
relacdo existente entre a taxa de resfriamento e tamanho de grdo, devido ao fato que o seu tamanho tende a aumentar
exponencialmente com a redugdo da taxa de resfriamento e os resultados se comparados com o modelo numérico
apresentam tendéncias coincidentes conforme apresentado na Fig. 13.
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Figura 13 - Tamanho de Gréo versus Taxa de resfriamento
A escala que mesura o tamanho de grdo segundo a ASTM ¢ invertida, ou seja, quanto maior for o grdo menor é o

valor adimensional que o representa. Nota-se que na Fig. 14 ha um aumento significativo no tamanho de grdo nas
posi¢des acima de 20 mm com a diminui¢do da taxa de resfriamento, sendo assim o & medida que a interface
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liquidus/soludus avanca ao longo do lingote 0s grdos aumentam e esse aumento significativo pode ser observado nas
Fig. 12(e) e ().
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Figura 14 — Gréafico comparativo do tamanho de grdo em funcao da posicgéo
4. CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos nesse trabalho, pode-se concluir que:

e A temperatura de fusdo do aluminio comercialmente puro experimental é aproximadamente 659 °C,
guanto a tedrica é igual a 660 °C, podendo ser consideradas estatisticamente iguais;

e O tamanho de grdo, a medida que se afasta da fonte extratora de calor, vai aumentando a medida que
ocorre uma diminuicdo das variaveis térmicas estudadas, tais como: velocidade da solidificacdo (VL),
gradiente térmico (GL), taxa de resfriamento (T); tornando os grios mais grosseiros.

e A correlagdo entre tamanho de grdo e a taxa de resfriamento (T) foi obtida experimentalmente e é descrita
pela equacdo G = 0,529e>%": j& na correlagdo entre tamanho de gréo e posicéo, a relagdo funcional é dada
pela equacdo G = 40,37P%

o Estas relagbes podem ser vistas como leis de crescimento de grdo em geral para o aluminio
comercialmente puro, mas é uma contribuicdo para a caracterizacdo do tamanho de grdo, no qual o
levantamento das variaveis térmicas de tal material contribuira para trabalhos futuros de analise do efeito
de adicdo de diferentes materiais (ligas de Al), tendo em vista que podem ser comparadas as variaveis
térmicas do elemento puro e suas diferentes ligas, com o intuito de definir propriedades mais elevadas.
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Abstract. The solidification process begins when the material in your liquid state reaches during the cooling, the
thermodynamic conditions favourable to the transformation of the liquid phase to the solid phase. Studies show that the
control of thermal variables in transitional conditions the heat flow , such as: the speed of solid /liquid interface (VL),
solid/liquid thermal gradient (GL), cooling rate (7") are significant for the control of solidification that directly
impacts on the properties of materials, because it affects the microstructure. The purpose of this study is to analyse
experimentally the thermal variables on solidification of commercially pure aluminum and study the effect of
microstructural formation. Thermal variables are obtained experimentally, by means of the temperature profiles along
the ingot during solidification. The samples shall be taken in different positions of the ingot for microstructural
characterization.By means of optical microscope will be measured grain sizes. It is expected the end to establish the
relationship between the thermal variables and the grain size of pure aluminum solidified in transient conditions of
heat extraction.

Keywords: Al-pure, unidirectional solidification, thermal variables, grain size.
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