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Resumo. As ligas Al-1%Sn e Al-1%Sn-1,5%Fe foram solidificadas em regime transiente de extragdo de calor e 0s
parédmetros térmicos impostos durante o processo de solidificacdo,confrontados com a escala microestrutural
correspondente. Os resultados mostram que, para ambas as ligas investigadas, a morfologia microestrutural é
composta por células da fase a-Al, e nos contornos celulares, pela fase -Sn para a liga bindria, e pelas fases -Sn e
AlsFe (intermetalico), para a liga ternéria. Os intervalos de velocidade de avanco da isoterma liquidus (V) e de taxa
de resfriamento (7) desenvolvidas na passagem desta isoterma, obtidos durante a solidificac&o vertical ascendente em
dispositivo refrigerado a agua, permitiram gerar correlagbes como espagamento celular (ic). Observou-se que
maiores valores de V_ e T induzem & formagdo de microestruturas mais refinadas e esses valores podem ser
correlacionados segundo equac6es do tipo poténcia, com expoentes -0,55 e -1,1, respectivamente, para ambas as ligas
investigadas. As analises de concentracéo de soluto ao longo do lingote indicaram que os valores de Ve T obtidos
durante a solidificacdo das ligas geraram condicdes suficientes que evitaram a ocorréncia de macrossegregacao.

Palavras chave: Solidificacdo. Caracterizacdo microestrutural. Al-Sn. Al-Sn-Fe. Parédmetros térmicos.
1. INTRODUCAO

Ligas a base de aluminio tém sido cada vez mais utilizadas na substituicdo de materiais metalicos convencionais
como 0s agos, tendo em vista principalmente a redugdo de peso e maior resisténcia a corrosao. Ainda hoje, as aplicacdes
tecnoldgicas mais notaveis para as ligas de aluminio estdo nas inddstrias automobilistica e aeronautica, que fazem uso
da alta relacdo resisténcia mecanica/peso, elevada resisténcia a corrosdo, além de excelente conformabilidade mecéanica
para a fabricacdo de pecas que comp8em 0s mecanismos e estruturas de veiculos e aeronaves (Polmear et al. 2017).
Mais recentemente, estudos tém se dedicado a avaliar novas formas de aplicacdo para o aluminio e suas ligas, com
destaque aquelas que aliam o desenvolvimento tecnoldgico aos conceitos de sustentabilidade ambiental (Raptis et al.
2018; Shmelev et al. 2016). Nesse sentido, o uso de Al-comercial e/ou ligas a base de aluminio para a producdo de
energias renovaveis, em particular para a geracdo de H.,e seu uso em células combustiveis merece especial atencéo.

Embora o conceito da reagdo do aluminio com a agua para a producéo de hidrogénio ndo seja novo, estudos recentes
mostram que esta reacdo pode ser utilizada para alimentar dispositivos de células combustiveis de H,, tais como
geradores de emergéncia, computadores portateis e veiculos movidos através deste tipo de tecnologia (EI-Meligi 2017;
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K. S. Eom et al. 2011; Wang, Chen, e Yang 2010; Wei et al. 2018). Segundo Wang et al. (2009), dentre os metais
capazes de sofrer reacbes que produzam hidrogénio, o aluminio e suas ligas apresentam grande potencial para
tecnologias que tenham o H, como meio para a geracdo de energia limpa. Eom et al. (2011) realizaram um estudo
comparativo das capacidades de producdo de hidrogénio entre o Al-comercial, uma liga binaria Al-1%Fe e uma liga
ternaria Al-1%Fe-1%Sn em solucdo aquosa alcalina e observaram que a geracdo de H, da liga ternaria foi muito
superior aos demais materiais estudados, sendo o Al-comercial o que apresentou o pior resultado. Segundo os autores, a
presenga da fase B-Sn dispersa nos contornos microestruturais auxiliam na quebra da camada de 6xido (Al,Os),
permitindo a reacdo dos atomos de Al com o oxigénio presente na agua. Nao obstante, Wang et al. (2010) destacam o
efeito do refinamento dos gréos sobre a taxa de geracgao de H, para uma liga do sistema Al-Ga-In-Sn e concluiram que a
producéo de hidrogénio aumenta significativamente com a reducdo do tamanho dos graos.

Portanto, é notavel que a producao de hidrogénio a partir da reacdo do Al com a agua é tecnologicamente viavel e
uma excelente alternativa para a geracédo de energia limpa. Além disso, é fato que a taxa de produgéo de H, é maior para
ligas a base de aluminio do que para o Al-comercial, bem como estudos experimentais destacam que 0s parametros
térmicos de solidificacdo possuem papel fundamental sobre a microestrutura resultante e como consequéncia sobre as
propriedades mecanicas e quimicas das ligas de Al (Costa et al. 2016; Reyes et al. 2017; Soares et al. 2017). Por outro
lado, uma busca na literatura especializada permite verificar que sdo praticamente inexistentes estudos que detalhem a
influéncia dos parametros térmicos impostos durante a solidificacdo sobre a microestrutura de ligas potencialmente
aplicéveis a produgdo de H,. Dessa forma, o presente trabalho tem o objetivo de apresentar os efeitos de um amplo
intervalo de V. e T sobre a microestrutura resultante das ligas Al-1%Sn e Al-1%Sn-1,5%Fe, solidificadas em regime
transiente de extracdo de calor. Os resultados obtidos neste trabalho subsidiardo futuras correlagdes entre a producéo de
hidrogénio e os pardmetros microestruturais. A escolha pela adigdo de 1,5%Fe se deu por ser esta a composi¢do
comumente encontrada para as ligas aplicaveis do sistema Al-Fe.

2. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

As ligas investigadas neste trabalho foram produzidas por meio da solidificacdo unidirecional vertical ascendente
em um dispositivo refrigerado a agua. Os dados térmicos foram obtidos através de 8 termopares posicionados ao longo
da lingoteira, os quais permaneceram conectados a um registrador de temperaturas integrado a um microcomputador até
a completa solidificagdo do lingote. A partir dos perfis térmicos, foram geradas para as ligas examinadas, funcées
T = f(t) e na passagem da isoterma liquidus por cada termopar, registrados os tempos correspondentes que permitiram
plotar a fungdo P = f(t). A da derivacio das fungBes determinou os parametros térmicos T e V|, respectivamente.

Para a preparagdo das ligas nas composicdes estabelecidas, foram utilizados Al, Sn e Fe comercialmente puros com
teores acima de 99% de grau de pureza. Os elementos foram pesados e adicionados dentro de cadinhos de carbeto de
silicio segundo as propor¢des em massa: Al-1%Sn e Al-1%Sn-1,5%Fe, e apds a completa fusdo e homogeneizagdo da
liga, vazados no interior da lingoteira j& acoplada ao dispositivo de solidificagdo. O sistema de resfriamento a gua foi
acionado quando os termopares no interior do molde registravam uma temperatura de superaquecimento equivalente a
10% acima da temperatura liquidus.

Posteriormente a elaboragdo das ligas, os lingotes foram seccionados e as amostras retiradas em cortes transversais e
longitudinais que permitiram a caracterizagdo macro e microestrutural. Os ensaios metalograficos foram realizados
utilizando-se lixas d’agua de 100 a 1200 mesh, panos para polimento de 3 e 1um e ataque quimico com reagente
adequado para revelar a macroestrutura e a microestrutura resultantes do processo de solidificagcdo. O perfil de
concentracdo de soluto ao longo do lingote foi obtido por meio de anélises de fluorescéncia de raios-x (FRX), realizadas
nas pecas extraidas do lingote, em posi¢cdes especificas a partir da interface de extracdo de calor. As morfologias
microestruturas das fases que comp8em as ligas investigadas foram caracterizadas a partir de analises de microscopia
Optica (MO) e microscopia eletronica de varredura (MEV) com médulo de espectroscopia de energia dispersiva (EDS).

Para a medigdo de A¢ foi utilizado o método do triangulo proposto por Gunduz e Cadirli (Gindiiz e Cadirli 2002).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Como pode ser observado na Fig. 1, as macroestruturas de solidificacéo das ligas Al-1%Sn e Al-1%Sn-1,5%Fe séo
caracterizadas por gréos colunares da base ao topo do lingote, evidenciando a unidirecionalidade da extracdo de calor
desenvolvida nos experimentos de solidificagdo. Os perfis de concentracdo de soluto (Sn e Fe) ao longo do lingote
indicam a inexisténcia de macrossegregacdo positiva, normalmente observada em ligas concentradas do sistema Al-Sn
(Bertelli et al. 2015; Lu et al. 2013).

Nos gréaficos da Fig. 2a estdo apresentados os mapeamentos térmicos ao longo dos lingotes das ligas investigadas.
As condicBes impostas durante a solidificacdo das ligas mostram que os termopares proximos a base refrigerada
registram primeiro a temperatura liquidus, isto é, a isoterma passa por esses termopares em tempos menores em relacdo
aos localizados no topo do lingote, conforme apresentado na figura 2b. Além disso, é possivel observar na figura 2c que
para a liga ternaria o tempo de passagem da isoterma liquidus por uma dada posi¢do é maior do que o tempo de
passagem para a mesma posic¢ao na liga binaria.
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Figura 1. Macroestrutura de solidificacéo e perfis térmicos das ligas Al-1%Sn e Al-1%Sn-1%Fe.
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Figura 2. (a) Perfil térmico da liga Al-1%Sn; (b) Perfil térmico da liga Al-1%Sn-1,5%Fe; e (c) Tempo de passagem da
isoterma liquidus em cada termopar posicionado ao longo da lingoteira das ligas Al-1%Sn e Al-1%Sn-1,5%Fe.

Os gréficos da Fig. 3 mostram que tanto a velocidade de solidificagdo como a taxa de resfriamento diminuem para
posi¢des mais afastadas da chapa molde, devido a formacéo gradual da camada solidificada, o que reduz a capacidade
de troca térmica entre o meio externo (chapa molde/agua) e a liga no interior do molde. Os resultados mostram que,
tanto o perfil de V., quanto o perfil de T sdo maiores para liga binaria do que para a liga ternaria, indicando que a
extracdo de calor foi mais efetiva na solidificacéo do lingote Al-1%Sn em relagdo ao lingote da liga Al-1%Sn-1,5%Fe.
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Figura 3. Velocidade de avanco da isoterma liquidus (V) e taxa de resfriamento (T) em fungéo da posic&o nos lingotes
das ligas Al-1%Sn e Al-1%Sn-1,5%Fe.

Nas Figuras 4a e 4b sdo apresentadas as microestruturas resultantes do processo de solidificacdo das ligas
investigadas e os valores de V|, T e A¢ correspondentes. Como pode ser observado nas imagens de MO das amostras
extraidas em cortes transversais e longitudinais ao longo do lingote, a morfologia microestrutural das ligas investigadas
é preponderantemente celular, composta pela fase prd-eutética o-Al e os contornos celulares contendo a fase B-Sn, para
a liga binaria Al-1%Sn e as fases B-Sn + AlsFe-intermetélico, para a liga ternaria Al-1%Sn-1,5%Fe. As imagens de
MEV permitiram observar com mais detalhes a caracteristica do intermetalico AlsFe e a alteragdo morfoldgica desta
fase com a variacdo da taxa de resfriamento, conforme estudos recentemente publicados para ligas do sistema Al-Fe
(Bertelli et al. 2011; Goulart et al. 2010). E fundamental destacar que a presenca do Sn na regido intercelular parece ter
alterado o arranjo “quasi-hexagonal” observado por Goulart et al. (2010) para trés ligas hipoeutéticas do sistema Al-Fe.
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Figura 4. Microestrutura resultante da liga (a) Al-1%Sn; (b)Al-1%Sn-1,5%Fe para as posi¢des 5mm e 70mm.

As correlagdes entre espagcamento celular e os pardmetros térmicos estdo apresentadas na Fig. 5. Os resultados
obtidos indicam que os pardmetros térmicos (V. e T) promovem efeito inverso sobre Ac, isto €, maiores valores de Ve
T geram estruturas mais refinadas, portanto menores espacamentos celulares. Para ambas as ligas, os coeficientes -1,1 e
-0,55 puderam ser propostos para correlacionar Ac com V, e T, respectivamente. A adicdo de 1,5%Fe na liga Al-1%Sn
promoveu o refinamento da microestrutura, evidenciado pela redugdo dos coeficientes que multiplicam os parametros
térmicos nas equacdes indicadas nos graficos.
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Figura 5. Correlago entre espacamento celular (o) e Ve T.
4. CONCLUSAO
A partir dos resultados obtidos no presente trabalho, as seguintes conclusdes podem ser elencadas:

1. A solidificacdo unidirecional vertical ascendente em regime transiente imposta para a obtencdo das ligas Al-
%Sn e Al-1%Sn-1,5%Fe gerou lingotes com morfologia macroestrutural composta unicamente por gréos
colunares;

2. Os perfis de concentracdo de soluto das ligas investigadas indicam a inexisténcia de macrossegregacdo de
soluto, comum para o sistema de liga Al-Sn;

3. As curvas de parametros térmicos, V,_ e T, em funcéo da posicio em relacdo a superficie de extracio de calor
indicam que a formagdo gradual da camada solidificada afeta a capacidade de transferéncia de calor entre o
metal e 0 molde;

4. A morfologia microestrutural observada para ambas as ligas investigadas é preponderantemente celular, sendo
as células compostas pela fase pré-eutética a-Al.Para a liga bindria Al-1%Sn, os contornos celulares sdo
formados exclusivamente pela fase B-Sn e eventualmente por impurezas inerentes & preparacdo da liga. Para a
liga ternaria Al-1%Sn-1,5%Fe, os contornos sdo compostos pela combinagdo da fase B-Sn com o composto
intermetalico AlsFe. A adicdo de 1,5%Fe na liga Al-1%Sn além de refinar a microestrutura, alterou o arranjo
microestrutural do composto intermetalico;

5. Para ambas as ligas, maiores valores de taxa de resfriamento e velocidade de avango da isotermas liquidus
diminuem os espacamentos celulares. Foi possivel propor equages capazes de correlacionar Ac com V_ e T
segundo as equagdes: A, = 28V, % e A, = 7077255 para a liga Al-1%Sn e A, = 14V, e A, = 5077°5°
para a liga Al-1%Sn-1,5%Fe.
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Abstract.The Al-1wt.%Sn and Al-1wt.%Sn-1.5wt.%Fe alloys were solidified under transient heat extraction and the thermal
parameters imposed by solidification process were correlated with the microstructural scale. Obtained results showed that for both
investigated alloys, the microstructural morphology is composed by a-Al cells, and the intercellular regions were surrounded by f-
Sn phase, in the binary alloy, and by -Sn and Al;Fe-intermetallic, in the ternary alloy. The tip growth rate (V,) and cooling rate (7)
ranges imposed during vertical water cooled solidification experiments, provided microstructural correlations against Jc.
Increasing V, and T lead to a more refined ¢, following power laws equations, whose exponents are -0.55 and -1.1, respectively,
for both alloys. The chemical composition profile of the alloys throughout the ingots showed that the transient solidification of the
experiments provided conditions which avoided the occurrence of macrosegregation.
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